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RESUMEN

La presente tesis surge de la necesidad de utilizar el Equipo MilkoScan FT1 para
realizar el analisis de leche cruda, como medida de control de calidad. Se trata de
un equipo fabricado basandose en la tecnologia del analizador de FTIR del
MilkoScan FT120 de FOSS.

El estudio se realiz6 en la Empresa de Lacteos San Antonio ubicada en el Parque
Industrial de la Ciudad de Cuenca. El objetivo del proyecto fue calibrar y validar el
equipo MilkoScan FT1 en los analisis de materia grasa, solidos totales, solidos no

grasos y densidad relativa a 20°C en leche cruda.

Se utilizaron 80 muestras de leche cruda para la calibracion. Para la regresion se
us6 el modelo de cuadrados minimos parciales, obteniéndose un coeficiente de
correlacion (r) de 0.999 y un error estandar de prediccion (EEP) de 0.009 para
materia grasa; r de 0.996 y EEP de 0.147 para solidos totales; r de 0.990 y EEP
de 0.061 para solidos no grasos; r de 0.993 y EEP de 0.633 para densidad
relativa a 20°C.

En la validacion se analizaron 80 muestras de leche cruda. La validacién
demostré que el método analitico empleado era lineal, preciso, exacto, sensible,

robusto en el intervalo de concentraciones estudiadas.

Tanto el proceso de validacion como el desarrollo de procedimientos analiticos, se
realizaron con el fin de cumplir con los requisitos técnicos sefialados en la Norma

ISO/IEC: 17025 para la acreditacion del Laboratorio de Bromatologia.

Palabras clave: Calibracion, Validacibn de métodos analiticos, Parametros de

desemperio, MilkoScan FT1.
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ABSTRACT

This thesis arises from the need to use the equipment MilkoScan FT1 for analysis
of raw milk, as a measure of quality control. It is a manufactured equipment
technology based on FTIR analyzer from FOSS MilkoScan FT120.

The study was conducted in San Antonio Dairy Company located in the Industrial
Park of the City of Cuenca. The project objective was to calibrate and validate the
equipment MilkoScan FT1 in analyzes of fat, total solids, nonfat solids and
specific gravity at 20 ° C in raw milk.

For calibration were used 80 raw milk samples. For the regression was used the
partial least squares model, obtaining a correlation coefficient (r) of 0.999 and a
standard error of prediction (EEP) to fat 0.009; a r of 0.996 and 0.147 of EEP to
total solids; a r of 0.990 and 0.061 of EEP to non-fat solids; r of 0.993 and 0.633
EEP to relative density at 20 ° C.

In the validation were analyzed 80 raw milk samples. The validation showed that
the analytical method used was linear, precise, accurate, sensitive, robust in the

concentration range studied.

Both the validation process and the development of analytical procedures were
performed in order to meet the technical requirements specified in ISO / IEC

17025 accreditation for Food Science Laboratory.

Keywords: Calibration, Validation of Analytical Methods, Performance Parameters,
MilkoScan FT1.
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INTRODUCCION

La calidad de los productos de una empresa es de suma importancia tanto para

Su prestigio como para su desarrollo econémico.

La exigencia de los mercados y la toma de conciencia de sus derechos por parte
de los consumidores, obliga a las empresas manufactureras a enfrentar
escenarios cada dia mas competitivos. Esta demanda en la calidad asi como en
la necesidad de optimizar los procesos productivos ha hecho necesario que se

dispongan de métodos analiticos rapidos y fiables.

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

que poseen la formulacién adecuada.

Atendiendo a esta necesidad, diversas instituciones como la Agencia de
Alimentos y Medicamentos (FDA), la Organizacion Internacional de Normalizacion
(ISO), las Buenas Practicas de Manufactura (BPM), la Organizacion de las
Naciones Unidas para la Alimentacién y la Agricultura (FAO) y los Buenos
Procedimientos de Laboratorio (GLP) han venido formulando diferentes
programas y parametros para lograr el aseguramiento de la calidad de los

diferentes productos que elaboran las empresas.

Actualmente hay un gran interés en la estandarizacion de los sistemas de
aseguramiento de calidad en los laboratorios, puesto que la aceptacion y
credibilidad de sus resultados depende de la identificaciéon de las fuentes de
variabilidad, de su control y de la documentacién que asi lo demuestre. Lo cual es
resultado en buena medida de la globalizacion del mercado de bienes y servicios.

En diciembre de 1999, se public6 la norma internacional ISO/IEC 17025, que
establece los requisitos administrativos y técnicos que debe cumplir un laboratorio
de pruebas y/o calibracion para obtener reconocimiento internacional; dentro del

contexto de la Organizacion Mundial del Comercio.

Sofia Pauta 15
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Una de las herramientas con las que se cuenta para asegurar la calidad de los
productos y procedimientos es la validacion de los mismos, por lo cual, la
adopcién de un nuevo método analitico debe estar soportado por suficientes
datos de laboratorio y una validacion bien documentada. La validacion de los
meétodos analiticos y la calibracion del equipo son elementos importantes de la

garantia de calidad de los laboratorios.

La validacion y verificacion de métodos analiticos tiene por objeto asegurar de
que los resultados obtenidos responden a los fines previstos mientras que la
calibracion y verificacion del funcionamiento de los instrumentos y equipo
pretende garantizar que funcionen correctamente. La validacion de un sistema
analitico, denominada también frecuentemente prueba de la conveniencia del
sistema, se centra en controlar el funcionamiento combinado del método y el

equipo en los procedimientos de analisis ordinarios.

Por lo cual dichas instituciones recomiendan que los métodos analiticos sean
sometidos a estudio, o validacién, con el objeto de demostrar que los datos
obtenidos con dichos métodos son aceptables para el fin que se pretende. Las
exigencias de validacion de estos métodos analiticos, a efectos del cumplimiento
de normas; incluyen estudios de exactitud, precision, linealidad, selectividad,
especificidad, sensibilidad, rango, limite de deteccion, limite de cuantificacion,

robustez, aplicabilidad e incertidumbre.

El proceso de validacion exige el tratamiento estadistico para el manejo y analisis

de los datos, permitiendo juicios con criterio que llevan a una correcta evaluacion.

Sofia Pauta 16
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OBJETIVOS

General:

v' Calibrar y Validar el Equipo MILKOSCAN FT1 para la determinacion de
parametros fisicoquimicos en leche cruda para cumplir con los estandares de

competencia técnica requeridos por la Norma ISO/IEC 17025.

Especificos:

1. Aplicar los métodos de ensayo validados en la empresa para la determinacién de
materia grasa, densidad relativa a 20°C, sélidos totales y sélidos no grasos en
muestras consideradas como patron para la validacion y calibracion del equipo
MilkoScan FT1.

2. Calibrar el equipo MilkoScan FT1 para la determinacion de materia grasa,
densidad relativa a 20°C, solidos totales y sélidos no grasos con las muestras

consideradas patron.

3. Efectuar la validacion de la determinacion de materia grasa, densidad relativa a
20°C, sélidos totales y solidos no grasos en el equipo MilkoScan FT1 con las

muestras consideradas patron.

4. Cumplir con los criterios para la validacion de métodos fisicoquimicos establecidos

por guias y normas internacionales.
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1. CALIBRACION DE EQUIPOS DE LABORATORIO.

En un laboratorio que mantenga un sistema de gestion de la calidad, todos los aspectos
del trabajo analitico y los posibles errores instrumentales deben controlarse por medio de

procedimientos periddicos de mantenimiento y calibracién preventivos.

El funcionamiento de los instrumentos y el equipo de laboratorio pueden alterarse con el
paso del tiempo, ya sea a corto plazo, debido a las fluctuaciones del entorno, o a largo
plazo, debido al envejecimiento de los componentes mecéanicos, Opticos o electrénicos.
Los pequefios cambios pueden pasar desapercibidos e inducir a error en los resultados
obtenidos. También es posible que un equipo nuevo no haya sido controlado o sometido
a pruebas antes de la entrega para establecer si cumple las especificaciones (Naciones
Unidas, 2010).

1.1. Requisitos metrologicos.
Tabla 1. Datos que deben anotarse en el registro de mantenimiento del instrumento.

Denominacion del equipo.

Nombre del fabricante, modelo y/o tipo.

Numero de serie.

Fecha de recepcién del equipo en el laboratorio.
Condicion en gue se recibié (nuevo, usado).

Informacion detallada sobre los controles del cumplimiento de las especificaciones
pertinentes de calibracién o estandares analiticos.
Fecha en que entro en servicio el equipo en el laboratorio.

Ubicacién actual en el laboratorio.

Copia de las instrucciones de manejo del fabricante.

Definicién de los criterios que se utilizaran para juzgar el buen funcionamiento.
Actividades de mantenimiento realizadas y posterior control del funcionamiento.

Historial de dafos, problemas de funcionamiento, modificaciones o reparaciones de los
instrumentos y de los posteriores controles de funcionamiento.
Frecuencia de los controles del cumplimiento de los criterios del buen funcionamiento.

(Naciones Unidas, 2010)
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El laboratorio debe disponer de un programa y unos procedimientos establecidos de
calibracién de su equipo. Algunos proveedores de instrumentos y/o equipos pueden
encargarse de certificar la calibracion a través de un contrato ordinario de mantenimiento
(ISO 9000, 2000).

Las exigencias actuales en materia de garantia de la calidad y buenas practicas de
laboratorio obligan llevar un registro de cada instrumento y/o equipo para todos los
controles y procedimientos de calibracion que se lleven a cabo y las medidas correctivas
adoptadas (AEC, 2011).

1.2. Concepto de calibracion.

Es la operacion de comparar la salida de un equipo de medida frente a la salida de un
patron de exactitud conocida cuando la misma entrada (magnitud medida) es aplicada a
ambos instrumentos (Gémez Ruiz & Alonso, 2010).

La calibracion se puede expresar por medio de una declaracion, una funcién, un
diagrama, una curva o0 una tabla. En algunos casos puede consistir en una correccion
aditiva o multiplicativa de la indicacion con la incertidumbre de medicion asociada
(Duffau, y otros, 2010).

1.3. Proceso de calibracion.

Los métodos instrumentales de analisis suelen ser métodos comparativos o relativos. Por
tanto, para obtener la concentracion del analito presente en una muestra, es necesario
realizar la comparacion fisicoquimica, con la de un conjunto de patrones de composicion
conocida a través de lo que se llama proceso de calibracion. Es por ello que la
calibracién, como etapa integrante del proceso analitico, es de gran importancia y solo se
puede obtener una buena exactitud en los resultados, si se aplican buenos métodos de

calibracion (Villareal, 2012).
El proceso de calibracion consta de dos etapas:

a. Etapa de calibracion: En ella se establece el modelo que relaciona la variable
dependiente (sefial analitica) con la variable independiente (concentracion).

b. Etapa de prediccién: Consiste en obtener las variables independientes, es decir,
las concentraciones, de una o0 mas muestras problema a partir del valor obtenido

para la variable dependiente (Villareal, 2012).
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1.4. Calibracion univariante.

Dentro del campo de la Quimica Analitica los modelos de calibracion mas utilizados son
de regresién univariante. Estos modelos se caracterizan por la existencia de una variable
independiente (concentracion) que se relaciona con la variable dependiente (sefial

instrumental) mediante una relacion lineal.

La relacion funcional que se establece entre ambas variables, se ajusta a un modelo

matematico del tipo:
y=m*x+Db
(). Ecuacién de la recta de calibracion.

Donde “y” es la variable dependiente, “x” la independiente, y m y b dos pardmetros

estimados a partir de los datos experimentales (Fuentes Navart & Bosch Ojeda, 2008).

Pee

".l'

(Asecal, 2010)
Figura 1. llustracién grafica del modelo de regresion lineal univariante.

El modelo que ajusta los valores experimentales por medio del algoritmo gaussiano de
hacer minimo el cuadrado de los residuales, es el mas frecuentemente usado para el

establecimiento de la ecuacion de la funcion del calibrado (Stone & Ellis, 2006).

La aplicacion de este algoritmo implica el cumplimiento de determinadas condiciones que
pueden garantizar la validez del modelo de regresion univariante, siendo estas

condiciones las siguientes:
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v' La existencia de la aleatoriedad de las muestras.

v Larelacion entre la variable independiente y la variable dependiente serd lineal en
todo el rango de aplicabilidad (linealidad).

v Los errores se tienen que producir Unicamente en la medida de la sefal

instrumental.

v' Los errores en la respuesta, deben presentar una distribuciéon normal. De esta
forma, se establece una Unica desviacion estandar como representativa de la
dispersion de la sefal analitica para todo el rango lineal de concentracion del
analito. A esta condicibn se le denomina homogeneidad de varianza u
homocedasticidad (Asecal, 2010).

2. VALIDACION DE METODOS ANALITICOS.

Se define como método analitico a la adaptacién especifica de una técnica analitica para
un proposito de medicion seleccionado. Antes de ser usado, es necesario comprobar que
dicho método cumple unos determinados requisitos que dependeran de la aplicacién que
se le quiere dar. Este proceso de verificacibn se conoce como validacion y debe
establecer las caracteristicas de funcionamiento y limitaciones del método, asi como la
identificacion de las influencias que podrian cambiar dichas caracteristicas (USPXXII,
2000).

2.1. Concepto de validacién de un método analitico.

Es un procedimiento para establecer por medio de estudios laboratoriales una base de
datos que demuestren cientificamente que un método analitico tiene las caracteristicas
de desempefio (exactitud, precision, especificidad, limite de deteccién, limite de
cuantificacion, linealidad, sensibilidad, robustez e incertidumbre) adecuadas para cumplir

los requerimientos de las aplicaciones analiticas pretendidas (Rodriguez B. E., 2011).

2.2. ¢Por qué se debe validar?

v' Suministrar resultados altamente confiables.

v' Asegurar que la metodologia analitica aplicada es exacta, reproducible y robusta
bajo rangos especificados.

v' Parte integral del sistema de control de calidad.

v" Requerimiento de las BPM, GLP, FAO, FDA, ISO/IEC 17025 (Asecal, 2010).
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2.3. ¢Qué se debe validar?

En un laboratorio de analisis debe validarse todo equipo o procedimiento que influya en la

calidad final del resultado, asi tenemos:

v" Pruebas analiticas, equipos, sistemas y servicios de establecimientos (como aire,
agua, vapor) y procesos (como el de fabricacion, limpieza esterilizacion, llenado
estéril, liofilizacion, etc.).

v' Los métodos de analisis (se considera aquella que no estan comprendidos en
obras oficiales como: AOAC, USP, BP, ISO, etc.).

v" Todo cambio o modificacién importante que se efectie en el método, equipo o
técnica de analisis del producto (Marti Veciana, 2000).

2.4. Tipos de validacion.

2.4.1. Validacion Prospectiva: Se realiza sobre un proceso antes de que sea
implementado.

2.4.2. Validacion Retrospectiva: Se realiza sobre el analisis de ensayos ya
elaborados.

2.4.3. Validacién Simultanea: Se produce cuando es imposible completar la
validacién antes de la puesta en el mercado del producto.

2.4.4. Revalidacion: Se realiza cuando un método validado ha sido modificado en
alguno de los pasos del procedimiento establecido, o se ha variado alguno de

los instrumentos, reactivo o material empleado originalmente (Asecal, 2010).

2.5. Validacion en la norma ISO/ IEC 17025:2005.

La norma internacional ISO/IEC 17025: “Requisitos generales relativos a la competencia
de los laboratorios de ensayo y/o calibracion”, fue producida como resultado de
experiencias extensivas en el implemento de la guia ISO/IEC 25:1990 y de la EN

45001:1989, por la cual ambas fueron reemplazadas.

La norma contiene todos los requisitos que los laboratorios de calibracion y/o ensayo
deben cumplir en caso de que deseen demostrar que operan bajo un sistema de gestion
de calidad, que tienen competencia técnica y que son capaces de generar resultados

técnicamente vélidos (Gomez Ruiz & Alonso, 2010).
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En esta norma internacional se especifican los requisitos generales para llevar a cabo las
calibraciones y/o ensayos incluyendo toma de muestras (muestreo). Esta se refiere a la
calibracién y/o ensayo utilizando métodos normalizados, no normalizados y métodos

desarrollados en el laboratorio (Hilario & Carbonell, 2006).

La norma se aplica a todos los organismos que efectdan calibraciones y/o ensayos. Eso
incluye, por ejemplo: laboratorios de primera, segunda o tercera generacion e igualmente
laboratorios en los cuales la calibracién y/o ensayo forma parte de la inspeccién o

verificacién de productos.

Esta compuesta (ademas de los capitulos generales de alcance, referencias normativas,
términos y definiciones) de dos capitulos centrales dedicados a:

v Requisitos de gestién, que consta de los temas de organizacién y gestion,
sistema de calidad, control de documentos, servicio al cliente, quejas, control de
ensayos/calibraciones no conformes, acciones correctoras y preventivas, control
de expedientes y auditorias internas.

¥v" Requisitos técnicos, con los temas personal, acomodaciéon y condiciones
medioambientales, métodos de ensayo/calibraciobn y validacion de métodos/

equipos (Leiva Guzman, 2006).

Con respecto a la validacion de métodos analiticos la norma ISO/IEC 17025 menciona

en sus elementos lo siguiente:

v' La validacion es la confirmacién mediante examen y la aportacién de evidencias
objetivas que demuestren el cumplimiento de ciertos requisitos para el uso
especifico previsto.

v' El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los métodos
disefiados/desarrollados internamente, los métodos normalizados (utilizados fuera
de su campo de aplicacion previsto) y las aplicaciones y modificaciones de
métodos normalizados, con el fin de comprobar que son apropiados para el uso
previsto.

¥v' El rango y la exactitud de los valores que se pueden obtener con los métodos
validados, evaluados para su uso previsto; deben ser los adecuados para

satisfacer las necesidades de los clientes (Leiva Guzman, 2006).
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2.6.

AN N NI

2.7.

Técnicas utilizadas para la validacion de los métodos analiticos.

Uso de patrones o materiales de referencia.
Comparacion con métodos oficiales.
Comparaciones interlaboratorios.

Evaluacioén de la incertidumbre (Asecal, 2010).

Procedimiento de validacion.

En un laboratorio se deberia asumir que la validacion es el primer paso a realizar cuando

se adopta un método analitico de rutina; y es responsabilidad del laboratorio asegurar

que esté validado adecuadamente, alun cuando se trate de un método “estandar” y

ampliamente probado (Clavijo Diaz, 2002).

Entre los pasos a considerar en el proceso de validacion tenemos:

®© o0 T w

Establecer el plan de validacion.

Estandarizacién del método de medicion.
Desarrollo de pruebas de pardmetros de validacion.
Evaluar resultados de la validacion.

Informe de validacion.

2.7.1. Establecer plan de validacion.

Se entiende como Plan de Validacion, a un documento (tipo protocolo) en el cual se

definen previamente a la experiencia; las pruebas o parametros de validacién necesarios

y el disefio experimental a desarrollar en base a los requerimientos del método.

El “Plan de Validaciéon” debera contener:

Alcance de la validacion (método, muestras y requerimientos del método).

Disefio experimental: Establecer la(s) muestra(s) a ser analizada(s): testigos
reactivos, blanco, material certificado, material control, etc.

El (los) parametro(s) y prueba(s) a desarrollar. En caso de que la prueba no sea
una convencional, sino disefiada por el responsable, también debera indicarse en
el documento.

Criterios de aceptabilidad para cada parametro de validacion.
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v' Analista(s) responsable de realizar la(s) prueba(s) analitica(s).

v' Materiales, insumos y equipos necesarios para desarrollar la validacion.

v Responsable de la validacién, fecha o tiempo programado para realizar la
validacion.

v' Cualquier modificacion realizada al plan de validacion, durante el proceso, debe

gquedar debidamente documentada (Asecal, 2010).

2.7.2. Estandarizacion del método de medicion.

En todas las etapas: los reactivos, materiales, instrumentos y equipos a utilizarse; deben
quedar perfectamente definidos y conocidos por el personal que va realizar las

determinaciones. Si es necesario se puede escribir un procedimiento interno.

Se dice que un proceso de medicién esta “normalizado” cuando no existe errores
sistematicos de ningun tipo, ni errores aleatorios de causas especiales. Es decir, que la

medicion siempre se hace de la misma forma. Para lograr esto se requiere que exista:

Un procedimiento de medicién escrito.
Personal capacitado.

Medio ambiente controlado.
Trazabilidad.

NN NN

Control de instrumentos y/o equipos de medicién (Asecal, 2010).

2.7.3. Desarrollo de pruebas de parametros de validacion.

Para el desarrollo de las pruebas de validacion, los analistas a cargo deberan conocer el
procedimiento de método de ensayo y el nUmero de ensayos o mediciones a realizar de

acuerdo a lo establecido en el plan de validacion.
Los resultados obtenidos en cada prueba deben ser registrados y almacenados.

Los ensayos 0 mediciones se aplicaran con el fin de poder realizar las siguientes pruebas

de parametros de validacion:
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Tabla 2. Parametros de desempefio para validacion de métodos analiticos.

Selectividad Linealidad Sensibilidad Limites

Exactitud Precision Robustez Aplicabilidad
(Leiva Guzman, 2006)

El analista y/o responsable de la validacion 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 un software estadistico (como: Excel) (Jurado ,
2008).

2.7.4. Evaluar resultados de la validacion.

De cada parametro de validacion se deberd evaluar si los resultados de las pruebas
aplicadas son satisfactorios, es decir, si cumplen con los criterios de aceptabilidad

establecidos en el plan.

Es importante que la evaluacién de la validacion sea realizada por una persona que
conozca tanto el método a validarse como de herramientas estadisticas, que permitan
obtener informacién y conclusiones sobre el desempefio del método analitico
(Universidad de Chile, 2004).

2.7.5. Informe de validacion.

El responsable de la validacion, debera realizar un informe en el cual presentara los
resultados, analisis estadistico de cada parametro y las conclusiones de la validacion.

Ademas debe presentar la declaracion de la aplicabilidad del método analitico.

Este informe debera ser revisado por una tercera persona que tenga conocimiento en el

area, y que no haya formado parte del proceso de validacion.

Concluido el procedimiento de validacion el personal de aseguramiento de calidad emitira
un certificado de validacion, que unido al protocolo y el informe final se archivaran

durante el tiempo de vida del producto (Duffau, y otros, 2010).
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2.8. Criterios para la validacion de métodos fisicoquimicos.

La implementacion de estos criterios permitird llevar a cabo actividades de validacién de
métodos no normalizados o confirmacion (validacion parcial) de métodos normalizados
gue involucren mediciones fisicoquimicas y fisicas cuantitativas y cualitativas, para
asegurar que estos se puedan aplicar correctamente antes de utilizarlos para los ensayos

analiticos.

Se aplica a los métodos fisicoquimicos: volumétricos, gravimétricos, potenciométricos,
espectrofotométricos, cromatogréficos y pruebas fisicas empleadas en el analisis de
agua, alimentos, farmacos, materias primas, producto terminado, entre otras (Vega
Rodriguez, 2011).

2.8.1. Criterio 1: Clasificar el método como Normalizado o no Normalizado conforme

a lo siguiente:
Método Normalizado:

v" Método establecido por Normas Oficiales (INEN).
v'  Métodos Oficiales de la AOAC, EPA, USP, BP, ASTM, ISO, Codex Alimentarius, FDA,
FAO, USDA.

Método no Normalizado es aquel:

v' Desarrollado por el laboratorio (método propio).

v' Método obtenido de publicaciones cientificas (Journals, tesis, etc).

v' Método normalizado modificado, ampliado o usado fuera de su alcance (Vega
Rodriguez, 2011).

2.8.2. Criterio 2: Considerar los siguientes parametros de desempefio de acuerdo al

tipo de método.
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Tabla 3. Parametros de desempefio segun el tipo de método.

Métodos no
Parametro Métodos normalizados normalizados

FQ Fisicos FQ y Fisicos

quimicos | Cuantitativos | Cualitativos guimicos

Linealidad

Limite de deteccion

Limite de
cuantificaciéon

Veracidad

Precision

Incertidumbre

Sensibilidad

Selectividad

Robustez

(Vega Rodriguez, 2011)
2.8.3. Criterio 3: Clasificar el método analitico por tipo de prueba.

Tabla 4. Clasificacion del método analitico por tipo de prueba.

TIPO DE PRUEBA METODOLOGIA
Espectrofotométrica | E. UV — Visible. Absorcion Atémica (AA).
Turbiedad. Plasma inductivante acoplado (ICP).
Cromatografica C. de Liquidos (HPLC). | C. de Liquidos — Masas (HPLC — MS)
C. de Gases (GC). C. de Gases — Masas (GC — MS)
Potenciométrica pH. I16n selectivo Conductimetria
Volumétrica Valoraciones por titulacion (manual y automatica).
Gravimétrica Pérdida por Residuo de ignicion.
secado.
Fisica Materia extrafia. Polarimetria. Espectrometria de IR.
(Cuantitativa) Densidad relativa. | Osmolaridad. | Variacién de volumen.
Disolucién. Color. Uniformidad de dosis.
Desintegracion. Viscosidad. Temperatura de fusion.
Rotacion optica.
Fisica Pruebas de limites de cloruros, hierro, fluoruros, etc.
(Cualitativa) Metales pesados.
Inhibidores (formaldehido, oxidantes, etc.).

(Vega Rodriguez, 2011)
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2.8.4. Criterio 4: Establecer los parametros finales de desempefio con base al tipo

de prueba.

Tabla 5. Parametros de desempefio segun el tipo de prueba.

Pardmetro de desempefio Tipo de prueba
E C P \Y G F
Linealidad Sl Sl Sl SI SI SI
Limite de deteccién SIP | SIP | NO | NO | NO SIP
Limite de cuantificaciéon S| s | si* | s Sk NO
Veracidad Recuperacion Sl Sl NO Sl SI Sl
Sesgo Sl Sl Sl Sl Sl Sl
Precision Repetibilidad SI SI SI SI SI SI°
Reproducibilidad SI SI SI SI SI SI°
Incertidumbre SI SI SI SI SI SI°
Sensibilidad si* | sI¢ | si*¢| si# | Sl Sl
Selectividad si* | st | st | s S STR
Robustez si* | si¢ | s | si* | s Slh
E: Espectrofotométrica. SI*: Solo para andlisis a nivel de trazas.
C: Cromatograficas. SI°: Solo métodos cualitativos.
P: Potenciométrica. SI°: Solo métodos cuantitativos.
V: Volumétrica. SI%: Solo aplica para métodos no
G: Gravimétrica. normalizados.
F: Fisica. SI°: Solo para el andlisis de aniones y
cationes para ion selectivo.

(Vega Rodriguez, 2011)
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2.8.5. Criterio N° 5. Evaluar los parametros de desempefio como se detalla en las

siguientes tablas:

Tabla 6. Evaluacion de los pardmetros de desempefio.

|__Parédmetro__| Muestras | Repeticiones | Calcular/determinar

Linealidad -Minimo 5 niveles | -Cada nivel | -Calcular “m” y “r”.
de concentracion. | por -Elaborar  grafico de residuales

triplicado. (aleatoriedad).

LD (pruebas | -Minimo 5 niveles | -10 -Elaborar tabla de respuesta de

cualitativas) de concentracion. | repeticiones | resultados positivos y negativos con

por nivel. respecto a la concentracion.

Limite de -Minimo 5 niveles | -Cada nivel | -Calcular “m”, DE ..

deteccién y de concentracion. | por - Estimar los limites (LD y LC).

cuantificacion triplicado.

Exactitud -Minimo 5 niveles | -Cada nivel | -Calcular % de Recuperacion.
de concentracion. | por -Calcular el sesgo (concentraciéon

triplicado. afiadida menos la recuperada) vy
reportar en intervalo.

Precisién -Tres niveles de | -Cada nivel | -Calcular el %CV ry %CV ,.
concentracion. por

sextuplicado.

Sensibilidad | -Tres niveles de | -Cada nivel | -Graficar.
concentracion. por -Calcular “m”.

triplicado.

Selectividad | -Blancos de  muestras o | -Evaluar si la presencia de las
muestras  adicionadas  con | interferencias, impurezas o productos
cantidades conocidas de | de degradacion.
interferencias.

Robustez -Concentracién equivalente al | -Identificar 4 a 7 factores que puedan
nivel medio estimado en el |tener un efecto significativo en el
intervalo de trabajo desempefio del método y variar
- 8 muestras por duplicado. ligeramente cada uno de ellos.

Incertidumbre | -No aplica. -Utilizar la informacion obtenida de

validacion.

(Vega Rodriguez,

2011)
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2.8.6. Criterio N° 6. Criterios de aceptacion.

Tabla 7. Criterios de aceptacion de los parametros de desempefio.

Parametro Criterio de aceptacion
-Comportamiento lineal en la gréafica de concentracion vs respuesta
analitica.

Linealidad -Datos aleatorios en el grafico de residuales.

-Pendiente: valor cercano a 1.
-Coeficiente de correlacion: r = 0,98.

LC practico Nivel inferior estimado en el intervalo de trabajo.

LC estimado | Menor o igual al nivel inferior estimado en el intervalo de trabajo.
Recuperacion para contenido Recuperacién pararesiduos y

en alimentos y aguas. contaminantes en alimentos y
aguas.
Concentracion Criterio de Concentracion Criterio de
Exactitud del analito. aceptacion. del analito. aceptacion.
0,1al% 90 a 108% <1 ug/Kg 50 a 120 %
1 al0% 92 a 105% 1a 10 ug/Kg 60 a 120 %
10 a 99% 95 a 102% 10 a 100 pg/Kg 70a120 %
100% 98 a 101% 0,1 a 100 mg/Kg 702110 %
100 a 1000 mg/Kg 85a110%
Concentracién/Prueba. | Repetibilidad. Reproducibilidad.
Para contenido en alimentos y aguas.
0,1a1% CV,.<3% CVR<6%
1al0% CV.<2% CVr<4%
10 a 99% CV,.<1,5% CVr<3%
100% CV.<1% CVr=2%
Para residuos y contaminantes en alimentos y aguas.
<1 ug/Kg CV,.=£35% CVr<53%
1a 10 ug/Kg CV ,<30% CVRr<45%
Precision 10 a 100 ug/Kg CV,<20% CVr<32%
0,1 a 100 mg/Kg CV,<15% CVRr<23%
100 a 1000 mg/Kg CV.<10% CVr<16%
Para productos farmacéuticos.
Cromatografica. CV,.22% CVr<2%
Volumétrica. CV.<2% CVr<2%
Espectrofotométrica. CV.<3% CVr<3%
Robustez Si DE 4 < DE el conjunto de factores no influye en el resultado y por

tanto el método es robusto.

(Vega Rodriguez, 2011)
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2.9. Parametros de Validacion.
2.9.1. Linealidad.

Es

la capacidad del método analitico para generar resultados directamente

proporcionales a la concentracion o cantidad del analito en un rango definido. Se

determina mediante el tratamiento matematico de los resultados obtenidos en el andlisis

del analito a diferentes cantidades o concentraciones (Castillo Aguilar Beatriz, 1996).

Los estimadores de regresion para un nivel de significacion (a) dado (en la mayoria de

trabajos quimicos a = 0,05) son:

a.

Coeficiente de correlacion (r). Muchos autores plantean que para que el método
se considere lineal, el coeficiente de correlacién debe ser mayor que 0,99. Sin
embargo, otros autores consideran que la mejor forma de indicar la linealidad del
método estudiado sera realizar una prueba estadistica de t de Student (Villareal,
2012).

Desviacién vertical de los datos: Otra forma de comprobar la linealidad es
mediante un grafico que represente la desviacion vertical de los datos
experimentales respecto a los datos calculados con la linea recta obtenida por
minimos cuadrados. Si las desviaciones verticales son sistematicamente positivas
0 negativas en determinadas regiones, entonces quiza los datos experimentales

se ajusten mejor a una curva en vez de una recta (LTI, 2014).
(a) (B)

Sefial

Deswviacidn vertical

h....-'” & a3

e o

M= = = = = = = =

(Asecal, 2010)

Figura 2. Comprobacion de la linealidad de un método mediante (a) el coeficiente de

correlacion de la recta y (b) la desviacion vertical de los datos.
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c. Pendiente (conocida también como coeficiente de regresion). Indica la
sensibilidad de calibracién o del método y se expresa en unidades de respuesta
sobre unidades de concentracion o cantidad del analito (QuimiNet, 2008).

d. Intercepto. Es el estimador que se relaciona con la presencia de interferencias o
errores sisteméaticos. El intervalo de confianza del intercepto debe incluir al cero

para cumplir con el requisito de proporcionalidad ( Riu & Boqué, 2002).

2.9.2. Exactitud.

La exactitud expresa la cercania de un resultado al valor verdadero. La validacién de un
método busca cuantificar la exactitud probable de los resultados evaluando tanto los
efectos sistematicos como los aleatorios sobre los resultados (Suérez Pérez, 2001).

Normalmente, la exactitud se estudia en dos componentes: la “veracidad” y la “precision”.
a. Veracidad.

Es una expresion de que tan cercana se encuentra la media de un conjunto de resultados
(producidos por el método) respecto del valor real. La veracidad se constituye en una
medida de error sistematico.El sesgo o “bias” es la medida cuantitativa de la veracidad, y
es la diferencia entre el valor esperado de los resultados de prueba y un valor de
referencia aceptado (AOAC, 2005).

En funcién de su error relativo, los métodos pueden considerarse en términos generales
como muy exactos (Er < 1%), moderadamente exactos (Er = 1 - 5%) o poco exactos (Er >

5%) (Garcia Martinez, Fernandez Segovia, & Fuentes Lopez, 2009).
Existen varias formas de evaluar la veracidad de un método como son:

v" Andlisis de: material de referencia, muestras fortificadas con el analito de interés o
analisis de muestras sintéticas (material de referencia interno).
v' Comparacion del método propuesto con un método de referencia.

v' Ejercicios interlaboratorios (Marti Veciana, 2000).

En este caso se recomienda realizar una prueba G (Prueba de Cochran) de
homogeneidad de varianza y si se demuestra que las varianzas son homogéneas,
entonces se puede afirmar que el factor cantidad o concentracién de la muestra no influye

en la determinacién (Stone & Ellis, 2006).
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b. Precision.

Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de ensayos analiticos que se
realizan sobre una muestra homogénea son semejantes entre si. Aunque la USP expresa
que la precisién es la expresion del grado de la reproducibilidad, la Norma Britanica

incluye la repetibilidad y la reproducibilidad (Rodriguez B. E., 2011).

La precision engloba diferentes tipos de estudio:

PRECISION
Repetibilidad Precision Intermedia Reproducibilidad
Repetibilidad Repetibilidad
Instrumental del método

(Rodriguez B. E., 2011)
Figura 3. Precisién y sus diferentes tipos de estudio.
b.1. Repetibilidad.

Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de analisis sobre la misma
muestra en las mismas condiciones operativas (por un mismo analista, con los mismos
aparatos y reactivos, etc.) en un mismo laboratorio y en un periodo de tiempo corto. La
repetibilidad se expresa matematicamente por el coeficiente de variacion de una serie de
medidas (Stone & Ellis, 2006).

b.2. Precisiéon Intermedia.

Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de analisis sobre la misma
muestra pero en diferentes condiciones operativas (diferentes analistas, aparatos, dias,

etc.) y en un mismo laboratorio (Stone & Ellis, 2006).
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b.3. Reproducibilidad.

Estudia la variabilidad del método bajo condiciones operativas diferentes y en distintos
laboratorios. La reproducibilidad de dicho método de analisis se determina analizando
una serie de alicuotas procedentes de lotes homogéneos en diferentes laboratorios,
diferentes analistas y utilizando condiciones operativas y ambientales distintas pero

siguiendo el procedimiento descrito en el método.

Se expresa con los mismos pardmetros matematicos que la repetibilidad. El coeficiente
de variacion en el estudio de la reproducibilidad debe ser igual 0 mayor que el obtenido
en el estudio de repetibilidad para la misma cantidad o concentracién debido a la mayor
fuente de error que existe en la reproducibilidad (Clavijo Diaz, 2002).

2.9.3. Robustez.

Es la capacidad de un método analitico para no ser afectado por pequefios pero
deliberados cambios en las condiciones experimentales. El estudio de la robustez del
método analitico trata de evaluar como la variacion aleatoria de las condiciones
experimentales repercuten en la variabilidad de los resultados obtenidos, expresada
como desviacion estandar absoluta, desviacion estandar relativa o coeficiente de

variacion de los mismos.

Para evaluar la robustez del método hay que identificar cuales son los factores
experimentales criticos en dicho método (como por ejemplo diferentes laboratorios,
reactivos, analistas, equipos, temperaturas de ensayo, etc). A continuacion, se lleva a
cabo un estudio multivariante mediante el cual es posible conocer cual de los factores

bajo estudio ejerce una influencia mas significativa (Gémez Ruiz & Alonso, 2010).
2.9.4. Sensibilidad.

Mide la capacidad de un método para distinguir pequefas diferencias en la concentracion
del analito. Los factores que determinan la sensibilidad son la pendiente de la recta de
calibrado y la precision, de manera que si dos métodos tienen igual precision serd mas

sensible el que tenga una recta con mayor pendiente (USPXXII, 2000).
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2.9.5. Incertidumbre.

La Guia EURACHEM define incertidumbre como el parametro asociado con el resultado
de una medida que caracteriza la dispersion de los valores que se pueden atribuir
razonablemente al analizado. Segun el VIM (Vocabulario Internacional de Metrologia), el
analizado, también llamado mesurando, es “la magnitud sujeta a medida”. Por tanto un
analizado se refiere al analito o a la propiedad fisicoquimica que estamos determinando.
Sin embargo, el analizado o mesurando debe interpretarse correctamente para
considerar todas las fuentes de incertidumbre (EURACHEM, 2003)

El pardmetro de incertidumbre puede ser, por ejemplo, una desviacion estandar (o
multiplo dado de ella) o la amplitud de un intervalo de confianza. La incertidumbre de la
medicidn no implica duda acerca de la validez de una medicion; por el contrario, implica
un incremento de la confianza en la validez del resultado de una medicion (Jurado ,
2008).

a. Mediciéon de laincertidumbre.

Los laboratorios de analisis deben establecer y aplicar procedimientos de estimacion de
la incertidumbre de las mediciones. Esto se debe a que el calculo del valor de la
incertidumbre aumenta la garantia de que los resultados y conclusiones obtenidos con los

métodos y programas analiticos aplicados.

Cualquier medicion que hagamos entrafiard un cierto grado de incertidumbre, por lo que
el intervalo de incertidumbre que se fije ser& el rango dentro del cual se situara el valor
real con un determinado grado de confianza. Normalmente se utiliza un grado de

confianza del 95%. (Naciones Unidas, 2010).
b. Fuentes de Incertidumbre.
La incertidumbre de las mediciones, por lo general, tiene muchas fuentes.

La incertidumbre se calcula estimando los errores que se producen en las distintas
etapas del analisis, por ejemplo, la etapa preanalitica, la homogeneizacion, el pesaje, el
pipeteado, la inyeccion, la extraccion, la derivacion, la recuperacion y las curvas de
calibracion (Jurado , 2008).
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c. Componentes de la Incertidumbre.

En la estimaciébn de la incertidumbre puede ser necesario tomar cada fuente de

incertidumbre vy tratarla por separado para obtener la contribucion de esa fuente.

1. Incertidumbre estandar. Este componente estd expresado como una desviacion

estandar.

2. Incertidumbre estdndar combinada. Para un resultado de la medicion (y), la
incertidumbre total o incertidumbre estandar combinada es una estimacién de la
desviacion estandar igual a la raiz cuadrada positiva del total de la varianza obtenida por

la combinacién de todos los componentes de la incertidumbre.

3. Incertidumbre expandida (U). Provee un intervalo dentro del cual el valor del analito
es dado con un alto nivel de confianza. La incertidumbre expandida se obtiene
multiplicando la incertidumbre estdndar combinada por un factor k. La eleccion del factor
k es en el nivel de confianza deseado (para un nivel de confianza del 95%, k es igual a 2)
(Jurado , 2008).

3. PARAMETROS FISICOQUIMICOS DE LA LECHE.

3.1. Principales componentes de la leche.

Tabla 8. Principales componentes de la leche expresados en valores medios por litro

de leche.
AGUA 8759
GLUCIDOS 48 g MINERALES 9¢g
- Lactosa. 48 g | De los cuales:
MATERIA GRASA 36 g - Acido_citrico. 169
De la cual: - Potasio. 1449
- Lipidos simples. 35¢ - Calcio. 1,39
- Fosfolipidos. 0,59 - C[oruro. 1,2¢g
- Sustancias liposolubles insaponificables. | 0,5 g - Fosfpro. 1049
SUSTANCIAS NITROGENADAS 33g - Sodio. 0649
De las cuales: - Azufre. 0,39
- Proteinas. 31,4 - Magnesio. 019
- Sustancias nitrogenadas no proteicas. g
169

(Romero del Castillo & Mestres Lagarriga, 2004)

Sofia Pauta 37



&,seu s,

ﬁm‘q% Universidad de Cuenca

3.2. Parametros fisicoquimicos de la leche cruda.

Segun la NTE INEN 9:2012 los requisitos fisicoquimicos que tiene que cumplir la leche

cruda son:

Tabla 9. Requisitos fisicoquimicos de leche cruda.

Densidad Relativa (20°C) 1,028 - 1,032
Materia Grasa (% m/m) Minimo 3,0
Acidez titulable como Acido Léactico (% m/m) 0,13-0,17
Solidos Totales (% m/m) Minimo 11,2
Solidos no Grasos (% m/m) Minimo 8,2
Cenizas (% m/m) Minimo 0,65
Punto de congelacion(°C) -0,536 a -0,512
Proteinas (% m/m) Minimo 2,9
Ensayo de la reductasa (horas) Minimo 3
Reaccion de estabilidad proteica Negativo
Presencia de Conservantes Negativo
Presencia de Neutralizantes Negativo
Presencia de Adulterantes Negativo
Grasas vegetales Negativo
Suero de leche Negativo
Prueba de Brucelosis Negativo
Residuos de medicamentos veterinarios Negativo

(INEN 9, 2012)

3.3. Parametros Fisicoquimicos Validados.

3.3.1. Materia Grasa.

La materia grasa es un componente muy importante de la leche por sus implicaciones

tecnoldgicas (fabricacion de natas, mantequillas, etc.) y nutricionales (Alais, 2000).

La calidad de la leche comercial y de sus derivados elaborados en la industria lactea,
depende directamente de la calidad del producto original o materia prima, y
posteriormente, de las condiciones de transporte, conservacion y manipulacion en la
planta de produccion (DGPA, 2005).
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La determinacién del contenido en grasa de la leche es muy importante en el control de

calidad de la industria de lacteos, tanto para conocer su contenido nutricional como para
pactar precios y detectar adulteraciones fraudulentas (aguado, desnatado...) que pueden
provocar cambios en el valor nutricional, alteraciones de las caracteristicas
organolépticas e incluso poner en peligro la salubridad del producto (Millares de Torre,
2003).

Ha de recordarse que la leche es un ejemplo de emulsién de grasa en agua. La materia
grasa constituye el segundo componente mayoritario, tras la lactosa. Comunmente los

lipidos de la leche se denominan “grasa” de la leche (Gil, 2010).
Estructura.

La materia grasa se encuentra en la leche en forma de pequefios globulos esféricos
emulsionados en el suero de la leche. El tamafio de los globulos varia entre 2 y 10um de
diametro dependiendo de factores como la especie, la raza, el periodo de lactacion, etc.
En la Figura 4 recoge un esquema de la estructura del glébulo de grasa. Esta estructura
asegura la estabilidad de la emulsion. En el centro del glébulo se sitian el colesterol, las
vitaminas liposolubles, los triglicéridos insaturados y los de bajo peso molecular (que son
liguidos a temperatura ambiente). Rodeado a estos se sitGan los triglicéridos sélidos,
fosfolipidos y proteinas, de forma que retienen a los triglicéridos liquidos. Asociados a la
membrana se encuentran también proteinas de caracter enzimatico (xantina oxidasa y
fosfatasa alcalina) y metales como hierro y cobre. En definitiva, el glébulo de grasa es

una masa de triglicéridos envueltos en una membrana lipidoproteica (Gil, 2010).

Capa proteica

P 4__.—1

)} Triglicéridos D@ Colesterol " Agualigads
}-@ Fosfolipidos e« Vitamina A

(Gil, 2010)

Figura 4. Modelo de la estructura del glébulo de grasa de la leche.

Sofia Pauta 39



& )
: Universidad de Cuenca

La estabilidad de estos glébulos se debe a tres factores principales:

v' La presencia de una capa de fosfolipidos en la membrana con la parte apolar
orientada hacia el interior y la polar hacia la fase acuosa, estabilizando el glébulo.

v La membrana posee globulinas con propiedades aglutinantes (esenciales para el
proceso de montado de natas).

v' Los glébulos estan cargados negativamente, con lo que se asegura la repulsion

electrostéatica de los diferentes grupos (Gil, 2010).
3.3.2. Densidad relativa.

Densidad relativa es la relacion entre la densidad de una sustancia y la densidad del
agua destilada, considerando ambas a una temperatura determinada.

Cuando se habla de densidad de la leche se hace referencia en realidad a su peso
especifico, puesto que es este el que se mide y no la densidad absoluta. Efectivamente,
la definicion de densidad es la medida de la masa de una unidad de volumen de una
sustancia, y esta es verdaderamente dificil de medir, sobre todo en condiciones Utiles en
la rutina diaria de una industria lechera (Gil, 2010).

El peso especifico es, como indica su nombre, la determinacién del peso de un volumen
determinado de una sustancia, en comparacién con el peso del mismo volumen de agua,
a una temperatura previamente fijada. Para ello, se llena una probeta con leche y se
acondiciona a 20°C, manteniendo la emulsién de la fase grasa por agitacion mecanica
suave. Una vez alcanzada la temperatura, se introduce un densimetro (flotador de vidrio
que lleva en la parte inferior un contrapeso, y en la parte superior una regleta graduada,
calibrado en origen y sometido a recalibraciones periddicas durante su vida util) que, una
vez en equilibrio en el liquido, dara el peso especifico de la muestra por lectura directa en

la regleta superior (Gil, 2010).

El peso especifico de la leche entera, con una materia grasa de unos 36 g/L y unos
sélidos no grasos de 85 g/L , es aproximadamente 1.030 g/L y es el resultado ponderado
de las aportaciones de las distintas sustancias en solucion, en dispersién coloidal y en

emulsion.
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La materia grasa pura tiene un peso especifico de 0.93 g/L, es decir, muy inferior al del
agua a 20°C, que puede considerarse practicamente igual a 1g/L (0,998 g/L), por lo que,
a la hora de considerar el significado del peso especifico de la leche, hay que tener en
cuenta sobre todo la concentracion de materia grasa. Una vez descontado este efecto,
las sustancias que mas afectan al peso especifico o0 son la lactosa, las sales minerales

disueltas y las proteinas (Gil, 2010).
3.3.3. Sdlidos totales.

Es el producto resultante de la desecacion de la leche mediante procedimientos normales
(INEN 14, 1984).

El porcentaje promedio de sélidos totales estd representado por la materia grasa en
emulsién, las proteinas en suspension coloidal; y la lactosa, vitaminas, sales y otros

componentes organicos e inorganicos en solucion (Universidad de Zulia, 2008).
3.3.4. Sélidos No Grasos.

Son los sélidos totales a excepcion de la grasa. Ellos son: proteinas, azlUcares, vitaminas,

enzimas y materia mineral.

La determinacién de sélidos totales (ST) y sélidos no grasos (SNG) es de importancia

para:

v' Determinar si una muestra cumple con los requisitos legales establecidos.

v' Dicho valores combinados con la informacion lactométrica y otras pruebas
complementarias permite establecer si una leche se encuentra adulterada.

v' Establecer el rendimiento de la leche para la elaboracion de productos lacteos
(queso, yogurt, leche en polvo, etc).

v' Tener valores de referencia para la selecciéon genética de los rebafios (Romero
del Castillo & Mestres Lagarriga, 2004).

4. MILKOSCAN FT1.
4.1. Uso.

El analizador MilkoScan FT1 esté dedicado al andlisis de leche liquida. Permite controlar
y estandarizar los productos lacteos liquidos, al tiempo que realiza una deteccion de

anomalias.
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(Dairy Foods, 2014)

Figura 5. MilkoScan FT1.
Es ideal para:

e El control rapido en la plataforma, lo que permite optimizar la separacion, el pago
justo y la deteccion de anomalias.

e La estandarizacion de la leche para aprovechar al maximo las materias primas
(leche cruda) y conseguir unos productos de calidad constante.

e La supervision de la calidad de los productos finales.

Se utiliza para el analisis de diversos parametros de la leche, entre los que incluye:
materia grasa, proteina, lactosa, solidos totales, sélidos no grasos, punto crioscopico,
acidez total, densidad, &cido citrico, caseina, urea, sacarosa, glucosa y fructosa (FOSS,
2011).

4.2. Tecnologia.
Unidad FTIR de fabricacion especifica para operaciones de analisis fiables.

El MilkoScan FT1 se ha fabricado basandose en la tecnologia demostrada y ampliamente
utilizada del analizador FTIR del MilkoScan FT120. Por este motivo es una plataforma
sélida para el andlisis de leche liquida, que emplea la tecnologia de infrarrojo por

transformada de Fourier (FTIR).
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El interferometro FTIR analiza el espectro infrarrojo medio completo.

Es un producto de laser de clase I, que tiene un laser totalmente protegido por su

contenedor. En condiciones normales de uso, no existe riesgo de radiacion.

Su uso generalizado se debe principalmente a que permite realizar analisis cuantitativos
de multicomponentes en muestras, con un minimo de preparacion. Esta metodologia,
ademas, se caracteriza por ser no destructiva, rapida, no emplear reactivos quimicos,
disminuir el error del operador y requerir menos mano de obra que los métodos
tradicionales empleados en el laboratorio. Sin embargo, se debe tener presente que es
un método secundario, lo cual significa que debe ser calibrado y posteriormente validado
contra otras metodologias (Zossi, Ruiz, & Sorol, 2010).

También se debe mencionar que presenta algunas desventajas, entre las cuales se
destacan: el alto costo de los equipos, la competencia técnica que debe poseer el
operador y el tiempo requerido para desarrollar una base de datos que permita obtener
ecuaciones de calibracion robustas, que originen predicciones confiables.

También se trata de una solucién de FTIR muy soélida, que se puede usar en laboratorio y
ofrece una buena repetibilidad y sensibilidad. La precisién y repetibilidad de los
resultados son equiparables (o superiores) a las de los métodos quimicos, pero sin los

largos tiempos de pruebas.

El rendimiento es conforme a la AOAC (Association of Analytical Chemists) y la IDF
(International Dairy Federation) (FOSS, 2011).

4.2.1. Tecnologia de infrarrojo por transformada de Fourier.
Fundamento.

Cuando la materia es expuesta a la radiacion electromagnética, ésta pude ser absorbida,
transmitida, reflejada, dispersada, o bien puede producirse fotoluminiscencia. Este ultimo
término es utilizado para designar diferentes efectos como fluorescencia, fosforescencia y

dispersion Raman (Universidad de Valparaiso, 2010).
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Figura 6. Interaccion de la radiacion electromagnética con la materia.

Cuando la luz incidente interactla con la materia y es absorbida surge lo que se conoce
como espectroscopia de absorcién, que puede ser ultravioleta (UV), visible (V), o
espectroscopia de absorcién infrarroja (IR), segln la energia de la luz incidente (LTI,

2014).
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(Jimaré , Bosch Ojeda, & Sanchez Rojas, 2008)
Figura 7. Espectro electromagnético. La espectroscopia FT-IR emplea la radiacion MIR.

La espectroscopia infrarroja media (MIR) se basa entonces, en la absorcién de luz
infrarroja (4000 a 400 nm) por parte de las moléculas. Esta absorcion produce la
excitacion de los estados vibracionales, estiramientos y balanceos y estados rotacionales
de algunas moléculas, que poseen una frecuencia de vibracién en el rango infrarrojo del

espectro electromagnético (LTI, 2014).

FTIR es una técnica de espectroscopia vibracional que se ha utilizado para la
identificacion en campo de sustancias desconocidas durante mas de 10 afios (Rodriguez,

Gatti, Otheguy, & Vega, 2010).
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4.2.2. Interferémetro: El motor de un sistema de FTIR.

Un interferometro convencional funciona mediante la division de la luz IR de una fuente
espectral en dos haces y reflejando un haz a partir de un espejo fijo y el otro a partir de
un espejo movil. El espejo mavil introduce un retardo de tiempo que genera una mezcla
de interferencia constructiva y destructiva cuando se recombinan los haces. La
exploracion de esta sefial en funcién de la posicion del espejo produce un interferograma,
que se puede reconstruir en un espectro de IR empleando matemética transformada de
Fourier (Smith Detection, 2014).

El término espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier se origina en el hecho
de que una transformada de Fourier se requiere para convertir los datos brutos en el

espectro real (Docsetools, 2014).
4.3. Calibracion del MilkoScan FT1.

El MilkoScan FT1 es suministrado con una calibraciobn basica o mas correctamente
llamado “Modelo de Prediccion”. Estos modelos son hechos gracias al analisis de
muestras alrededor del mundo. Este modelo predictivo relaciona el valor del parametro
fisicoguimico que se obtiene con equipo con el valor obtenido por el método oficial. Luego

el software de calibracion del equipo, calcula y emite un valor (FOSS, 2011).

Cuando realizamos la instalacién del MilkoScan FT1 podria haber pequefias diferencias
con la Calibracion Global, razén por la cual es necesario realizar un ajuste de la
calibracién de manera local. El ajuste se efectia mediante un juego de muestras. En
cada coleccion de muestras se incluira los espectros infrarrojos del producto local y la
guimica de la referencia valorada para esta muestra por métodos oficiales emitidos en la
guia del equipo Milkoscan FT1 (FOSS Analytical A/S, 2011).

En el proceso de calibracion se pone en correlacion los espectros infrarrojos
proporcionados por el equipo y la quimica de referencia obtenida por métodos oficiales,

mediante una ecuacién que se obtiene por un método de regresion lineal (FOSS, 2011).

FOSS proporciona un software basico para la calibracidon para leche, crema y suero. El
ajuste de la calibracion se debe realizar para asegurar el optimo funcionamiento del

sistema, en cuanto al andlisis de sus productos (FOSS, 2011).
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MATERIALES Y METODOS

1. TIPO DE ESTUDIO.
v" Analitico, Prospectivo, Experimental.
2. UNIVERSO.

Leche cruda de 40 proveedores de la Empresa de Lacteos San Antonio C.A
“NUTRILECHE” procedentes de 5 provincias: las cuales incluyen Cafar, Azuay, Loja,

Morona Santiago y Chimborazo.
2. MANEJO DE DATOS.

3.1. Criterio de inclusién.

v' Leche cruda que se recept6 en la Industria de Lacteos San Antonio entre las 8 am

hasta las 4 pm.
3.2. Criterios de exclusion.

v' Leche cruda de proveedores que llegaron fuera del horario establecido.
v' Leche cruda que no cumplié con requisitos establecidos por el laboratorio de

Bromatologia (Tabla 10).

Tabla 10. Valor de los parametros para recepcién de leche cruda en la Industria de

Lacteos San Antonio C.A.

Parametro Criterio de aceptacion
pH (muestra sin calentar). 6,60 — 6,80
pH a 20 £ 2°C. 6,60 - 6,74
Acidez a 20 £ 2°C. 12,15-14,4°D
Antibiéticos, adulterantes. Ausencia

Recuento de células somaticas. | 7x10° células somaticas/mm?

Fuente: Cortesia de la Industria de Lacteos San Antonio C.A.
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3. MUESTREO Y TAMANO DE LA MUESTRA.

Se efectudé un muestreo no probabilistico de tipo accidental o casual, de muestras que se

analizaron entre las 8 am a 4 pm.

Se analizaron un total de 80 muestras de leche cruda para efectuar la calibracién del
equipo. De igual manera se analizaron 80 muestras de leche cruda para efectuar la

validacién del equipo.
4. TOMA DE LA MUESTRA.

Personal calificado de la empresa receptd los camiones cisterna y realizé la toma de la
muestra. El laboratorista encargado de la recepcion de la materia prima recibid las
muestras y realizd los analisis de plataforma (Tabla 10) y aprob6 las muestras que

cumplieron con todos los criterios establecidos por la empresa.

Volumen de muestra: 500 ml de leche cruda del mismo proveedor como minimo.

5. FLUJOGRAMA DE TRABAJO.

Preparacion de la

muestra
Calentarla muestra =
a40°Cyenfriara [~ _r
20 °C —==l”

b

Calibraciony

Validacidn
| |
[ NTEINEN | | MILKDSCAN FT1 |
L]
MG, d20, 5T | ¢ ]
v ¥y SNG i
ST Z500d20-T)+1,22NMG+0,72
SNG: ST-MG

Fuente: Autora.

Figura 8. Flujograma general de trabajo 1.
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NOTA: La determinacion de los parametros fisicoquimicos segin NTE INEN 9:2012 se
efecto por triplicado para considerar dichas muestras como PATRON, en primera
instancia para la calibracién del equipo y posteriormente para la validacion. La calibracion
se efectud en 10 dias (8 muestras por dia). En cambio la validacion se desarroll6 por un
mes (20 muestras por semana). Para la calibracién las muestras se analizaron por
cuadruplicado por el equipo MilkoScan FT1, en cambio para la validacién se sigui6 el

esquema de la Figura 17.

MUESTRASDELECHE | N ANALISIS DE
CRUDA ' .| vrasorarowio vTE)
] POR TRIPLICADO
MUESTRAS CONSIDERADAS
; PATRON

ANALISTS DE RUTINA

VALIDACION

CALIBRACION

LIIERRERER )

Fuente: Autora.

Figura 9. Flujograma general de trabajo 2.
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6. MATERIALES, REACTIVOS Y EQUIPOS.

Tabla 11. Cuadro de materiales, reactivos y equipos.

Materiales Reactivos Equipos
-Probeta de 250 cm®. -Acido sulfarico Gerber. -Centrifuga Funke Gerber.
-Pipeta aforada de 10, | -Alcohol amilico Gerber. -Bafio Maria Funke
1y 10,94 cm’. -Agua destilada. Gerber.

-Lactodensimetro. -Solucion de encerado (S-6060) | -MiloScan FT1 de FOSS.
-Recipientes plasticos. | para el Equipo MilkoScan FT1. -Termometro digital.

-Solucién de limpieza (S-470) para
el Equipo MilkoScan FT1.

Fuente: Autora.

7. METODOS DE ANALISIS OFICIALES.

8.1. METODO DE ANALISIS OFICIAL PARA DETERMINACION DEL
CONTENIDO DE MATERIA GRASA EN LECHE: Método Gerber (NTE INEN
12:1973).

Fundamento.

El método Gerber consiste en separar la materia grasa dentro de un recipiente medidor,
llamado butirdmetro, de dimensiones estandarizadas, medir el volumen e indicarlo en un
tanto por ciento en masa. El butirbmetro debe estar completamente limpio y sobre todo
libre de restos de grasa. Un volumen determinado de muestra es tratado en un

butirdmetro con &cido sulftrico y alcohol amilico (NMX-F-3878, 1982).

W

(Garcia Martinez, Fernandez Segovia, & Fuentes Lopez, 2009)

Figura 10. Butirometro Gerber.
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Este proceso se lleva a cabo por medio del acido sulfarico Gerber (acido sulfarico
concentrado de densidad (20°C) 1.815 + 0.003 g/mL). El &cido sulfarico oxida e hidroliza
los componentes organicos de la envoltura protectora de los glébulos de grasa, las
fracciones de las albuminas de leche y la lactosa. Por otra parte, la adicion de alcohol
amilico (2-metilbutanol, 3-metilbutanol) facilita la separacion de la materia grasa vy, al final,
resulta una linea divisoria clara entre la materia grasa y la solucién acida. Mediante
centrifugacion la grasa es separada en el vastago graduado del butirometro, donde se lee

directamente el contenido en grasa expresado en gramos/100 g de muestra (Gil, 2010).

Leer el resultado en valores medios de escala, es decir, con un error de 0,05%. Los
butirbmetros de leche no permiten resultados mas exactos. Si el menisco toca la marca
de la graduacion de la escala, el resultado leido es valido, asi en Figura 12 a, el resultado
de la medicion seria 4%. Si el menisco esta entre marcas de graduacion, se toma el valor
inferior, en la Figura 12 b el resultado seria 3,95% (NMX-F-3878, 1982).

a: b:
Indicacidn &,0-% Indicacion 3,5-%

(Garcia Martinez, Fernandez Segovia, & Fuentes Lopez, 2009)
Figura 11. Ejemplo de lectura sobre la escala del butirometro.

Se trata de un método de rutina empleado cominmente en las industrias lacteas, de
ejecucion rapida y muy precisa. Puede aplicarse a la leche y derivados lacteos, como la
nata, el yogur, el queso o el helado de crema (Norma ISO 2446, 2008).

8.2. METODO DE ANALISIS OFICIAL PARA DETERMINACION DE LA
DENSIDAD RELATIVA A 20°C DE LA LECHE: Método del Lactodensimetro
(NTE INEN 11:1984).

Fundamento.

El método se basa en el uso de un densimetro graduado adecuadamente (INEN 11,
1984).
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La densidad de la leche no es un valor constante, por estar determinada por dos factores

opuestos y variables:

1. Concentracion de los elementos disueltos y en suspension; la densidad varia
proporcionalmente a esta concentracion.
2. Proporcion de materia grasa; teniendo esta una densidad inferior a 1, la densidad

global de la leche varia de manera inversa al contenido graso.

La densidad varia también con la temperatura por esta razén se hace uso de los termo-

lactodensimetros y las tablas de correccion de densidad.

La densidad de la leche recién ordefiada es inestable y se eleva un poco con el tiempo.
El aumento es del orden de 0,001 pero en este caso debe también tener su parte el
desprendimiento de los gases contenidos (Alais, 2000).

8.3. METODO DE ANALISIS OFICIAL PARA DETERMINACION DE SOLIDOS
TOTALES EN LECHE CRUDA: Método para calcular el contenido de Sdlidos
Totales en la leche a partir de su densidad y contenido de Materia Grasa
(NTE INEN 14:1984).

Cuando se conoce el contenido de materia grasa y la densidad de la leche, el contenido

de solidos totales puede calcularse directamente mediante la siguiente ecuacion:
ST = 250(d,o — 1) + 1,22MG + 0,72
Siendo:

v' ST: Contenido de sélidos totales (%om/m).
v' dy: Densidad relativa a 20°C.
v MG: Contenido de grasa (%om/m).

Este método de calculo da resultados comparables con los obtenidos al aplicar el método
de ensayo descrito en esta norma; sin embargo, presenta la desventaja de no permitir el
calculo del contenido de cenizas (INEN 14, 1984).
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8.4. METODO DE ANALISIS OFICIAL PARA DETERMINACION DE SOLIDOS
NO GRASOS EN LECHE CRUDA: Método para calcular el contenido de
Solidos No Grasos en la leche cruda a partir de contenido en Sélido Totales
y Materia Grasa (NTE INEN 14:1984).

Se puede determinar aplicando la siguiente férmula:
SNG = ST — MG
Donde:

v" SNG: Sélidos no grasos (%em/m).
v/ ST: Sélidos totales (Yom/m).
v MG: Materia grasa (%m/m).

8. METODOLOGIA DEL EQUIPO MILKOSCAN FT1.

9.1. FUNDAMENTO.

MilkoScan FT1 efectia el analisis de diversos parametros fisicoquimicos de la leche
cruda (materia grasa, ST, SNG, densidad, acidez, entre los principales) mediante la
tecnologia de infrarrojo transformada de Fourier (FTIR).

9.2. CARACTERISTICAS.

Es un producto de laser de clase I. En condiciones normales de uso, no existe riesgo de

radiacion.
El laser integrado es de clase 3B con las siguientes especificaciones:

v' Tipo: Laser de Helio-Neon.
v' Salida maxima de laser: 5mV.
v' Longitud de onda emitida: 632,8nm.

9.3. PARTES.
El sistema consta de dos partes vitales:

a. Launidad del analizador y b. El software de MilkoScan FT1.
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(FOSS, 2011)
Figura 12. Unidad del analizador y Software del Equipo MilkoScan FT1.

a. Unidad del analizador.

(FOSS, 2011)

Figura 13. Unidad del analizador.
9.4. DESCRIPCION.

El instrumento posee 3 LED de estado situados en la parte delantera. Las Luces LED

indican lo siguiente:

v' LED verde en: listo para el analisis.

v' LED verde en: el instrumento ya esta analizando o en modo de almacenamiento,
el PC esta arrancando o se ha producido algun fallo de funcionamiento.

v' LED rojo en: encendido.
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Partes externas:

Figura 14. Partes externas de la unidad del analizador.

(FOSS, 2011)

Tabla 12. Partes externas de la unidad del analizador.

1. LED: listo para el andlisis. 6. Salida de residuos. 11. Filtro de aire.

2. Botdn de inicio. 7. LED: encendido. 12. Conector de tierra.

3. LED: analizando. 8. Cubierta frontal. 13. Cable de alimentacion.
4. Pipeta. 9. Conector USB. 14 .Encendido/apagado.
5. Estante de muestras. 10. Selector de tension. | 15. Fusible térmico.

(FOSS, 2011)

(FOSS, 2011)

Figura 15. Cubierta delantera de la unidad del analizador.
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Partes internas.

Figura 16. Piezas internas detras de la cubierta delantera.

(FOSS, 2011)

Tabla 13. Piezas internas detras de la cubierta delantera.

Cubierta derecha Valvula unidireccional

6
Bomba peristaltica 7. Regulador de presion
Valvulas 8. Bomba de alta presién
9

Intercambiador de calor Pipeta: liquido de encerado

o > 0w N e

Cubierta izquierda 10. Pipeta: liquido limpio.

(FOSS, 2011)
9.5. PRINCIPIO DE FUNCIONAMIENTO.

Cuando hay una muestra bajo la pipeta y el analizador se pone en marcha, ocurren 4

sucesos:
1. La pipeta empieza a vibrar para mantener el filtro limpio.
2. La bomba peristaltica empieza a bombear.
3. La bomba de alta presion empieza a bombear.
4. La vélvula de derivacién se abre para que los residuos puedan salir del

sistema.
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Se requiere una presion alta para bombear el liquido a través de intercambiador de calor,
especialmente cuando se trata de productos de elevada viscosidad. Esta presion se
consigue por la bomba peristaltica, que funciona como una bomba reforzadora de presién
para la bomba de alta presion. Cuando pasa por el intercambiador de calor, la muestra se
calienta a 40°C a partir de una temperatura inicial de entre 5 y 39°C. Es posible medir
muestras individuales de hasta 55°C, pero si se coloca una serie de muestras calientes,
el interferbmetro se sobrecalentara y lo cual provocara una averia. Una vez calentada la
muestra, esta pasa al intercambiador de calor. Aqui la muestra se homogeniza en el
homogeneizador integrado de dos fases, en el cual existe una presion de 200 bares.
Dicha presion aumenta por accion de la bomba de alta presion. Luego de pasar por el
homogeneizador, la muestra recorre el filtro en la linea y sale por la valvula de derivacion,
para llegar al contenedor de residuos. Asi se limpia la muestra anterior del sistema y se
expulsa las particulas del filtro en la linea. EI 85% de muestra pasa por aqui y el resto
sigue esta ruta:

v' La valvula de derivacion se cierra. Esto significa que el liquido de muestra pasa
por el filtro en la linea y se dirige a la cubeta. En el filtro en la linea, se eliminan
todas las particulas que podrian dafar la cubeta.

v' Posteriormente la muestra pasa por el regulador de presién y se dirige hacia la
zona de desecho. Esto dura hasta que toda la muestra restante haya sido

bombeada por todo el sistema y el analisis finalice (FOSS Analytical A/S, 2011).

10. SISTEMA DE VALIDACION DE METODOS ANALITICOS.
10.1. ELECCION DE PARAMETROS DE VALIDACION.

Para el cumplimiento de la Norma ISO/IEC 17025 es necesario verificar que los requisitos
relacionados a la calidad de las medidas, puedan satisfacerse utilizando el método de
analisis propuesto. Los parametros seleccionados para esta verificacion, asi como los

objetivos establecidos para cada uno de los métodos validados se definen a continuacion:
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Tabla 3.4: Objetivos de la validacion.

PARAMETRO OBJETIVO ESTABLECIDO
y=mx +b;r=0,98 Prueba de linealidad de la
R? 20,98 pendiente
m=1b=0 (p =0,05: n-2 =gl)
Datos aleatorios en el grafico | m =~ 1 (texp >t )
de residuales. ICm:m=*ty,*DE
Linealidad %Linealidad =~ 100% Prueba de proporcionalidad del
CV:<5% intercepto
Test t de Student para “r” (p =0,05: n-2 =gl)
p=0,05;ygl=n-2 b =0, (tep<tiap).
t regresion > T tab ICp: bty *DE,
y=mx+b;r=0,98; R° 20,98 | Pruebat de Student
m=1;,b=0 (p=0,05:n-1=gl)
Exactitud %E < 1,5%. texp <tiap
Prueba G de Cochran
G ep <G

Coeficiente de Variacion de la Repetibilidad (CV ,):
Precision Materia grasa y Sélidos no grasos: CV ; < 2%
(Repetibilidad) Sdlidos totales: CV ;< 1,5%
Densidad : CV < 3%

Coeficiente de Variacion de la Fischer(F) y Student(t)
Precision Reproducibilidad(CVg): entre dias:
Reproducibilidad | Materia grasa y Sélidos no grasos: CVr ¢ Fep<Fuwp
(Precision <4% o texp <t
Intermedia) Solidos totales: CVg < 3%

Densidad: : CVgr £ 6%

Sensibilidad e Pendiente de la recta (m): valor cercano a 1
DE 4 <DE
Robustez e DE 4: Desviacion estandar de las diferencias

DE: Desviacion estandar.

(Vega Rodriguez, 2011)
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validacién de métodos fisicoquimicos tratados en el marco tedrico de esta tesis.

10.2. PROCESAMIENTO DE MUESTRAS.

PARAMETROS DE

DESEMPENO
| |
LINEALIDAD
EXACTITUD PRECISION ROBUSTEZ
SENSIBILIDAD
5 niveles de 3 niveles de concentiacion. &
concentracion por concentracion por determinaciones por
triplicado sextuplicado duplicado P

Fuente: Autora.

Figura 17. Flujograma general del desarrollo de los pardmetros de desempefio en la

validacion del Equipo MilkoScan FT1.
10.3. DISENO ESTADISTICO.

El disefio estadistico, incluye un conjunto de procedimientos matematicos para el célculo
de los parametros de validacion seleccionados. Tanto el modelo experimental como el
modelo estadistico, usado para la obtencion de estos parametros se describen en los

apartados siguientes, para cada método validado.
10.3.1. LINEALIDAD.

Para los casos de andlisis de materia grasa, densidad relativa a 20° C, sdlidos totales y
sblidos no grasos, la linealidad se determind obteniendo las mediciones del
procedimiento analitico de una serie muestras de concentraciones diferentes. Se grafico
la respuesta de la medicion (eje y) contra la concentracion de las muestras usadas como
patron (eje x), y se calculd la recta de regresion, el coeficiente de regresion (r) y el de

determinacion (R?) por el método de minimos cuadrados.
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Célculo de larecta de regresion.
(1). Ecuacion de la recta de regresion.
y=mx+b
Donde:

v' y: Respuesta de la medicion.
v' x: Concentracion del analito.
v m: Pendiente.
v b: Intercepto.

(2). Formula para hallar el intercepto de la recta de regresion en el eje de las

ordenadas.

Ly-—mxx

n

b =

(3). Férmula para hallar la pendiente de la recta de regresion.

XXXy
msz— n_
sz_(Zralc)

INTERPRETACION ESTADISTICA DE LA REGRESION LINEAL.

Antes de realizar los test estadisticos propuestos posteriormente se debe realizar un
Anadlisis de varianza de la regresion lineal: (F ep < F ). (Suarez, Arévalo, Linares,
Ustariz, & Hernandez, 2009)

Se realizo la interpretacion estadistica de la regresion lineal, a través del calculo de:

a) Grafico de residuales.

b) Calculo del coeficiente de correlacion (r).

c) Limite de confianza del intercepto (b).

d) Limite de confianza de la pendiente (m).

e) Coeficiente de variacion de los factores respuesta.

f) Calculo del % de linealidad.
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a. Gréafico de residuales.

Como medida de verificacién de la linealidad se calculé y graficd los valores residuales

mediante la siguiente ecuacion:
(4). Férmula para el célculo de los valores residuales.
VR = yi — yi
Donde:

v" VR: Valores residuales.
v y;: Valor predicho por la recta de regresion.

v y;: Valores observados de “y”.

A su vez, el valor predicho (y;) para cada concentracion de la curva, se calcul6 utilizando

la recta de regresion obtenida, de la siguiente manera:
Ji=mp+>b

Donde p es el valor de “x”, es decir, la concentracion conocida del analito a la cual estan

asociadas las lecturas observadas de “y” (y;) con las que se elaboré la recta de regresion.

Como hemos visto anteriormente, el residual de cada punto experimental es la distancia

vertical de cada punto a la recta de regresion.

Un gréfico de residuales no es nada mas que una representacion de la coordenada x de
cada punto experimental respecto a su valor residual. Para poder considerar que un

modelo de linea recta es valido, en el grafico de residuales se debe observar que:

1. El nimero de residuales positivos es aproximadamente igual al nimero de
residuales negativos.
Los residuales estan distribuidos aleatoriamente.
Todos los residuales deben tener aproximadamente el mismo valor absoluto.

Los residuales no muestran tendencias ( Riu & Boqué, 2002).

b. Célculo del coeficiente de correlacion (r).

Se determiné para evaluar el ajuste al modelo lineal propuesto: y = mx + b
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Y refleja el grado de relacién o ligazdn entre las concentraciones (x) y su respuesta (y).

(5). Férmula para hallar el coeficiente de correlacion.

- Cey B

r =

El valor de:

v" r =1 Indica una recta perfectamente lineal.
v' r =-1 Indica una recta perfectamente lineal negativa.

v" r =0 Indica que no hay correlacién entre x e y.
Coeficiente de determinacién (R?): Indica el grado de ajuste de la ecuacién (R? = r?).

[7l)

Sin embargo el mejor indicativo del modelo lineal no es “r”, sino un test estadistico:
Test estadistico para el coeficiente de correlaciéon “r”.

En el cual se calcula el valor de t gesisn (test de regresion) con n-2 grados de libertad y
un intervalo de confianza de 95% (p = 0,05) se compara con el valor de t 4, (t tabulado)

para el nivel de confianza requerido.

(6). Férmula para hallar el valor de t de regresion.

. ) _r*w/(n—Z)
regresion - m

v' Hipétesis nula (Ho): No correlacion entre “x” e “y” (r=0).

v' Hip6btesis alterna (H1): r # 0.

Criterio de aceptacion: El valor de t (eqresisn debe ser mayor a t . La hipétesis nula se

rechaza, existiendo una correlacion lineal significativa. Por lo tanto r = 1.
c. Limite de confianza del intercepto (b).

Este valor se calcul6 en funcion de su Varianza (DE,?)
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(7). Férmula para hallar la Varianza del intercepto “b”.

2
X
DEZ = DE?, * (ZN)

(8). Férmulas para hallar la desviacion estandar y desviacion estandar relativa del

intercepto.

DE, = /DEg

DE,, * 100
b

DEyrelativa(%) =
(9). Férmula para hallar los Limites de Confianza del intercepto.
b= b+t * DE,
Determinacién del test estadistico del intercepto “b”.

Se realiza estableciendo una comparacion entre “t ¢," Y “t tap -

bl
exp _DEb

t wn: ES el valor obtenido en la tabla de distribucién de Student, con las siguientes

condiciones:

v" n-2 Grados de libertad.
v" Probabilidad de cometer error (p) de 0,05, es decir un grado de confianza del
95%.

Test de hipotesis para el intercepto “b”.

v Hipotesis nula (Ho): “b” es igual a cero (b = 0).
v' Hipotesis alterna (H1): “b” es significativamente diferente de cero (b # 0).

Criterio de aceptacion: Debe cumplirse que: t , €S menor que t , Segun las
condiciones mencionadas. Entonces el valor de “b” es aceptable, ya que existe una

correlacion lineal significativa. Se acepta la hip6tesis nula.
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d. Limite de confianza de la pendiente (m).

Este valor se calculé en funcién de su Varianza (DE.?).
(10). Férmula para hallar la Varianza de la pendiente.

DEZ,

DEZ =—— 2%
g - P

(11). Férmula para hallar la Varianza del error experimental total.

, Xy*—bYy-mYxy
DEzy = n—2

(12). Férmula para hallar la desviacion estandar y desviacion estandar relativa de la

pendiente.

DE,, = /DE,ZH

DE,. x 100
DE,relativa(%) = ————

(13). Férmula para hallar los Limites de Confianza de la pendiente.
m=md= ty,, * DE,

t . Es el valor obtenido en la tabla de distribucion de Student, con las siguientes
condiciones:

v" n-2 grados de libertad.

v" Probabilidad de cometer error (p) de 0,05, es decir un grado de confianza del
95%.

Determinacion del test estadistico de la pendiente “m”.
Se realiza estableciendo una comparacion entre “t ¢xy" y “t tan”

iml
texp - DEm
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t . ES el valor obtenido en la tabla de distribucién de Student, con las siguientes

condiciones:

v" n-2 Grados de libertad.
v" Probabilidad de cometer error (p) de 0,05, es decir un grado de confianza del
95%.

Test de hipotesis para la pendiente “m”.

v' Hipotesis nula (Ho): “m” es igual a cero (m = 0).

v' Hipétesis alterna (H1): “m” es significativamente diferente de cero (m # 0).

Criterio de aceptacion: El valor de: t &, €s mayor que t ,. Entonces la hipétesis nula se

rechaza. Por lo tanto m # 0.
e. Coeficiente de variacion de los factores respuesta.
- Se calcularon los factores de respuesta (F) segun la expresion:
F=?
X
Donde:

v'y: Respuesta analitica (MilkoScan FT1).
v' x: Cantidad de analito (Método Oficial, NTE).

Con estos resultados se determiné el valor medio, la desviacion estandar (DE ¢) y el
coeficiente de variacion de los factores respuesta (CV ). EI CV ; debe ser menor que 5 %
para considerar al método analitico lineal (Suarez Perez, lzquierdo Castro, & Milian
Sanchez, 2009).

f. Calculo del porcentaje de linealidad.

El % de linealidad se calcul6 a partir de la pendiente de la recta de regresion y su

desviacion estandar segun:

(14). Férmula para el calculo del porcentaje de linealidad.

. ) DE,
%Linealidad = (1 -~ ) x 100
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v" DE ,: Desviacion estandar de la pendiente.
v"m: Pendiente de la recta de regresion.

10.3.2. EXACTITUD.

El procedimiento directo se realiz6 mediante andlisis repetitivos (4 réplicas de cada nivel)

del método sobre distintas muestras de diferentes concentraciones del analito.
a. Calculo del porcentaje de error.

Se comparo el promedio de los valores obtenidos (concentracion calculada) con el valor
de referencia (concentracion conocida), y se calculd el sesgo o porcentaje de error como

se expresa a continuacion:
_ o Eq
E,—a—p E =Ix100

Donde:

v E ,: Error absoluto sistematico.
v" a: Media de las concentraciones calculadas.
¥v" W Concentracion conocida.

El porcentaje de error (%E) no debe ser mayor que el £1,5%.
b. Pruebadet de Student para muestras emparejadas.

La prueba de t de Student se realiza para evaluar el sesgo, determindndose de esta

manera la exactitud del método.

Criterio de aceptacion: El valor de t ¢, debe ser menor al obtenido en tablas t 4, para n-
1= gl y p= 0,05. Al cumplirse lo anterior, se acepta la Ho: Sesgo = 0, es decir el sesgo es

estadisticamente igual a cero, por lo cual el método analitico es exacto.
c. Pruebade G de Cochran.

Ademas, se realiz6 la prueba G de Cochran, para determinar si el factor concentracion
tiene alguna influencia en los resultados. El valor de G ¢, se calculé mediante la siguiente

expresion:
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(15). Expresion para el calculo de G ¢

- DEfax
*P " DE? + DE} + DE? + -

G tan (p = 0,05; k=; n=).
Donde:

DE . Desviacion estandar maxima.
DE; ,3: Desviacion del nivel 1, 2, 3....

K: Grupo experimentales.

NSEENEENERN

n: Determinaciones por grupo.

Criterio de aceptacion: Si G ¢p < G wp las varianzas de las concentraciones de los
niveles estudiados son equivalentes, o lo que es igual, el factor concentracién no influye

en la variabilidad de los resultados.
10.3.3. PRECISION.
a. Calculo del coeficiente de repetitividad y reproducibilidad.

Para realizar comparaciones se utilizaron los coeficientes de variacion de la repetibilidad

y reproducibilidad respectivamente.

El coeficiente de variaciéon de la repetibilidad expresado en porcentaje se calculé de la

siguiente manera:

r

%CV,. = * 100

o
Mientras que el coeficiente de reproducibilidad se determina de la siguiente manera:

DEy

%CVy = * 100

o

Se reportaron los valores maximos de % CVg y el maximo % CV , de todas las

concentraciones.
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b. Prueba de andlisis de varianza (Prueba de Fisher).

La precisién se estimd haciendo un analisis de varianza ANOVA, con los resultados
obtenidos de los valores residuales de las lineas de ajustes por minimos cuadrados,

mediante la prueba de Fisher o prueba F.

De no existir diferencia significativa segun la prueba F con un nivel de significancia del
5%, se establece que el método es repetible en el rango de concentraciones de trabajo.

DE?

Ferp = DEZ

Talque F =1
Donde:

v DE?;: Varianza del analista 1, o del dia 1.

v DE?2,: Varianza del analista 2, o del dia 2.

El valor de F ., se comparé con F , para p = 0,05; F ;= n-1 grados de libertad del
numerador y F ,=n - 1 grados de libertad del denominador.

Una vez que se tienen los valores de F ¢, Y F o S€ confirmé una de las hipotesis que se

establecen a continuacion:

v" Ho (varianzas iguales): si F ¢, < F o Se confirma la hipétesis nula, es decir que
no existen diferencias estadisticas entre las rectas de regresion que se
compararon.

v' H1 (varianzas diferentes): si F ¢, > F w Se confirma la hip6tesis alternativa, es
decir que existen diferencias estadisticas significativas entre las curvas de

calibracion que se compararon.

Criterio de aceptacion: Si F ¢, < F o NO existe diferencia significativa entre la precision

por reproducibilidad alcanzada por el analista en dos dias de trabajo.
c. Pruebat de Student.

Para decidir si las medias muestrales @; y @, difieren significativamente se tomoé la

hipotesis nula Ho: a1l = @,.
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Primero se comprueba que DEZ = DEZ mediante la prueba F de Fisher.
(16). Formula para el calculo del valor de t ¢, para el ensayo de reproducibilidad.

la; — ayl

lexp =
(ny — )DE? + (n, — 1)DE? i [L s
ny+ny, —2 ny ny

Donde:

v Q.Y @,: Valores de las medias de los andlisis de las series 1y 2, respectivamente.
¥v" n;y n,. Nimero de determinaciones de las series 1y 2, respectivamente.

v DE?, y DE?,: Valores de las varianzas de las series 1y 2, respectivamente.

Criterio de aceptacion: Sit &, < t 1 Se acepta la hipotesis nula, es decir, las dos

medias son estadisticamente iguales (p= 0.05, n; + n, — 2= gl).

Se utilizé para comprobar si los valores obtenidos por el analista en los dos dias en que

realizaron los analisis eran homogéneos.
10.3.4. SENSIBILIDAD.
En cualquier punto de la recta de regresion lineal, la sensibilidad se expresé por:

_ Ly

S=
AC

Donde:

v' S: Sensibilidad.
v'Ay: Cambio en la respuesta de la medicion.

v AC: Cambio en la concentracion de analito.

[T “a0

Las dimensiones de S dependen de las dimensiones de “y” y “c”. En las rectas de

regresion lineal del tipo y = mx + b, la pendiente m es la sensibilidad.

Posteriormente se determiné la pendiente de la recta por medio del método de los
minimos cuadrados. El valor de la pendiente tiene que ser mayor a 1, indicativo del grado

de sensibilidad del método.
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10.3.5. ROBUSTEZ.

a. Célculo de la desviacion estandar.

Para que el método sea considerado como robusto se debe cumplir con:
DE 4 <DE

v DE 4: Desviacion estandar de las diferencias.
v DE: Desviacion estandar.

Ademas como medida de verificacion se recomienda aplicar una prueba t de Student

(material de referencia).
10.3.6. INCERTIDUMBRE.

Usando los datos provenientes de la validacién: También es posible usar datos
adquiridos en un proceso de validacion, pero antes el laboratorio debe demostrar su
competencia con el método, tal y como lo determinan los siguientes criterios. El
laboratorio debe reportar una desviacion estandar para reproducibilidad (interlaboratorios)
0 precision intermedia (intralaboratorio), como un estimado de la incertidumbre estandar

combinada bajo las siguientes condiciones:

v' El estudio de validacion debe incluir todas las fuentes de incertidumbre
(incluyendo preparacion de la muestra y analistas diferentes).
v' El laboratorio debe tener un sesgo aceptable.

v' El laboratorio debe tener una repetibilidad aceptable.

Para demostrar la competencia con el método, el laboratorio debe calcular la desviacion
estandar del laboratorio (DE.) como la diferencia cuadratica entre reproducibilidad y

repetibilidad del estudio de validacion.

DE, = |DEZ — DE?
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El laboratorio se considera competente si:

a. Su sesgo debe es menor a dos veces la desviacién estandar del laboratorio
(S < 2*DE)).

b. La repetibilidad debe ser menor a VF * DE,, donde DE , es la repetibilidad dada
por un estudio colaborativo en caso de haberse realizado. F debe tomarse de una
tabla estadistica usando los grados de libertad apropiados y bajo un 95% de

confianza, sin embargo, el laboratorio puede usar un estimado de 1,5.

Si el estudio de validacibn no incluye todos los pasos del método, entonces las
incertidumbres estandares de estos pasos deben afiadirse al DE g usando el método de
sumas cuadradas. El estimado de la incertidumbre combinada (usualmente DEg) es

expandido usando la siguiente formula:

Uzk*DER
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RESULTADOS Y ANALISIS

1. PROCESAMIENTO DE RESULTADOS.

Los resultados de las mediciones fueron almacenados en una base de datos con el
programa Microsoft Excel 2010. Posteriormente los datos fueron procesados en el
paquete estadistico SPSS v.19.0 para Windows. Para evaluar la posibilidad de aplicar el
Andlisis de Varianza (ANOVA) de una via y detectar las diferencias entre las medias de
valores de grupos dependientes, se analizaron previamente las condiciones de
homogeneidad de varianzas y el ajuste de los datos a una distribucién normal. Para ello
se emplearon las pruebas de Levene y Shapiro-Wilk respectivamente. La prueba de
Levene considera como hipétesis nula que las muestras presentan varianzas iguales y
como alternativa que al menos una de las varianzas es diferente de las demas. Se
rechaza la hipétesis nula cuando el valor de p < 0,05 (5 %). El test de Shapiro-Wilk se
emplea bajo la hipétesis nula de que los datos siguen una distribucién normal y la
alternativa de que esta condicién no se cumple. Se rechaza nuevamente la hipétesis nula

cuando el valor de significancia es menor al 5 %.

Ademas se aplicé la prueba de Grubbs cuyos resultados permitieron comprobar el
supuesto de homogeneidad de los datos, y ayudé a la decision sobre si un dato es 0 no
atipico. Este es un supuesto importante para poder aplicar el analisis de varianza simple

a un conjunto de muestras.

Los datos y los resultados de los andlisis experimentales se encuentran en los Anexos,
los mismos que se utilizaron para realizar los calculos matematicos y estadisticos en
base a los modelos descritos para determinar los contrastes de significacion y los

pardmetros de validacion de los métodos.

Para el analisis de resultados en la “Calibracion y Validacion del Equipo MilkoScan FT1
en la determinacion de parametros fisicoquimicos en leche cruda en la Industria de

Lacteos San Antonio C.A”, se ha empleado tablas y gréficos estadisticos.
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Los 80 datos que se obtuvieron para la Calibracién del Equipo MilkoScan FT1 en las
determinaciones de materia grasa, densidad relativa a 20°C, sélidos totales y sélidos no
grasos en leche cruda; fueron procesados por el programa estadistico del Software del
equipo MilkoScan FT1. Para la regresion el equipo utilizé el modelo de cuadrados
minimos parciales. Dicha calibracion fue efectuada por el Técnico responsable del

equipo. Los resultados obtenidos de la calibraciéon se pueden observar en la Tabla 14.

Tabla 14. Resultados de la calibracion del equipo MilkoScan FT1.

Componente Primario | Pendiente | Intercepto | EEP r
Materia Grasa 1,003 0,147 0,009 | 0,999
Solidos Totales 0,998 0,030 0,147 | 0,996
Solidos No Grasos 0,987 0,167 0,061 | 0,990
Densidad relativa a 20°C 1,034 0,189 0,633 | 0,993

Fuente: Cortesia Industria de Lacteos San Antonio.

2. ANALISIS DE RESULTADOS DE VALIDACION.
2.1. LINEALIDAD.

En la Tabla 15a; 16a; 17a y 18a se tabularon los datos para efectuar el ensayo de
linealidad del método analitico en la determinacion de los 4 parametros fisicoquimicos en
leche cruda. En las figuras de las Tablas 15c; 16c; 17c y 18c aparece la representacion
gréfica de la recta de regresion lineal, donde se pudo determinar visualmente la
existencia de linealidad del método analitico en la determinacion de los 4 parametros
fisicoquimicos de leche cruda. Ademas en la gréficas de residuales (Tabla 15b; 16b; 17b
y 18b), se logré observar que no existen tendencias sistematica, lo cual da una prueba
de linealidad en el rango especificado para el método que se validé. En las Tablas 15d;
16d; 17d y 18d se muestra las principales caracteristicas de la rectas de regresion lineal

que se obtuvieron en el ensayo de linealidad del método analitico.
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Tabla 15. Resultados del ensayo de linealidad para materia grasa: a) Datos, b) Gréfica de Residuales; c) Recta y d) Datos de la regresion

lineal.
a. Datos. b. Gréfica de Residuales.
0,02 - .
°N | PROVEEDOR | MG INEN | MG (FT1) * . *
O 0 T T T T 1
1 | ASITIMBAY V 3,2 3,21 35 314 35 % 3,7 38 3,9
(%]

2 | VALLEJOK 3,4 3,365 & 0,02 1 *

3 ECOLAC 3,6 3,58 004 -

4 | ROBLESD | 38 3,807 MG (RLE INEN 12)

5 ROBLES F 4 4,007

c. Rectaderegresion lineal. d. Caracteristicas de larecta de regresion lineal.
a 4
E - Materia Grasa
8 £ 36 R? = 0,996 Ecuacion de larecta y =1,019x — 0,073
DE 34 Coeficiente de correlacion (r) 0,998
X o
= S 3,2 Coeficiente de determinacion (R?) 0,996
o 3 ' ' ' ' ' Pendiente 1,019
s 3,2 3,4 3,6 38 4 Intercepto -0,074
MG (NTE INEN 12)
% m/m n 5
Numero de repeticiones 4

Fuente: Autora.
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Tabla 16. Resultados del ensayo de linealidad para densidad relativa a 20°C: a) Datos, b) Gréfica de Residuales; c) Recta y d) Datos de

regresion lineal.

a. Datos. b. Gréfica de Residuales.
°N | PROVEEDOR | DENSIDAD INEN | d20 (FT1) 0,0001 -
1 | ASITIMBAY V 1,0274 1,0274 " ® *
o
2 | VALLEJO 1,0285 1,0284 3 0 , * ,
(%]
3 ECOLAC 1,0286 1,0285 & 1,027 1,028 4 1,029 1,03
4 ROBLES D 1,0289 1,0289 00001 J *
5 | ROBLESF 1,0294 1,0295 d20 (NTE INEN 11)
c. Rectaderegresion lineal. d. Caracteristicas de larecta de regresion lineal.
_. 103 d20
C y =1,042x - 0,043 Ecuacion de la recta y = 1,042x - 0,043
L R2 = 0,992 - _
§ 1,029 Coeficiente de correlacién (r) 0,996
g / Coeficiente de determinacion (R?) 0,992
= 1,028 / Pendiente 1,042
< Intercepto -0,043
© 1,027 T T T T 1 n 5
1,027 11,0275 1,028 11,0285 1,029 11,0295
d20 (NTE INEN 11) Numero de repeticiones 4

Fuente: Autora.
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Tabla 17. Resultados del ensayo de linealidad para sélidos totales: a) Datos, b) Gréfica de Residuales; c) Recta y d) Datos de regresion lineal.

a. Datos. b. Gréafica de Residuales.
0,06 -
°N | PROVEEDOR | ST (INEN 14) | ST (FT1) 0,04 - °*
[2)
1 | ASITIMBAY V 11,524 11,51 S 0,02 -
©
2 VALLEJO 12,018 | 12,065 @ 0 - - L * -
e 15 12 125 13 135
3 ECOLAC 12,537 | 12551 -0,02 7 .
4 | ROBLESD 12,781 | 12,778 0,04 - ST (NTE INEN 14)
5 | ROBLESF 13,125 | 13,125 %om/m
c. Rectade regresion lineal. d. Caracteristicas de larecta de regresion lineal.
135 Solidos Totales
— —
L B %?%38( ;9%'083 2 Ecuacién de la recta y = 0,993x + 0,083
8 g 125 Coeficiente de correlacion (r) 0,999
NE 12 — —
2 ° Coeficiente de determinacion (R?) 0,998
=° 115
> Pendiente 0,993
- 11 T T T T 1
@ 11 11,5 12 12,5 13 13,5 Intercepto 0,083
ST (NTE INEN 14) n 5
% m/m _
NUumero de repeticiones 4
Fuente: Autora.
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Tabla 18. Resultados del ensayo de linealidad para sélidos no grasos: a) Datos, b) Grafica de Residuales; ¢) Recta y d) Datos de regresion

lineal.
a. Datos. b. Gréfica de Residuales.
0,03 -
°N PROVEEDOR | SNG (INEN 14) | SNG (FT1) 0,02 - .
[2])
1 ASITIMBAY V 8,324 8,328 S 0,01 -
©

2 VALLEJO 8,618 8,61 A A .

3 ECOLAC 8,937 8,925 “ om® 84 86 88 . 9 92

4 ROBLES D 8,981 9,003 -0,02 -

5 ROBLES F 9,125 9,125 SNG (NTE INEN 14)...

c. Rectade regresion lineal. d. Caracteristicas de larecta de regresion lineal.

92

E 9 Solidos no Grasos

S 88 y= 1R,20256<9-90é042 Ecuacion de larecta y =1,005x - 0,042
@ g 8,6 : / Coeficiente de correlacion (r) 0,999

;f X g4 pe Coeficiente de determinacion (R?) 0,998

o 82 . . . . . Pendiente 1,005

% 8,2 8,4 8,6 8,8 9 9,2 Intercepto -0,042

SNG (NTE INEN 14) n 5
%m/m NUmero de repeticiones 4
Fuente: Autora.
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Uno de los criterios elegidos en este estudio para evaluar la linealidad de las
metodologias fue el indice de correlacion “r’. En la Tablas 15d; 16d; 17d y 18d aparecen
el resultado obtenido para este parametro, los cuales fueron superiores a 0,99. Este
resultado demuestra que se cumplio el criterio establecido (> 0,98). Sin embargo, el mejor
indicador para evaluar el modelo lineal es una prueba estadistica, t de Student, en el cual
se calcula un valor t experimental (t «x) con n-2 grados de libertad y se compara con un

tabulado (t o) para el nivel de confianza requerido (95% o p = 0.05).

Como se muestra en las Tabla 19, la prueba t para un nivel de confianza del 95% y n-2
grados de libertad indican que estadisticamente hay proporcionalidad entre la
concentracion y la respuesta analitica para el rango de materia grasa (3,2 a 4 % m/m),
densidad relativa a 20°C (1,0274 a 1,0294), solidos totales (11,524 a 13,125 %m/m) y
sélidos no grasos (8,324 a 9,125%m/m).

También muestra que la pendiente es estadisticamente diferente a cero y el intercepto no
es estadisticamente diferente de dicho valor. Todo lo anterior indica que para el modelo
lineal propuesto, los errores sisteméticos no afectan la linealidad del método.

Tabla 19. Pruebat de Student para la linealidad del método analitico.

Parametro Ho texp T tab Concepto
MG d20 ST SNG
Intercepto | Ho:b=0 | 0,257 | 0,347 | 0,119 | 0,093 | 3,182 | Se acepta la Ho.
Pendiente | Ho: m=0 | 28,654 | 19,226 | 39,290 | 43,498 | 3,182 | Se rechaza la Ho.
Correlacion | Ho:r=0 | 28,654 | 19,226 | 39,290 | 43,498 | 3,182 | Se rechaza la Ho.

Fuente: Autora.

Se cumplié la prueba de proporcionalidad ya que los limites de confianza del intercepto

de los método incluyeron el cero, por lo que el intercepto no fue significativo.

Tabla 20. Limites de confianza del intercepto y pendiente.

Limites de confianza MG d20 ST SNG
Intercepto -0,074 + 0,795 | -0,043 +0,346 | -0,026 + 0,440 | -0,042 + 1,262
Pendiente 1,019 +0,084 | 1,042 +0,128 | 0,993 + 0,059 | 1,005 + 0,054

Fuente: Autora.
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Los resultados del andlisis de varianza (ANOVA), indican que no hay dispersion
estadisticamente significativa entre los resultados de las réplicas de las distintas

concentraciones, corroborando el cumplimiento de la linealidad de la metodologia.

Tabla 21. ANOVA para la linealidad del método analitico.

Parametro Fexp | Ftab
Materia Grasa 0,001 | 2,866
Densidad Relativa a 20°C | 0,004 | 2,866
Solidos Totales 0,003 | 2,866

Solidos No Grasos 0,002 | 2,866
Fuente: Autora.

Ademas otros aspectos que pueden asegurar la linealidad del método incluyen el célculo
del porcentaje de linealidad y el coeficiente de variacion de los factores respuesta.

Tabla 22. Porcentaje de linealidad y coeficiente de variacion de los factores respuesta.

MG d20 ST SNG Criterio de Aceptacion
% Linealidad | 96,510% | 94,799% | 97,454% | 97,701% =~ 100%
% CV ¢ 0,590% | 0,007% | 0,232% | 0,146% <5%

Fuente: Autora.

De los resultados anteriores puede sefialarse que: existe una correlacion lineal en la

metodologia analitica, por lo tanto es lineal dentro de las concentraciones estudiadas.
2.2. EXACTITUD.

En la Tabla 23 y 24 se muestran los datos obtenidos para la determinacion de la exactitud
de los 4 parametros fisicoquimicos. En este caso se analizaron 6 muestras por triplicado
por el Método Oficial, obteniéndose el mismo resultado en la muestra. En cambio la

muestra se analizé en el equipo MilkoScan FT1 4 veces.
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Tabla 23. Datos del ensayo de exactitud para materia grasa y densidad relativa a 20°C.

Materia Grasa

Densidad Relativa a 20°C

°N | PROVEEDOR | INEN | FT1 °N | PROVEEDOR | INEN FT1
6 SALAMEA P 3,45 | 3,46 6 SALAMEA P | 1,0275 | 1,0275
OJEDA J 35 |3,472 OJEDA J 1,028 | 1,0279
8 GLORIA 3,55 | 3,652 SALAMEAJ |1,0281 | 1,0280
CARPIO 3,6 3,6 GLORIA 1,0283 | 1,0282
10 | VINANZACA S | 3,65 | 3,65 10 | VINANZACA S | 1,0294 | 1,0293
11 | SALAMEAJ 3,7 | 3,692 11 CARPIO 1,0299 | 1,0299

Fuente: Autora.
Tabla 24. Datos del ensayo de exactitud para sélidos totales y sélidos no grasos.
Solidos Totales So6lidos No Grasos

°N | PROVEEDOR | INEN FT1 °N | PROVEEDOR | INEN | FT1

6 SALAMEA P | 11,804 | 11,802 6 SALAMEA P |8,354| 8,36

7 OJEDA J 11,99 | 11,985 7 OJEDAJ 8,49 | 8,485

8 GLORIA 12,126 | 12,132 8 SALAMEA J | 8,559 | 8,582

9 SALAMEAJ | 12,259 | 12,26 9 GLORIA 8,576 | 8,57

10 | VINANZACA S | 12,523 | 12,52 10 | VINANZACA S | 8,873 | 8,877

11 CARPIO 12,587 | 12,59 11 CARPIO 8,987 | 9,04

Fuente: Autora.
Tabla 25. Resultado de % de Error sisteméatico absoluto.
MG d20 ST SNG
% Error absoluto sistematico maximo | 0,391% | 0,003% | 0,027% | 0,294%

Criterio de aceptacion

<1,5%

Fuente: Autora.

Se puede evidenciar que el valor méximo de los errores obtenidos cumple con el criterio

de aceptacion, por lo cual son considerados validos.
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Para evaluar si cumple con los requisitos fijados se realizd un test estadistico 6 t Student,
efectuando varias determinaciones y calculando el t ¢, que se compara con el t «, para n-

1 grados de libertad en el nivel de confianza escogido (95%).

Si t &p resulta menor que t p, €l método tiene la exactitud requerida para este nivel de
confianza; es decir, el sesgo (s) es estadisticamente igual a cero. De modo que se pueda
afirmar que la técnica fue exacta y no se afectd por errores sistematicos de forma

significativa.

Tabla 26. Prueba de t de Student para la exactitud del método analitico.

Parametro Ho t exp t tab Resultado
Materia Grasa Ho:s=0 | 0,462 | 2,571 | Se acepta la hipotesis nula
Densidad Relativaa 20°C | Ho: s=0 | 0,566 | 2,571 | Se acepta la hipétesis nula
Solidos Totales Ho:s=0 0,085 | 2,571  Se acepta la hipotesis nula
Sdélidos No Grasos Ho:s=0 {1,392 | 2,571 | Se acepta la hipotesis nula

Fuente: Autora.

Adicionalmente se evalud la influencia de la concentracién de analito en la varianza (DE?)
de los resultados a través de la prueba de G de Cochran. Como la G ¢p < G an, las
varianzas de los niveles de concentracién evaluados, fueron equivalentes. Es decir, no

influy6 el factor concentracién en la exactitud del método.
Tabla 27. Resultados de la prueba G de Cochran para la exactitud del método.

MG d20 ST | SNG

(G 0,462 | 0,360 | 0,477 | 0,526
G tap 0,532
Criterio de aceptacion G exp < G tab

(0=0,05;k= 6;n= 4)
Fuente: Autora.
2.3. PRECISION.

REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD (EN TERMINOS DE PRECISION
INTERMEDIA).
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Repetibilidad

Materia Grasa

Densidad Relativa a

PROVEEDOR | CAMPOVERDE | TUTUPALI[SALAMEA
° N Repeticion MILKOSCAN FT1
1 3,39 3,6 3,7
2 3,4 3,61 3,71
3 3,4 3,61 3,7
4 3,39 3,6 3,7
5 3,4 3,61 3,71
6 3,4 3,61 3,7
MEDIA 3,397 3,607 3,703
DE 0,005 0,005 0,005
% CV 0,152 0,143 0,139
Repetibilidad
PROVEEDOR | CAMPOVERDE | TUTUPALI[SALAMEA
° N Repeticion MILKOSCAN FT1
1 1,028 1,0284 1,029
2 1,0279 1,0286 1,0298
3 1,0279 1,0286 1,029
4 1,028 1,0287 1,0287
5 1,0279 1,0287 1,0289
6 1,0279 1,0288 1,0287
MEDIA 1,028 1,029 1,029
D.E 0,000 0,001 0,001
% CV 0,005 0,013 0,039

Fuente: Autora.

Tabla 28. Resultados de repetibilidad y reproducibilidad (precision intermedia) obtenidos para materia grasa y densidad relativa a 20°C.

Reproducibilidad (Precision Intermedia)

PROVEEDOR | ENCALADA | ROBLES D | STA MARIA
Dia MILKOSCAN FT1
3,5 3,69 3,88
3,51 3,69 3,87
1 3,51 3,69 3,89
3,5 3,7 3,9
3,5 3,7 3,9
2 3,5 3,7 3,9
MEDIA 3,503 3,695 3,89
DE 0,005 0,005 0,013
% CV 0,147 0,148 0,325
20°C

Reproducibilidad (Precision Intermedia)

PROVEEDOR | ENCALADA | ROBLES D | STA MARIA

Dia MILKOSCAN FT1

1,0277 1,0298 1,0302

1,028 1,0298 1,0301

1 1,0279 1,0299 1,0301

1,0281 1,0299 1,0302

1,0278 1,0299 1,0302

2 1,0278 1,0298 1,0303

MEDIA 1,028 1,0298 1,030

DE 0,001 0,001 0,001

% CV 0,014 0,005 0,007
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Tabla 29. Resultados repetibilidad y reproducibilidad (precision intermedia) obtenido para sélidos totales y sélidos no grasos.

Repet

ibilidad

Soélidos Totales

So6lidos no Grasos

PROVEEDOR | CAMPOVERDE | TUTUPALI | SALAMEA
° N Repeticién MILKOSCAN FT1
1 11,82 12,25 12,4
2 11,82 12,26 12,42
3 11,81 12,26 12,42
4 11,81 12,26 12,42
5 11,81 12,26 12,43
6 11,81 12,26 12,41
MEDIA 11,813 12,258 12,417
DES. ESTA 0,005 0,004 0,010
% CV 0,044 0,033 0,083
Repetibilidad
PROVEEDOR | CAMPOVERDE | TUTUPALI | SALAMEA
° N Repeticion MILKOSCAN FT1
1 8,41 8,66 8,78
2 8,42 8,65 8,78
3 8,42 8,65 8,78
4 8,41 8,65 8,78
) 8,41 8,65 8,77
6 8,42 8,65 8,78
MEDIA 8,415 8,651 8,778
DE 0,005 0,004 0,004
% CV 0,065 0,047 0,046

Fuente: Autora.

Precision Intermedia

PROVEEDOR | ENCALADA | ROBLES D | STA MARIA

D MILKOSCAN FT1

12 12,73 12,95

12 12,75 12,95

1 12 12,75 12,94

12 12,75 12,96

12,01 12,74 12,97

2 11,99 12,74 12,97

MEDIA 12 12,743 12,956

DE 0,006 0,008 0,012

% CV 0,052 0,064 0,093

Precision Intermedia

PROVEEDOR | ENCALADA | ROBLES D|STA MARIA

D MILKOSCAN FT1

8,44 9,03 9,05

8,45 9,03 9,02

1 8,44 9,05 9,03

8,44 9,05 9,03

8,43 9,02 9,03

2 8,42 9,02 9,04

MEDIA 8,437 9,033 9,033

DE 0,010 0,014 0,010

% CV 0,122 0,151 0,114
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La repetibilidad de los métodos se estimé mediante la determinacion de los %CV para 3

niveles de concentracion: bajo, medio y alto. Se reportaron % CV bajos, inferiores al
criterio de aceptacion establecido como limite, por lo que los métodos cumplen con los

criterios de aceptacion establecidos y es suficientemente repetible.
Tabla 30. Coeficientes de variacion de la repetibilidad del método analitico validado.

Parametro MG d20 ST SNG
% CV , 0,152% | 0,039% | 0,083% | 0,065%

Criterio de aceptacion | < 2% <3% <1,5% | <2%
Fuente: Autora.

Lo que indica que la metodologia desarrollada es precisa. Es decir hay un alto grado de
concordancia en el ensayo cuando el método se aplica repetidamente a multiples

alicuotas de una muestra homogénea.

Para la reproducibilidad en términos de precision intermedia también los valores del %
CV fueron inferiores al criterio de aceptacion, de modo que los errores aleatorios no
repercutieron apreciablemente. Lo que indica que las metodologias analiticas
desarrolladas son precisas. Es decir hay un alto grado de concordancia en el ensayo
cuando los métodos se aplican repetidamente a mdltiples alicuotas de una muestra

homogénea.

Tabla 31. Coeficientes de variacion de la Reproducibilidad (Precision Intermedia).

Parametro MG d20 ST SNG
% CV r 0,325% | 0,014% | 0,093% | 0,151%

Criterio de aceptacion | £4% <6% < 3% < 4%
Fuente: Autora.

En el caso de la Reproducibilidad el analisis se complementé con las pruebas de Fischer
y de la t de Student. En el analisis la F ¢, fue menor que la F ., por lo que no existieron
diferencias significativas entre las precision del analista, independientemente del dia en

gue se efectlo el ensayo.
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Los valores de las t ¢, resultaron menores que las t,, en cada caso, por lo que no

existieron diferencias significativas entre los valores medios obtenidos por el analista en
dos dias diferentes. El conjunto de estos resultados permitié asegurar que estos fueron

homogéneos, lo que ratificé la precision del método en estudio.

Tabla 32. Prueba de F de Fisher y t de Student.

Parametro Ho t/F exp t/F tab

MG | d20 | ST | SNG Resultado

F de Fisher | Ho: pd=0. | 1,146 | 1,040 | 1,031 | 1,034 | 3,507 | Se acepta Ho

t de Student | Ho: a1 =a2 | 1,793 | 0,921 | 1,333 | 1,154 | 2,306 | Se acepta Ho

Fuente: Autora.

2.4. SENSIBILIDAD.

En la Tabla 34 y 35 aparecen los resultados obtenidos en el ensayo de sensibilidad para
la validacion del Equipo MilkoScan FT1 en la determinacién de los 4 pardmetros
fisicoguimicos de la leche cruda. La sensibilidad del método esta determinada por el valor

de la pendiente de la recta obtenida por medio del método de los minimos cuadrados.

Tabla 33. Valor de la pendiente de las rectas de regresion.

MG d20 ST | SNG

Sensibilidad de la calibracién (m) | 0,973 | 1,085 | 1,006 | 1,001

~

Criterio de aceptacion = 1

Fuente: Autora.
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Tabla 34. Resultados del ensayo de sensibilidad para materia grasa y densidad relativa a 20°C.

Materia Grasa

3,8
°N[PROVEEDOR| INEN | (FT1) E y = 0,9729x + 0,0991
GLORIA | 3,45 | 3,45 % g e R®=0,9875
13| MORENOR | 35 | 35 §§ '
14 | ASITIMBAY J | 3,55 | 3,555 =)
15| SALAMEAJ | 3,6 |0,617 g 34 36 38
16 | LACTOVEL |03,65] 3,655 MG(NTE INEN 12)
17| SALAMEAJ | 3,7 | 3,685 om/m
Densidad Relativa a 20°C
= 1,03
oN[PROVEEDOR| INEN | (FT1) E1,0295 %
12| GLORIA |1,0282[1,0282 g y = 1,0849x - 0,0874
13 | SALAMEAJ |1,0284|1,0284 g 1029 R=0.9986
14 | ASITIMBAY J | 1,0285 | 1,0285 S 10285
15| SALAMEAJ |1,0287]1,0287 8 028 | |
16 | MORENO R |1,0296 |1,0297 1,028 1,029 1,03
17 | LACTOVEL |1,0296]1,0297 d20 (NET INEN 11)

Fuente: Autora.
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Tabla 35. Resultados del ensayo de sensibilidad para sélidos totales y sélidos no grasos.

Solidos Totales

- 12,8
o N |PROVEEDOR | INEN | (FT1) E 12,6
12| GLORIA [11,979|11,977 3 g 124 Y= 1@2258?(96850702
13 | ASITIMBAY J |12,176|12,177 go\o 12,2
14 | SALAMEA J |12,212| 12,21 S 5 -
15| MORENOR | 12,39 12,392 s 118 . . . . . . . .
16 | SALAMEA J |12,409 12,415 11,9 12 12,1 12,2 123 12,4 12,5 126 12,7
17 | LACTOVEL |12,573|12,572 ST (NTE INEN 14)
%m/m
Soélidos No Grasos
9
y =1,0008x - 0,0045 _A

0o
©

oN | PROVEEDOR | INEN | (FT1)
12 GLORIA 8,529 8,525
13| SALAMEAJ |8,612|8,615
14 | ASITIMBAY J | 8,626 | 8,627
15 | SALAMEAJ (8,709|8,725
16 | MORENOR | 8,89 | 8,89
17 | LACTOVEL |8,923|8,922

R? = 0,9981 /‘
P

.//

8,5 8,6 8,7 8,8 8,9 9

SNG (NTE INEN 14)
%m/m

o0
00

o0
<)

SNG (MilkoScan FT1)
%m/m
Lo
~

0
U

Fuente: Autora.
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2.5. ROBUSTEZ.

En la Tabla 36 se puede observar los resultados de robustez para la determinacion los 4
parametros fisicoquimicos de leche cruda, tanto por el método oficial como por el equipo
MilkoScan FT1. Para realizar el ensayo de robustez se modificé solo la variable

temperatura; obteniéndose 8 grupos de ensayo, los cuales se realizaron por duplicado.
Tabla 36. Datos obtenidos para el ensayo de robustez.

Materia Grasa. Densidad relativa a 20°C.

°N PROVEEDOR |INEN 11 °N PROVEEDOR |INEN 11
60 |MONGE MANUEL 3,8 60 |MONGE MANUEL | 1,0298
Temperatura Temperatura
8°C | 12°C | 16 °C | 20°C 8°C | 12°C | 16 °C | 20°C
3,8 3,82 3,79 3,8 1,0299| 1,0299 | 1,0297 | 1,0298
3,8 3,81 3,8 3,8 1,0298 | 1,0299 | 1,0298 | 1,0299
24°C| 28°C | 32°C 36°C 24°C | 28°C 32°C | 36°C
382 | 3,79 3,81 3,81 1,0299| 1,0299 | 1,0298 | 1,0298
3,82 3,8 3,81 3,82 1,0298| 1,0299 | 1,0298 | 1,0298
Solidos Totales. Soélidos No Grasos.
°N PROVEEDOR INEN 14 N PROVEEDOR |INEN 14
60 |MONGE MANUEL | 12,867 60 |MONGE MANUEL | 9,017
Temperatura Temperatura
8°C | 12°C | 16 °C | 20°C 8°C | 12°C | 16 °C | 20°C
12,87 | 12,88 12,86 12,87 9 9,01 9,01 9,02
12,87 | 12,89 12,87 12,87 9,01 9,01 9,01 9,02
24°C| 28°C | 32°C 36°C 24°C| 28°C 32°C 36 °C
12,87 | 12,88 12,89 12,89 9,02 | 9,03 9,03 9,03
12,88 | 12,88 12,89 12,88 9,01 9,03 9,01 9,03
Fuente: Autora.
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En la Tabla 37 constan los resultados de desviacién estdndar que determinan que el

método del MilkoScan FT1 para la determinacion de los 4 parametros fisicoquimico en

leche cruda es robusto, ya que al variar la temperatura de alicuotas de la misma muestra

en un intervalo de 8 a 32 ° C, dichos resultados no variaron significativamente.

Tabla 37. Resultados del ensayo de robustez.

PARAMETROS MG d20 ST SNG
DE 4 desviaciéon estandar de las diferencias | 0,004 | 2,672 x 10° | 0,003 | 0,004
DE: Desviacion estandar 0,010 | 5,176 x 10° | 0,008 | 0,009

Criterio de aceptacion: DE 4 < DE

Se cumple

Fuente: Autora.

Al cumplirse con el criterio de DE 4 < DE se puede concluir que el método es robusto

frente a cambios de temperatura de la muestra. Ademas se aplicé una prueba de t de

Student, para un nivel de confianza de 95% con n1+n2-2 grados de libertad.

Tabla 38. Pruebat de Student para ensayo de Robustez.

Ho

t exp

MG | d20

ST | SNG

t tab

Criterio de aceptacion

Ho: MCR = @

1,784 | 2,049

0,423 | 0,153 | 2,365

Se acepta la Ho

Fuente: Autora.
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2.6. INCERTIDUMBRE.

Para el calculo de la incertidumbre también es posible usar datos adquiridos en un

proceso de validacién, pero antes el laboratorio debe demostrar su competencia.

Tabla 39. Resultado de la competencia del laboratorio.

Pardmetro MG d20 ST | SNG
DEr 0,0126 0,001 0,012 | 0,014
DE, 0,0052 0,001 0,010 | 0,006

5,477x10-5 | 0,006 | 0,013

Desviacién estandar del laboratorio (DE,) | 0,0115

Criterio de aceptacion SE CUMPLE

Sesgo < 2*DE, y DE, < \F % DE,

Fuente: Autora.

Una vez cumplido los criterios establecidos de puede determinar el estimado de la

incertidumbre combinada es expandido.

Tabla 40. Resultado de la incertidumbre.

MG d20 | ST SNG | Criterio de aceptacion

DEx 0,013 | 0,001 | 0,012 | 0,014
k 2
U |0,025|0,001 0,0242 0,027

<1%

Fuente: Autora.
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CONCLUSIONES

En el presente trabajo se desarrollo, calibré y validé una técnica analitica por
Espectroscopia de Infrarrojo Medio Transformada de Fourier (FTIR) proporcionada por el
equipo MilkoScan FT1 para la determinacion de materia grasa, densidad relativa a 20°C,
sélidos totales y sélidos no grasos en leche cruda, la cual figura en normas establecidas
por la Asociacidén Internacional de Quimicos Analiticos Oficiales Internacional (AOAC

Internacional), llegando a las siguientes conclusiones:

1. El Equipo MilkoScan FT1 fue calibrado en la determinacion de materia grasa, solidos
totales, sélidos no grasos y densidad relativa a 20°C mediante la ejecucion del Software
de calibracion del equipo. Para la regresién se utiliz6 el modelo de cuadrados minimos
parciales, obteniéndose un Coeficiente de Correlacion (r) de 0.999 y un error estandar de
prediccion (EEP) de 0.009 para materia grasa; un r de 0.996 y EEP de 0.147 para sélidos
totales, un r de 0.990 y EEP de 0.061 para sélidos no grasos; un r de 0.993 y EEP de
0.633 para densidad relativa a 20°C. Cumpliendo con lo estipulado por la AOAC

Internacional.

2. Se valido la metodologia para determinacion de materia grasa, sélidos totales, sélidos
no grasos y densidad relativa a 20°C en leche cruda utilizando la tecnologia FTIR
brindada por el equipo MilkoScan FT1, mediante los resultados obtenidos de los

pardmetros de desempefio:

LINEALIDAD: Los residuales no mostraron tendencia sistematica. El coeficiente de
correlacion lineal (r) y el coeficiente de determinacién (R? fueron mayores a 0,98. El
coeficiente de variacion de los factores de respuesta (F) fue menor al 5%. Se demostré
que la pendiente de la recta de regresién lineal es estadisticamente distinta de cero, ya
que al realizar la prueba t de Student se obtuvo un valor t ¢, mayor a t.,. Para el caso
del test de proporcionalidad, los limites de confianza para el intercepto incluyen al cero y
al aplicar la prueba de t de Student se determind que el intercepto es estadisticamente

igual a cero al obtener un t ¢, menor at .
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EXACTITUD: El % de Error (%E) se encontr6 dentro del £1,5%. En la prueba t de
Student se obtuvo t &, menor a t p lo cual indicO que no existian diferencias
significativas entre el valor obtenido del equipo y el de referencia. En la prueba G de
Cochran, se obtuvo G ¢, menor G 4, lo que indicé que el factor concentracion no tenia

ninguna influencia en los resultados.

PRECISION: Los coeficientes de variacion de la repetibilidad fueron: < 2% para materia
grasa y sdlidos no grasos, < 3 % para densidad relativa a 20°C y < 1,5 % para sélidos
totales. De igual manera los coeficientes de variacion de la reproducibilidad fueron: < 4%
para materia grasa y soélidos no grasos, < 6 % para densidad relativa a 20°C y < 3 % para
sélidos totales. EIl analisis de reproducibilidad se complementé con las prueba de
Fischer y t de Student, en ambos casos se obtuvieron valores experimentales menores a
los obtenidos en tablas (t exp < twn Y F exp < F 1ap), demostrandose asi que el método
analitico no varia cuando era aplicado por un mismo analista a una misma muestra pero

en diferentes dias.
SENSIBILIDAD: La valor de la pendiente fue cercana a la unidad.

ROBUSTEZ: EI factor evaluado fue un cambio en la temperatura de la muestra. La
desviacion estandar de las diferencias (desviacién estandar entre cada grupo de ensayo)
fue menor a la desviacion estandar total, con lo cual se demostr6 que no existian
diferencias significativas entre cada grupo de estudio. Con la prueba t de Student se
demostré la no existencia de diferencias significativa entre los valores obtenidos por el

equipo y el de referencia ya que t e, fue menor at i

INCERTIDUMBRE: Este valor se calcul6 gracias a los valores obtenidos de la validacion
del método. Tras demostrar la competencia del laboratorio, el resultado obtenido fue

menor al 1% (valor de referencia del laboratorio de la Empresa de Lacteos San Antonio).

De lo anteriormente expuesto se demuestra que la metodologia analitica del equipo
MilkoScan FT1 es lineal, precisa, exacta, robusta y sensible en las concentraciones
analizadas; por tanto, es confiable para utilizarla para el analisis de leche cruda en los 4

pardmetros fisicoquimicos mencionados.
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RECOMENDACIONES

v' La validacién de métodos analiticos se podria efectuar con menor cantidad de

muestras y por mas tiempo.

v Algunas organizaciones internacionales como la AOAC Internacional recomiendan
utilizar un mayor numero de niveles de concentracion para los estudios de

linealidad, exactitud y precision.

v' Se deberia analizar niveles de concentracion proporcionales, es decir que tengan
igual intervalo de concentraciébn para los estudios de Linealidad, Exactitud,
Sensibilidad y Precision en los siguientes parametros fisicoquimicos: Materia

Grasa, Sélidos Totales y Sélidos no Grasos.

v" En los ensayos de precision se deberia trabajar conjuntamente con otro analista,
para obtener resultados que confirmen la reproducibilidad de los resultados; o

incluso se podria trabajar en conjunto con un laboratorio acreditado.

v' Se deberia identificar otros factores externos que puedan inferir en los resultados

proporcionados por el equipo MilkoScan FT1.

Sofia Pauta 92



& )
: Universidad de Cuenca

BIBLIOGRAFIA

AEC. (2011). Asociacion Espafiola para la Calidad. Recuperado el 25 de Marzo de
2015, de Normas ASTM: http://www.aec.es/web/guest/centro-

conocimiento/normas-astm.
Alais, C. (2000). Ciencia de la leche. México, DF: Cia. Editorial.

Amador Hernandez, J., L6pez Martinez, L., Lépez de Alba, P., Caldera , A,
Estela, J., & Cerda, V. (1999). Boletin de la Sociedad Chilena de Quimica.
Recuperado el 30 de Enero de 2015, de determinacion simultanea de seis
hidrocarburos policiclicos aromaticos en medio micelar por regresion de minimos
cuadrados parciales (pls-1) utilizando espectros de fluorescencia de angulo
variable lineal:  http://www.scielo.cl/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0366-
16441999000300007&Ing=es&ting=es. 10.4067/S0366-16441999000300007

AOAC. (2005). AOAC Internacional. Recuperado el 25 de Marzo de 2015, de

AOAC Latina: http://www.aoaclatina.com.ar/.

Ares, J. L., de Vera, M. E., Garrido, A., & Serradilla, J. M. (2010). Junta de
Andalucia. Consejeria de Agricultura y Pesca. Recuperado el 2 de Abril de 2015,
de La Espectroscopia de Infrarrojo Cercano aplicada al andlisis de contenido de
proteina y caseina total en leche de cabra:
http://www.juntadeandalucia.es/export/drupaljda/1337165056La_Espectroscopia_
de_infrarrojo_cercano_aplicada_al_anxlisis_del_contenido_de_proteina_y_casexn

a_.pdf
Asecal. (2010). Validacion y Calculo de la Incertidumbre de Métodos de Ensayo.

Castillo Aguilar Beatriz, G. H. (1996). Revista Cubana de Farmacia. Recuperado
el 31 de Diciembre de 2014, de Protocolo de validacién de métodos analiticos
para la cuantificacion de farmacos:
http://scielo.sld.cu/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0034-75151996000100009

Clavijo Diaz, A. (2002). Fundamentos de Quimica Analitica. Equilibrio i6nico y

andlisis quimico. (U. N. Colombia, Ed.) Bogota, Colombia: Unibiblos.

Sofia Pauta 93



& )
: Universidad de Cuenca

9.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

CODEX. (2000). “Norma General del Codex para el uso de términos lecheros”.
Codex Stan 206.

COVENIN 2534:2000. (2000). ISO/IEC 17025:1999. Requisitos generales para la

competencia de los laboratorios de ensayo y calibracion. Norma.

COVENIN SO 9000. (2000). Sistemas de gestion de la calidad. Fundamentos

vocabulario. Norma.

Dairy Foods. (2014). Dairy Foods. Recuperado el 10 de Marzo de 2015, de
Adulteration screening made easier with new models for the FOSS MilkoScan™
FT1: http://www.dairyfoods.com/articles/90573-adulteration-screening-made-
easier-with-new-models-for-the-foss-milkoscan-ft1

DGPA. (2005). Aspectos nutricionales y tecnolégicos de la leche. Recuperado el
26 de Septiembre de 2014, de Direccibn General de Promocion Agraria:
http://www2.congreso.gob.pe/sicr/cendochbib/con3_uibd.nsf/7TAE7TE7AB111562710
525797D00789424/$FILE/Aspectosnutricionalesytecnol%C3%B3gicosdelaleche.p
df

Docsetools. (2014). Docsetools. Recuperado el 10 de Marzo de 2015, de
Espectroscopia transformada de Fourier: http://docsetools.com/articulos-noticias-

consejos/article_134954.html

Duffau, B., Rojas, F., Guerrero, I., Roa, L., Rodriguez, L., Soto, M., y otros. (2010).
Instituto de Salud Publica de Chile. Recuperado el 21 de Enero de 2015, de
Validacion de metodos y determinacion de la incertidumbre de medicion:
http://www.ispch.cl/sites/default/files/documento_tecnico/2010/12/Guia%20T%C3

%A9cnica%201%20validaci%C3%B3n%20de%20M%C3%A9%t0dos%20y%20deter
minaci%C3%B3n%20de%20la%20incertidumbre%20de%20la%20medici%C3%B

3n_1.pdf

FOSS. (2011). MilkoScan FT1: Software Manual. Hillerod, Dinamarca.

FOSS. (2011). MilkoScan FT1: Spare Parts Manual. Hillerod, Dinamarca.

Sofia Pauta 94



& )
: Universidad de Cuenca

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24.

25.

26.

FOSS. (2011). MilkoScan™ FT1. Recuperado el 19 de Octubre de 2014, de
Estandarizacion de la leche con deteccion de anomalias:
file:///C:/Users/Usuario/Downloads/MilkoScan%20FT1AbrochureES%20(1). pdf

FOSS Analytical A/S. (2011). MilkoSacn FT1: Manual del usuario. (FOSS, Ed.)

Hillerod, Dinamarca.

Franklin, B. (2011 ). El libro blanco de la leche y los productos lacteos. México:
http://repositorio.utn.edu.ec/bitstream/123456789/390/3/03%20AG1%20259%20R
EVISI%C3%93N%20DE%20LITERATURA. pdf.

Fuentes Navart, M., Bosch Ojeda, C., & Sanchez Rojas, F. (2008). Sociedad
Quimica de México. Recuperado el 2 de Marzo de 2015, de Aplicacion de la
Espectroscopia del Infrarrojo Medio en Quimica Analitica de Procesos:
http://www.bsgm.org.mx/PDFS/V2/N3/1-Fuentes%20Navarta. pdf

Garcia Martinez, E., Ferndndez Segovia, |., & Fuentes Lépez, A. (2009).
Universidad Politécnica de Valencia. Recuperado el 10 de Marzo de 2015, de
Departamento de Tecnologia de Alimentos:
https://riunet.upv.es/bitstream/handle/10251/30627/Grasa%?20leche-
%202013.pdf?sequence=1

Gil, A. (2010). Tratado de Nutricion: Composicién y calidad nutritiva de los

alimentos (Segunda ed.). Madrid, Espafia: Editorial Médica Panamericana.

Gbémez Ruiz, S., & Alonso, S. (2010). Andlisis Instrumental (Primera ed.). (L. Bello,
Ed.) La Corufia, Espafia: Netbiblo, S.L.

Hilario, A., & Carbonell, P. (2006). Departamento de Ingenieria de Sistemas y
Automatica. Recuperado el 13 de Enero de 2015, de Cuaderno Técnico:
Calibracion de equipos de medida industrial segun ISO  9000:
http://www.ceautomatica.es/old/actividades/jornadas/XXl/documentos/ja00_012/ja
00_012.pdf

INEN 11. (1984). Leche: Determinacion de la densidad relativa. Recuperado el 18
de Octubre de 2014, de https://law.resource.org/pub/ec/ibr/ec.nte.0011.1984.pdf

Sofia Pauta 95



& )
: Universidad de Cuenca

27.

28.

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

INEN 14. (1984). INEN. Recuperado el 18 de Octubre de 2014, de NTE INEN
0014 (1984) (Spanish): Leche. Determinacion de sélidos totales y cenizas:

https://law.resource.org/pub/ec/ibr/ec.nte.0014.1984.pdf

INEN 9. (2012). NTE INEN  9:2012.  Quito: Disponible  en:
http://www.inen.gob.ec/images/pdf/nte/9-5.pdf.

Jimaré , B., Bosch Ojeda, C., & Sanchez Rojas, F. (2008). Real Sociedad
Espafola de Quimica. Recuperado el 2 de Abril de 2015, de Quimica analitica de
procesos: Aplicaciones de la espectrometria de absorcién en el infrarrojo cercano
al analisis de biocombustibles 'y al analisis de alimentos:
file://IC:/Users/Usuario/Downloads/Dialnet-QuimicaAnaliticaDeProcesos-
2996497%20(1).pdf

Jurado , J. M. (2008). Departamento de Quimica Analitica . Recuperado el 15 de
Febrero de 2015, de Aplicacion de Microsoft Excel a la Quimica Analitica:
validacién de métodos analiticos:
http://personal.us.es/jmjurado/docs/AQAEXCEL.pdf

Leiva Guzman, A. (2006). Materiales de referencia y comparaciones

interlaboratorio. Fundacion Centro Nacional del Medio Ambiente.

LTI. (2014). Laboratorio de Técnicas Instrumentales UVA. Recuperado el 25 de
Marzo de 2015, de Espectroscopia de absorcion atémica:
http://laboratoriotecnicasinstrumentales.es/analisis-qumicos/espectroscopa-de-

absorcin-atmica

Marti Veciana, A. (2000). Ministerio de Trabajo y Asuntos Sociales de Espafa.
Recuperado el 15 de Marzo de 2015, de NTP 547: Evaluacién de riesgos por
agentes quimicos. El método analitico: aspectos basicos:
http://www.insht.es/InshtWeb/Contenidos/Documentacion/FichasTecnicas/NTP/Fic
heros/501a600/ntp_547.pdf

Millares de Torre, S. (2003). Calidad de la leche. Lima.

NMX-F-3878. (1982). Normas Mexicanas. Recuperado el 10 de Marzo de 2015,
de Alimentos. Leche Fluida. Determinacion de grasa:

http://www.colpos.mx/bancodenormas/nmexicanas/NMX-F-387-1982.PDF

Sofia Pauta 96



& )
: Universidad de Cuenca

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

44.

45.

46.

Norma ISO 2446. (2008). Leche. Determinacion del contenido de grasa.

QuimiNet. (2008). QuimiNet. Recuperado el 25 de Marzo de 2015, de Buenas
Practicas de Laboratorio: http://www.quiminet.com/articulos/que-son-las-buenas-

practicas-de-laboratorio-blp-glp-17174.htm

Rodriguez Benavides, G., & Blanco Saenz, R. (2001). Revista Costarricense de
Ciencias Médicas. Recuperado el 28 de Diciembre de 2014, de Aseguramiento de
la calidad analitica y norma ISO 17025:
http://www.scielo.sa.cr/scielo.php?pid=S0253-
29482001000100009&script=sci_arttext

Rodriguez, G., Gatti, P., Otheguy, L., & Vega, O. (2010). Medicion de los
componentes nutricionales de la leche humana proveniente del Banco de Leche
Humana del Hospital Materno Infantil R. Sarda. (L. B. Aires, Ed.) Recuperado el 2
de Abril de 2015, de Comparacién de metodologias analiticas de referencia,
instrumentales por infrarrojo y de rutina por crematocrito:
http://www.inti.gob.ar/tecnointi/CD/info/pdf/331.pdf

Romero del Castillo , R., & Mestres Lagarriga, J. (2004). Productos lacteos.

Tecnologia. Madrid.
Soledad Rodriguez, B. E. (2011). La Validacién en la Empresa. Madrid, Espafa.
Stone, D., & Ellis, J. (2006). Analytical Chemistry (Sexta ed.).

Suarez Perez, Y., Izquierdo Castro, A., & Milian Sanchez, J. M. (2009). Validacion
de un método cromatografico para la cuantificacion de mefenesina en tabletas de

produccién nacional. Revista Cubana de Farmacia, 43(2).

Suarez, R., Arévalo, E., Linares, L., Ustariz, F., & Hernandez, G. (2009).
Validacion de un método analitico para determinacion de magnesio eritrocitario.
(U. d. Andes, Ed.) Avances en Quimica, 4(2), 53 - 62.

Tablas Estadisticas. (2011). Recuperado el 11 de Marzo de 2015, de

http://lwww4.ujaen.es/~mpfrias/Tablasinferencia.pdf

Universidad de Chile. (2004). Materiales de Referencia y Comparaciones.
Santiago de Chile: CENMA.

Sofia Pauta 97



Universidad de Cuenca

47.

48.

49.

50.

51.

52.

Universidad de Valparaiso. (2010). Universidad de Valparaiso. Recuperado el 25
de Marzo de 2015, de Farmacopea de Chile: http://ffarmacopea.cl/que-es-una-

farmacopea/

Universidad de Zulia. (2008). Facultad de Ciencias Veterinarias. Recuperado el 10
de Marzo de 2015, de Céatedra de ciencias y tecnologia de la leche, determinacién
de grasa y sélidos totales en leche y derivados:

http://www.revistavirtualpro.com/files/ti27_200512.pdf

USPXXII. (2000). Métodos Analiticos Validacion. México. Comisién permanente
de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, 73-123.

Vega Rodriguez, G. (2011). Comisién de Control de Analitico y Ampliacion de
Cobertura. Recuperado el 4 de Febrero de 2015, de Criterios para la validacién de
métodos fisicoquimicos: file:///C:/Users/Usuario/Downloads/cvfq032011.pdf

Villareal, L. (2012). Validacion de Métodos de Ensayo y Estimacion de la
incertidumbre de medida. Curso — Taller dictado por el DPEC.

Zossi, S., Ruiz, R. M., & Sorol, N. (2010). Revista industrial y agricola de
Tucuméan. Recuperado el 19 de Diciembre de 2014, de Espectroscopia por
infrarrojo cercano (NIRS). Su aplicaciéon en analisis de jugos de cafia de azlcar:
http://www.scielo.org.ar/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1851-
30182010000100001

Sofia Pauta 98



L,’iC"_"' e,

&

INVERSIDAL 5 CUENCA

Universidad de Cuenca

<\

GLOSARIO

Adecuabilidad del sistema: Verificacion de que el sistema opera con base a
criterios que permitan asegurar la confiabilidad de los resultados de un método
analitico.

Certificacion: Procedimiento por el que un organismo de certificacion reconoce
oficialmente que un organismo, persona o0 producto cumple determinadas
especificaciones.

Control de calidad: Sistema general de procedimientos y procesos de laboratorio
encaminados a controlar la calidad de los resultados analiticos de un laboratorio.
Criterios de aceptacién: Condiciones que han de cumplirse para que una
operacién, proceso o articulo, como un componente del equipo, se considere
satisfactorio o que se ha completado de forma satisfactoria.

Desviaciéon estandar (o tipica): Dato estadistico que muestra la extensién o
dispersién de las puntuaciones en una distribucion de éstas. Se aplica a toda
clase de mediciones repetidas, por ejemplo, entre lotes, dentro de un mismo lote,
en la repetibilidad y en la reproducibilidad.

Eficacia: Capacidad de lograr el efecto que se desea o se espera.

Eficiencia: Capacidad de disponer de alguien o de algo para conseguir un efecto
determinado.

Estandares: Que sirve como tipo de modelo, norma, patron o referencia.

Error: Accién considerada incorrecta o equivocada.

Error aleatorio: Componente del error total de una medicion que varia de forma
impredecible. Ello hace que los distintos resultados queden a ambos lados del
valor promedio.

Error sistematico: Componente del error total de una medicion que varia de
forma constante. Ello hace que todos los resultados sean erréneos en el mismo
sentido.

Error total: Suma de errores aleatorios y sistematicos. especificacion: Exposicién
de requisitos, normalmente por escrito.

Factor de cobertura: NUmero mayor que uno por lo que una combinacion de
incertidumbre en la medicién estdndar se multiplica a obtener una incertidumbre

expandida de medida. Un factor de cobertura suele ser simbolizada k.
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v' Intervalo de confianza: Probabilidad de que la media de una poblacion, esté
dentro de cierta region en el promedio experimental de las mediciones.

v' Intervalo de trabajo: Intervalo comprendido entre las concentraciones superior e
inferior (incluyendo dichas concentraciones) y para las que se ha demostrado que
el analito es cuantificado con un nivel satisfactorio de repetibilidad, recuperacion y
linealidad.

v' Muestra analitica: Porcién del material a evaluar de acuerdo al método analitico.

v" Nivel de significancia (a): 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%.

v' Parametros: Variable que, en una familia de elementos, sirve para identificar
cada uno de ellos mediante su valor numeérico.

v Parametros de desempefio: Parametro especifico a estudiar en un protocolo de
validacion.

v" Procedimiento: Forma especificada de realizar una actividad. A efectos de la
garantia de calidad, los procedimientos deben consignarse por escrito. Forma
establecida de realizar una actividad o proceso.

v' Procedimientos normalizados de trabajo: Procedimientos consignados por
escrito en los que se describe cémo realizar ciertas actividades de laboratorio.

v' Protocolo de validacion: Descripcion de pruebas especificas para demostrar
que un proceso da resultados que cumplen con los criterios preestablecidos de
manera consistente.

v" Prueba de la conveniencia del sistema: Validaciéon de un sistema analitico. Se
hace una prueba para comprobar el funcionamiento del sistema y si un
determinado método analitico cumple las especificaciones de funcionamiento que
constan en la documentacion.

v" Recabar: Almacenar informacién necesaria para luego procesarla, entenderla,

estudiarla, etc.
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LISTA DE SIGLAS

v' AA: Espectrometria de absorcion atémica.

v AOAC: Asociacion de Quimicos Analiticos Oficiales.

v' ASTM: Sociedad Americana para Pruebas y Materiales.

v' BP: Farmacopea Britanica.

v' BPL: Buenas Précticas de Laboratorio.

v" BPM: Buenas Practicas de Manufactura.

v' EPA: Agencia de Proteccion del Medioambiente

v" FAOQ: Organizacioén de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura.
v' FDA: Agencia de Alimentos y Medicamentos.

v' GC: Cromatografia de Gases.

v" HPLC: Cromatografia Liquida de Alta Eficacia.

v"ICH: Conferencia Internacional de Armonizacion.

v'ICP: Plasma Inductivante Acoplado.

v"INEN: Instituto Ecuatoriano de Normalizacion.

v IR: Infrarrojo.

v" 1SO: Organizacion Internacional de Normalizacion.

v" IUPAC: Unién Internacional de Quimica Pura y Aplicada.

v" NTE: Norma Técnica Ecuatoriana.

v" USDA: Departamento de Agricultura de los Estados Unidos de América.
v' USP: Farmacopea de los Estados Unidos de América.

v" VIM: Vocabulario Internacional de Metrologia.
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LISTA DE ABREVIATURAS Y SIMBOLOS

%y M

v" b: Intercepto con el eje “y".

v %CV g: Coeficiente de variacién de la Reproducibilidad.
v %CV ,: Coeficiente de variacion de la Repetibilidad.

v DE: Desviacion estandar.

v DE ,,: Desviacion estandar ponderada.

v' DE ,: Desviacién estandar de la pendiente.

v' DE ,: Desviacion estandar del intercepto.

v' DE 4: Desviacién estandar del intercepto.

v DE? Varianza.

v' d20: Densidad relativa a 20 ° C.

v e: Error absoluto .

v' E: Error relativo.

v' EEP: Error estandar de prediccion.

v f: Factor de relacion entre respuesta analitica y concentracion.
v fx: Factor respuesta.

v" FQ: Fisicoquimico.

v' FT: Transformada de Fourier.

v" FTIR: Espectroscopia por Transformada de Fourier.

v' G: Test estadistico de la prueba de homogeneidad de varianza de Cochran.
v'gl: Grados de libertad.

v" Ho: Hipétesis nula.

v' H1: Hipdtesis alternativa.

v" IC: Intervalo de confianza.

v" k: Factor de cobertura
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v' LC: Limite de cuantificacion.

v' LD: Limite de deteccién.

v m: Pendiente.

v" MG: Materia grasa de leche cruda.

v MCP: Muestras considerada como patrén.
v" n: Ndmero de datos.

v r: Coeficiente de correlacion.

v R% Coeficiente de determinacion.

v/ ST: Solidos Totales de leche cruda.

v" SNG: Sélidos no grasos de leche cruda.
vt ep: Valor experimental de t de Student.
vt Valor de t de Student obtenido en tablas.

v' ug: Microgramo.

<
X

: Variable independiente.

<
Q

a: Media aritmética.
v’ y: Variable dependiente.
v' 3 Sumatoria.

v | |: valor absoluto.
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ANEXOS

Anexo 1. Tabla de datos 1 de la calibracion del MilkoScan FT1.

1 GLORIA 3,55 3,55 | 1,0282 | 1,0279 | 12,101 | 11,59 | 8,551 7.98
2 MONGE 3,8 3,78 | 1,0292 | 1,0282 | 12,656 | 12,03 | 8,856 8,1
3 ROBLES F 3,6 3,69 | 1,0292 | 1,0289 | 12,412 | 11,79 | 8,812 8,21
4 CASTILLO 3,6 3,65 | 1,0302 | 1,0297 | 12,662 | 12,12 | 9,062 8,67
5 TUTUPALLI 3,65 3,73 1,027 | 1,0269 | 11,923 | 11,54 | 8,273 | 8,08
6 | STA. MARIA 3,9 3,99 | 1,0287 | 1,0278 | 12,653 | 12,13 | 8,753 8,24
7 | 3DE MAYO 3,9 3,81 | 1,0296 | 1,0282 | 12,878 | 12,32 | 8,978 | 8,35
8 GARCIA M 3,45 3,58 1,028 | 1,0276 | 11,929 | 11,43 | 8,479 7,99
9 CARPIO 3,6 3,65 | 1,0296 | 1,0286 | 12,512 | 11,98 | 8,912 8,34
10 | SIGUEN. E 3,5 3,5 1,0276 | 1,0274 | 11,89 | 11,32 8,39 8,09
11 | SALAMEA P 3,4 3,45 1,028 | 1,0276 | 11,868 | 11,43 | 8,468 7,93
12 TORRES 3,5 3,33 | 1,0282 | 1,0269 | 12,04 | 11,26 8,54 7,88
13| GARCIAJ 3,5 3,56 | 1,0282 | 1,0271 | 12,04 | 11,23 8,54 7,85
14 CUENCA 3,95 3,77 1,029 | 1,0281 | 12,789 | 11,95 | 8,839 8,29
15 FLORES 3,5 3,54 | 1,0282 | 1,0271 | 12,04 | 11,27 8,54 7,73
16 GLORIA 3,5 3,52 1,028 | 1,0274 | 11,99 | 11,57 8,49 8,05
17| VALLEJO 3.4 3,4 1,0282 | 1,0281 | 11,918 | 12,21 | 8,518 | 7,92
18 MONGE 3,9 3,85 | 1,0292 | 1,0304 | 12,778 | 12,64 | 8,878 | 8,44
19 | VINANSACA 3,8 3,85 | 1,0318 | 1,0306 | 13,306 | 12,17 | 9,506 | 8,59
20 | TUTUPALI 3,8 3,72 | 1,0282 | 1,0289 | 12,406 | 11,79 | 8,606 | 8,16
21 | ROBLES D 4 3,45 1,029 | 1,0293 | 12,85 | 11,59 8,85 8,16
22 | UNOLARC 3,4 3,36 | 1,0312 | 1,0314 | 12,668 | 11,67 | 9,268 | 8,55
23| OCHOA M 4.1 3,86 | 1,0304 | 1,0311 | 13,322 | 12,37 | 9,222 8,39
24 | STA. MARIA 3,6 3,58 1,03 1,03 12,612 12 9,012 8,49
25| ROBLESF 3,7 3,42 | 1,0292 | 1,0293 | 12,534 | 11,75 | 8,834 | 8,25
26 | MARQUINA 3,6 3,55 | 1,0288 | 1,0284 | 12,312 | 11,39 | 8,712 8,09
27 | SIGUENC. T 3,5 3,52 | 1,0282 | 1,0269 | 12,04 | 11,32 8,54 7,85
28 | SIGUENC. E 3,6 3,55 | 1,0292 | 1,0278 | 12,412 | 11,49 | 8,812 7,99
29 | SALAMEA J 3,7 3,82 | 1,0284 | 1,0278 | 12,334 | 11,78 | 8,634 | 8,04
30 CARPIO 3,8 3,76 | 1,0302 | 1,0296 | 12,906 | 12,13 | 9,106 8,48
31 CALLER 3,8 3,79 | 1,0292 | 1,0281 | 12,656 | 11,88 | 8,856 8,18
32 CASTRO 41 4 1,0292 | 1,0272 | 13,022 | 12,2 8,922 8,27
33 GLORIA 3,45 3,57 | 1,0292 | 1,027 | 12,229 | 11,53 | 8,779 8,03
34 | ENCALADA 3.4 3,61 | 1,0282 | 1,026 | 11,918 | 11,13 | 8,518 | 7,69
35| LACTOVEL 3,7 3,69 1,029 | 1,0277 | 12,484 | 11,79 | 8,784 | 8,19
36 TORRES 3,6 3,57 1,029 | 1,0267 | 12,362 | 11,34 | 8,762 7,85
37 CUENCA 3,9 3,91 | 1,0302 | 1,0287 | 13,028 | 12,24 | 9,128 | 8,44
38| GARCIAJ 3,6 3,57 | 1,0286 | 1,0277 | 12,262 | 11,59 | 8,662 8,11
39 | SALAMEA P 3,7 3,54 | 1,0284 | 1,0268 | 12,334 | 11,32 | 8,634 | 7,88
Fuente: Autora.
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Anexo 2. Tabla de datos 2 de la calibracién del MilkoScan FT1.

40 | CAMPOVERDE 3,4 3,45 | 1,0284 | 1,0267 | 11,968 | 11,42 | 8,568 8,04
41 GLORIA 3,45 3,51 | 1,0282 | 1,0264 | 11,979 | 11,36 | 8,529 7,91
42 MORENO 3,6 3,635 | 1,0292 | 1,0278 | 12,412 | 11,702 | 8,812 | 8,125
43 MARQUINA 3,55 3,57 | 1,0294 | 1,028 | 12,401 | 11,557 | 8,851 8,04
44 CARPIO 3,45 |[3,472]1,0288 | 1,028 | 12,129 | 11,377 | 8,679 7,98
45 ORELLANA 3,7 3,742 | 1,0284 | 1,0275 | 12,334 | 11,71 | 8,634 | 8,0325
46 CAMPOV. 3,4 3,407 | 1,0282 | 1,0275 | 11,918 | 11,432 | 8,518 8,05
47 FLORES 3,5 3,55 | 1,0284 | 1,0264 | 12,09 | 11,262 | 8,59 | 7,8075
48 VALLEJO 3,4 3,31 | 1,0284 | 1,0265 | 11,968 | 11,165 | 8,568 7,74
49 GLORIA 3,6 3,697 | 1,0294 | 1,0286 | 12,462 | 11,912 | 8,862 8,26
50 VINA. S 4 3,93 1,03 |1,0295| 13,1 | 12,355 9,1 8,475
51 ROBLES F 4 3,99 | 1,0298 | 1,0291 | 13,05 | 12,327 | 9,05 8,4
52 MONGE 4 401 | 1,029 |1,0284 | 12,85 | 12,27 8,85 8,315
53 TUTUPALI 3,75 | 3,682 | 1,0282 | 1,0273 | 12,345 | 11,427 | 8,595 | 7,8325
54 SALAM. P 3,8 3,78 | 1,0292 | 1,0285 | 12,656 | 11,875 | 8,856 | 8,1925
55 SIGUEN. T 3,6 3,63 | 1,0282 | 1,0271 | 12,162 | 11,532 | 8,562 | 8,0175
56 LACTOVEL 3,6 358 | 1,03 |1,0289 | 12,612 | 11,84 | 9,012 | 8,3075
57 CALLER 3,8 3,81 | 1,0292 | 1,0277 | 12,656 | 11,855 | 8,856 | 8,1325
58 GARCIA M 3,65 |3,652| 1,029 | 1,0285 |12,423 | 11,767 | 8,773 | 8,2025
59 GARCIA J 3,8 3,78 | 1,0284 | 1,0295 | 12,456 | 12,17 | 8,656 | 8,4725
60 MARQUINA 3,6 3,595 | 1,028 | 1,0279 | 12,112 | 11,57 | 8,512 | 8,0575
61 CARPIO 3,8 3,735| 1,03 | 1,0300 | 12,856 | 12,23 | 9,056 | 8,645
62 SALA.J 3,65 3,66 | 1,0306 | 1,0285 | 12,823 | 11,83 | 9,173 | 8,285
63 ORELLANA 3,7 3,682 | 1,0288 | 1,0275 | 12,434 | 11,637 | 8,734 | 8,025
64 AGUAIZA 3,8 3,815| 1,03 |1,0301 12,856 | 12,325 | 9,056 | 8,575
65 CUENCA R 3,9 3,912 | 1,0302 | 1,0278 | 13,028 | 12,29 | 9,128 | 8,4775
66 | SALAMEAP 3,75 3,6 1,028 | 1,0266 | 12,295 | 11,372 | 8,545 7,9
67 FLORES O 3,8 3,73 | 1,028 | 1,0266 | 12,356 | 10,254 | 8,556 | 7,7325
68 | VINANSACA 3,7 3,73 | 1,0288 | 1,0292 | 12,434 | 12,185 | 8,734 | 8,545
69 VALLEJO 3,5 3,455 | 1,0282 | 1,0266 | 12,04 | 11,427 | 8,54 7,94
70 | STA. MARIA 3,9 3,852 | 1,0292 | 1,0286 | 12,778 | 12,155 | 8,878 | 8,375
71 TUTUPALI 3,8 3,782 | 1,0272 | 1,0268 | 12,156 | 11,49 | 8,356 7,81
72 UNOLARC 3,6 3,577 | 1,0282 | 1,0265 | 12,162 | 11,487 | 8,562 | 8,0225
73 CALLER 3,7 3,677 | 1,0292 | 1,0272 | 12,534 | 11,725 | 8,834 | 8,1575
74 LACTOVEL 3,656 |[3,645| 1,302 |1,0285 | 12,723 | 11,837 | 9,073 | 8,295
75 MORENO R 395 |[3952| 1,03 |1,0281 | 13,039 | 12,197 | 9,089 | 8,355
76 OJEDA J 3,95 (3942 1,0278 | 1,0278 | 12,489 | 12,17 | 8,539 | 8,355
77 GLORIA 3,6 3,577 | 1,029 | 1,0271 | 12,362 | 11,467 | 8,762 7,96
78 MARQUINA 3,6 3,586 | 1,0284 | 1,0266 | 12,212 | 11,33 | 8,612 | 7,835
79 FLORES O 3,6 3,535 | 1,029 | 1,0263 | 12,362 | 11,267 | 8,762 | 7,7925
80 | VINANSACA 3,6 3,682 | 1,0298 | 1,0295 | 12,562 | 11,995 | 8,962 | 8,475
Fuente: Autora.
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Anexo 3. Datos de Validacion: Linealidad.

1 3,2 3,21 3,21 3,21 3,21 1,0276 1,0274 | 1,0278 | 1,0278 | 1,0274
2 34 3,37 3,36 3,36 3,37 1,0286 1,0286 | 1,0285 | 1,0285 | 1,0283
3 3,6 3,58 3,58 3,58 3,58 1,0297 1,0301 1,03 1,03 1,0302
4 3,8 3,81 3,8 3,81 3,81 1,0297 1,0297 | 1,0296 | 1,0299 | 1,0299
5 4 4 4,02 4 4,01 1,0301 1,0302 | 1,0301 | 1,0304 | 1,0306
21 3,5 3,5 3,5 3,5 3,5 1,0274 1,0263 | 1,027 | 1,0267 | 1,0268
22 3,6 3,59 3,59 3,59 3,59 1,028 1,0278 | 1,0279 | 1,0277 | 1,0279
23 3,7 3,69 3,71 3,71 3,69 1,0294 1,0292 | 1,0292 | 1,0293 | 1,0292
24 3,8 3,82 3,82 3,8 3,8 1,0295 1,0295 | 1,0296 | 1,0295 | 1,0295
25 3,9 3,87 3,87 3,87 3,87 1,0296 1,0296 | 1,0296 | 1,0297 | 1,0297
26 4 3,97 3,98 3,98 3,98 1,0296 1,0298 | 1,0295 | 1,0295 | 1,0296
27 4,1 4,11 4,11 4,1 4,11 1,0304 1,0305 | 1,0304 | 1,0304 | 1,0304
41 3,45 3,45 3,45 3,45 3,46 1,0278 1,0278 | 1,0276 | 1,0278 | 1,0276
42 3,5 3,47 3,48 3,47 3,47 1,028 1,0277 | 1,0278 | 1,028 1,028
43 3,55 3,53 3,53 3,53 3,53 1,0284 1,028 | 1,0281 | 1,028 1,028
44 3,6 3,58 3,58 3,56 3,57 1,0288 1,029 1,029 | 1,0288 | 1,029
45 3,65 3,66 3,66 3,65 3,65 1,0288 1,0286 | 1,0289 | 1,0288 | 1,0286
46 3,7 3,7 3,7 3,7 3,7 1,03 1,03 1,0304 | 1,0303 | 1,0304
61 3,5 3,53 3,53 3,52 3,53 1,0274 1,027 | 1,0271 | 1,0275 | 1,0273
62 3,55 3,56 3,56 3,56 3,56 1,028 1,0278 | 1,028 | 1,0283 | 1,0281
63 3,6 3,57 3,58 3,57 3,57 1,0288 1,0289 | 1,0289 | 1,0289 | 1,0287
64 3,65 3,65 3,65 3,64 3,65 1,0289 1,0287 | 1,0289 | 1,0291 | 1,0289
65 3,7 3,7 3,69 3,7 3,69 1,0294 1,0297 | 1,0296 | 1,0296 | 1,0296
66 3,75 3,75 3,75 3,75 3,75 1,0297 1,0296 | 1,0299 | 1,0298 | 1,0296
[ STONEN) | | SNG(INEN) [ SNG(MILKOSCANFT1) |

1 11,524 | 11,5 | 11,51 | 11,51 | 11,52 8,324 8,32 8,33 8,33 8,33
2 12,018 | 12,06 | 12,08 | 12,06 | 12,06 8,618 8,61 8,61 8,6 8,62
3 12,537 | 12,5 | 12,52 | 12,51 | 12,51 8,937 8,92 8,92 8,93 8,93
4 12,781 | 12,77 | 12,78 | 12,78 | 12,78 8,981 9 9,01 8,99 9,01
5 13,125 | 13,2 13,1 13,1 13,1 9,125 9,13 9,11 9,12 9,14
21 11,84 11,86 | 11,88 | 11,88 | 11,88 8,34 8,33 8,32 8,34 8,33
22 12,112 12,07 | 12,07 | 12,07 | 12,07 8,512 8,5 8,5 8,5 8,5
23 12,584 12,55 | 12,55 | 12,55 | 12,55 8,884 8,9 8,9 8,9 8,9
24 12,731 12,74 | 12,74 | 12,75 | 12,74 8,931 9,01 9 9 9
25 12,878 12,86 | 12,84 | 12,85 | 12,86 8,978 9,02 9,03 9,02 9,02
26 13 12,95 | 12,96 | 12,97 | 12,97 9 9,03 9,04 9,04 9,03
27 13,322 13,31 | 13,32 | 13,3 | 13,32 9,222 9,32 9,32 9,29 9,3
41 11,99 11,97 | 11,99 | 11,97 | 11,99 8,451 8,47 8,48 8,48 8,47
42 12,001 11,99 12 12 12 8,49 8,51 8,52 8,51 8,52
43 12,029 12,02 | 12,04 | 12,02 | 12,03 8,579 8,64 8,63 8,62 8,65
44 12,312 12,25 | 12,25 | 12,25 | 12,24 8,712 8,69 8,69 8,69 8,68
45 12,373 12,37 | 12,37 | 12,36 | 12,36 8,723 8,72 8,72 8,73 8,72
46 12,734 12,63 | 12,62 | 12,63 | 12,62 9,034 8,99 8,99 8,99 9
61 11,901 | 11,88 | 11,89 | 11,91 | 11,9 8,351 8,36 8,34 8,34 8,35
62 12,112 | 12,08 | 12,08 | 12,08 | 12,08 8,59 8.62 8.62 8.62 8,63
63 12,19 | 12,16 | 12,17 | 12,18 | 12,17 8,612 8,58 8,58 8,57 8,58
64 12,398 | 12,4 | 12,39 | 12,39 | 12,39 8,748 8,75 8,76 8,76 8,75
65 12,645 | 12,65 | 12,65 | 12,64 | 12,65 8,895 8,92 8,91 8,92 8,91
66 12,659 | 12,67 | 12,67 | 12,66 | 12,67 8,959 8,96 8,97 8,96 8,97

Fuente: Autora.
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Anexo 4. Datos de Validacion: Exactitud.

6 3,45 3,45 3,45 3,47 3,47 1,0275 | 1,0275 | 1,0274 | 1,0276 | 1,0276
7 3,5 3,48 3,47 3,47 3,47 1,028 | 1,0279 | 1,0279 | 1,0279 | 1,028
8 3,55 3,55 3,56 3,55 3,55 | 1,0281 | 1,0281 | 1,0282 | 1,028 1,028
9 3,6 3,6 3,6 3,6 3,6 1,0283 | 1,0283 | 1,0283 | 1,0283 | 1,0282
10 3,65 3,65 3,65 3,65 3,65 | 1,0294 | 1,0293 | 1,0294 | 1,0293 | 1,0294
11 3,7 3,69 3,69 3,69 3,7 1,0299 | 1,0299 1,03 1,03 1,03
28 3,35 3,34 3,34 3,35 3,36 1,0277 | 1,0277 | 1,0278 | 1,0276 | 1,0276
29 3,45 3,46 3,47 3,46 3,47 1,0283 | 1,0281 | 1,0283 | 1,0284 | 1,0282
30 3,55 3,56 3,57 3,55 3,55 1,0288 | 1,0287 | 1,0286 | 1,0287 | 1,0287
31 3,65 3,68 3,67 3,68 3,68 1,029 1,029 1,0291 | 1,0291 1,029
32 3,75 3,75 3,74 3,73 3,74 1,0292 1,029 1,0292 | 1,0292 1,029
47 3,5 3,49 3,49 3,49 3,49 1,0282 | 1,0278 | 1,0277 | 1,0277 | 1,0277
48 3,55 3,56 3,56 3,55 3,57 1,0286 | 1,0283 | 1,0283 | 1,0284 | 1,0278
49 3,6 3,57 3,58 3,58 3,58 1,0286 | 1,0284 | 1,0282 | 1,0281 | 1,0281
50 3,65 3,67 3,67 3,67 3,68 1,0288 | 1,0285 | 1,0287 1,029 1,0287
51 3,7 3,72 3,72 3,72 3,72 1,03 1,0302 | 1,0302 | 1,0303 | 1,0303
67 3,45 3,43 3,43 3,44 3,43 1,0285 | 1,0285 | 1,0286 | 1,0285 | 1,0285
68 3,5 3,51 3,52 3,51 3,52 1,0286 | 1,0286 | 1,0287 | 1,0286 | 1,0287
69 3,55 3,56 3,56 3,56 3,56 1,0287 | 1,0286 | 1,0286 | 1,0287 | 1,0288
70 3,6 3,59 3,6 3,58 3,59 1,0288 | 1,0286 | 1,0286 | 1,0291 | 1,0289
71 3,65 3,66 3,66 3,66 3,66 1,0298 | 1,0297 | 1,0299 | 1,0299 | 1,0299
72 3,7 3,7 3,7 3,7 3,7 ‘ 1,0302 | 1,0301 | 1,0302 | 1,0301 | 1,0301
6 11,804 | 11,79 | 11,81 | 11,81 | 11,81 8,354 8,35 8,36 8,36 8,37
7 11,99 11,96 | 11,95 | 11,95 | 11,96 8,49 8,48 8,5 8,48 8,48
8 12,126 | 12,12 | 12,15 | 12,14 | 12,13 8,559 8,58 8,58 8,59 8,58
9 12,259 | 12,25 | 12,27 | 12,25 | 12,27 8,576 8,57 8,57 8,57 8,57
10 12,523 | 12,51 | 12,53 | 12,51 | 12,53 8,873 8,87 8,88 8,88 8,88
11 12,587 | 12,54 | 12,54 | 12,55 | 12,55 8,987 9,05 9,04 9,04 9,03
28 11,854 | 11,86 | 11,87 | 11,86 | 11,86 | 8,404 8,41 8,41 8,41 8,41
29 11,882 | 11,89 | 11,89 | 11,88 | 11,88 8,532 8,53 8,54 8,53 8,53
30 12,301 | 12,33 | 12,32 | 12,32 | 12,31 8,745 8,73 8,73 8,74 8,73
31 12,473 | 12,46 | 12,47 | 12,48 | 12,47 | 8,751 8,76 8,76 8,77 8,75
32 12,495 | 12,49 | 12,48 | 12,49 | 12,49 | 8,823 8,82 8,82 8,81 8,84
47 12,04 12,04 | 12,07 | 12,03 | 12,04 8,54 8,56 8,54 8,54 8,55
48 12,201 | 12,21 | 12,21 | 12,19 | 12,21 8,651 8,64 8,64 8,64 8,65
49 12,262 | 12,21 | 12,21 | 12,22 | 12,22 8,662 8,66 8,66 8,65 8,67
50 12,434 | 12,42 | 12,44 | 12,43 | 12,42 | 8,734 8,76 8,77 8,78 8,78
51 12,673 | 12,66 | 12,66 | 12,64 | 12,66 | 9,023 9,02 9,02 9,01 9,03
67 12,079 | 12,1 12,1 12,1 | 12,11 | 8,629 8,62 8,65 8,63 8,64
68 12,226 | 12,22 | 12,23 | 12,23 | 12,23 8,637 8,63 8,63 8,62 8,62
69 12,237 | 12,24 | 12,24 | 12,24 | 12,23 8,676 8,67 8,67 8,68 8,67
70 12,373 | 12,37 | 12,38 | 12,38 | 12,38 8,723 8,74 8,75 8,75 8,76
71 12,54 | 12,53 | 12,52 | 12,49 | 12,53 | 8,984 8,98 8,98 8,98 8,99
72 12,684 | 12,61 | 12,61 | 12,62 | 12,62 9,04 9,03 9,05 9,03 9,02
Fuente: Autora.
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Anexo 5. Datos de Validacion: Sensibilidad.

12 3,45 3,45 3,45 3,45 3,45 1,0282 1,0276 1,0279 1,028 1,0278
13 3,5 3,5 3,5 3,5 3,5 1,0284 1,0284 1,0283 1,0284 1,0282
14 3,55 3,55 3,55 3,56 3,56 1,0285 1,0284 1,0284 1,0286 1,0286
15 3,6 3,62 3,61 3,62 3,62 1,0287 1,0291 1,029 1,0292 1,0289
16 3,65 3,65 3,65 3,66 3,66 1,0296 1,0297 1,0297 1,0296 1,0296
17 3,7 3,68 3,67 3,7 3,69 1,0296 1,0299 1,0298 1,0299 1,0299
33 3,55 3,54 3,54 3,54 3,53 1,0283 1,0283 1,0287 1,0283 1,0285
34 3,65 3,63 3,63 3,63 3,63 1,0284 1,0284 1,0287 1,0287 1,0286
35 3,75 3,73 3,73 3,73 3,73 1,0285 1,0286 1,0286 1,0289 1,0288
36 3,85 3,86 3,85 3,86 3,87 1,0288 1,029 1,0288 1,0287 1,0289
37 3,95 3,92 3,92 3,96 3,97 1,0299 1,0298 1,0297 1,0296 1,0299
52 3,65 3,64 3,66 3,64 3,65 1,0282 1,0282 1,0283 1,0282 1,0279
53 3,7 3,72 3,72 3,71 3,71 1,0291 1,0293 1,0292 1,0292 1,0293
54 3,75 3,74 3,74 3,75 3,73 1,0294 1,0294 1,0294 1,0293 1,0292
55 3,8 3,77 3,77 3,78 3,76 1,0294 1,0296 1,0297 1,0298 1,0294
56 3,85 3,83 3,85 3,84 3,83 1,0298 1,03 1,0299 1,0298 1,0298
57 3,9 3,87 3,87 3,86 3,87 1,0298 1,0298 1,0297 1,03 1,0297
58 3,95 3,95 3,96 3,95 3,96 1,0299 1,0303 1,0303 1,0302 1,0303
59 4 3,98 3,97 3,96 3,97 1,0302 1,0305 1,0307 1,0304 1,0307
73 3,45 3,44 3,43 3,43 3,44 1,0271 1,0268 1,0269 1,0269 1,0269
74 3,5 3,47 3,48 3,49 3,49 1,0283 1,028 1,0279 1,0281 1,0278
75 3,55 3,56 3,56 3,56 3,56 1,0289 1,0295 1,0288 1,0293 1,0292
76 3,6 3,64 3,63 3,62 3,62 1,029 1,029 1,0289 1,0289 1,0289
77 3,65 3,63 3,64 3,64 3,63 1,0292 1,0291 1,0291 1,029 1,029
78 3,7 3,68 3,69 3,69 3,69 1,0293 1,0292 1,0292 1,0293 1,0292
79 3,75 3,74 3,73 3,74 3,75 1,0302 1,0302 1,0303 1,0303 1,0304
80 3,8 3,8 3,81 3,81 3,8 1,0303 1,0306 1,0302 1,0304 1,0304
12 11,979 11,98 11,98 11,98 11,99 8,529 8,52 8,52 8,51 8,52
13 12,176 12,2 12,21 12,23 12,22 8,612 8,61 8,61 8,62 8,63
14 12,212 12,21 12,21 12,21 12,21 8,626 8,63 8,64 8,63 8,64
15 12,39 12,42 12,41 12,41 12,44 8,709 8,7 8,71 8,71 8,71
16 12,409 12,4 12,41 12,41 12,41 8,89 8,94 8,93 8,94 8,93
17 12,573 12,55 12,55 12,55 12,56 8,923 8,92 8,93 8,93 8,93
33 12,176 12,18 12,17 12,17 12,18 8,62 8,68 8,67 8,67 8,68
34 12,273 12,23 12,25 12,23 12,24 8,623 8,66 8,67 8,67 8,66
35 12,37 12,35 12,37 12,36 12,37 8,626 8,64 8,67 8,66 8,66
36 12,739 12,77 12,75 12,79 12,82 8,789 8,87 8,88 8,87 8,86
37 12,892 12,89 12,88 12,88 12,9 9,042 9,11 9,11 9,11 9,11
52 12,284 12,26 12,27 12,27 12,28 8,584 8,58 8,59 8,58 8,58
53 12,523 12,54 12,54 12,53 12,52 8,845 8,84 8,85 8,85 8,85
54 12,631 12,63 12,64 12,65 12,65 8,873 8,88 8,88 8,87 8,88
55 12,645 12,65 12,64 12,65 12,65 8,881 8,88 8,88 8,89 8,88
56 12,867 12,85 12,85 12,86 12,87 8,917 8,92 8,92 8,9 8,9
57 12,928 12,9 12,91 12,91 12,91 9,078 9,06 9,07 9,08 9,07
58 13,014 13,1 13 12,99 13 9,114 9,12 9,13 9,12 9,11
73 11,704 11,71 11,71 11,7 11,71 8,254 8,22 8,22 8,21 8,21
74 12,065 12,07 12,08 12,09 12,07 8,565 8,56 8,56 8,56 8,56
75 12,351 12,35 12,37 12,36 12,36 8,748 8,75 8,75 8,76 8,75
76 12,362 12,34 12,32 12,32 12,34 8,762 8,71 8,71 8,71 8,71
77 12,398 12,29 12,29 12,29 12,29 8,801 8,79 8,79 8,79 8,79
78 12,62 12,64 12,62 12,63 12,64 8,87 8,93 8,93 8,92 8,92
79 12,809 12,75 12,76 12,73 12,74 9,106 9,11 9,1 9,11 9,11
80 12,906 12,99 12,97 12,97 12,96 9,109 9,2 9,22 9,23 9,21

Fuente: Autora.
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Anexo 6. Resultados de linealidad: Materia Grasa y Densidad Relativa a 20°C.

Materia grasa en leche cruda

Semana 2

y = 0,9884x + 0,0377
r=0,9976; R*=0,9951
m=0,9883; b=0,0377
Residuales
aleatorios
CV¢=0,3868%
%Linealidad:
96,8752%

F de Fisher

F exp(1,0187) <F
tab(4,38737)

Test estadistico “r’
t,(32,002) >t
tab(2,571)

Prueba de linealidad
de la pendiente

t exp(32,002) > t
@(2,571)

IC m: 0,9883 + 0,0622
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto
texp(0,121) <1t
tab(2,571)

IC ,: 0,0377 + 0,6257

y = 1,036x - 0,037
r=0,9983; R*"0,9966
m =1,036; b=-0,0370
Residuos aleatorios
CVe=0,0072%
%Linealidad:
97,3811%

F de Fisher

F exp(1,0769) < F
tab(4,38737)

Test estadistico “r’
t,(38,184) > t
tab(2,571)

Prueba de linealidad
de la pendiente
texp(38,184) > t
w@(2,571)

IC m: 1,036 + 0,0547
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,501) <t
tan(2,571)

IC ,: -0,0370 + 0,1489

Semana 3

y =1,0171x - 0,0671
r=0,9951; R°°0,9903
m =1,017; b=-0,067
Residuales aleatorios
CVe=0,2862%
%Linealidad:
95,0397%

F de Fisher

F exp(1,0448) <F
tan(5,19216)

Test estadistico “r”
t 1(20,259) >t 145(2,776)
Prueba de linealidad
de la pendiente

t exp(20,160 ) > t
1an(2,776)

ICm: 1,017 £0,1076
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,152) < t
tab(21776)

IC ,: -0,067 =+ 0,9420

Densidad Relativa a 20°C

y =1,0412x - 0,0424
r=0,9980;R*~0,9961

m =1,0412; b=-0,0424
Residuos aleatorios
CV=0,0059%
%Linealidad:
96,8633%

F de Fisher

F exp(1,0884) <F
tan(5,19216)

Test estadistico “r”

t 1(31,881) >t (45(2,776)
Prueba de linealidad
de la pendiente

t exp(31,881) >t
1an(2,776)

ICm: 1,0412 + 0,0696
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,515) < t
tab(2:776)

IC ,: -0,0424 + 0,1754

Semana 4

y =0,9829x + 0,063
r=0,9989; R*0,9977
m =0,9829; b=0,0630
Residuales
aleatorios
CV=0,1288%
%Linealidad:
97,6235%

F de Fisher

F exp(1,0329) < F
tan(5,19216)

Test estadistico “r”
t,(42,079) >t
tab(21776)

Prueba de linealidad
de la pendiente

t exp(42,079) > t
1an(2,776)

IC m: 0,9829 + 0,0498
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,304) <t
tab(21776)

IC ,: 0,0630 + 0,4422

y = 0,995x + 0,0051
r=0,9984; R*°0,9968
m =0,9950; b=0,0051
Residuos aleatorios
CVe=0,0045%
%Linealidad:
97,1541%

F de Fisher

F exp(1,0068) < F
tab(5,19216)

Test estadistico “r”
t,(35139) >t
tab(21776)

Prueba de linealidad
de la pendiente

t exp(35,139) > t
1ab(2,776)

IC m: 0,9950+ 0,0604

Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,072) <t
tab(2!776)

IC y: 0,0051 +0,1521

Fuente: Autora.

Criterio de
aceptacion
y=mx+b;r=0,98
R 2098, m~1
;b=0
Residuales aleatorios
%Linealidad = 100%
CV; < 5%
F de Fisher (F xp <F
tab)
Test estadistico para
el “r”
p=0,05;y n—-2 gl
t, >t (Correlacion
lineal significativa)
Prueba de linealidad
de la pendiente
m=1 (t exp > ttab)-t
alta,
IC m- mittabla*sm
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto
b=0 (t exp < ttab)-
ICph:bEtwpa*Sh
Debe incluir el cero
(a=0,05:n-2=gl
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Anexo 7. Resultados de linealidad: Sélidos Totales y Solidos No Grasos.

Semana 2

y = 0,9934x + 0,0815
r=0,9999; R?=0,9998;
m =0,9934

b=0,0815

Residuos aleatorios
CVF=0,0615%
%Linealidad: 99,3898%
F de Fisher

F ep(1,0132) < F
an(4,38737)

Test estadistico “r”

t ., (163,885 ) > t
tan(2,571)

Prueba de linealidad
de la pendiente

t p(163,885) > 't
ap(2,571)

IC m: 0,9934 + 0,0122
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t exp(0,402) < t 1p(2,571)
IC,: 0,0815 + 0,4084

y =1,0019x - 0,0148
r=0,9994; R?*=0,9989

m =1,0019; b=-0,0148
Residuos aleatorios
CVe=0,1164%
%Linealidad: 98,5031%
F de Fisher

F op(1,0049) < F
tab(4,38737)

Test estadistico “r’
t . (66,806 ) > t

tan(2,571)

Prueba de linealidad de
la pendiente

t  «p(66,806) > t
w(2,571)

IC m: 1,0019 + 0,0302
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t p(0,0421) < 't
1ab(2,571)

IC ,: -0,0148 + 0,7066

Sélidos Totales
Semana 3
y = 1,0036x - 0,0429
r=0,9999; R?=0,9999
m =1,0036; b=-0,0429
Residuos aleatorios
CVF=0,0195%
%Linealidad: 99,5703%
F de Fisher
F p(1,0073) < F
an(5,19216)
Test estadistico “r”
t,(232,756) >t ,p(2,776)
Prueba de linealidad de

Semana 4

y =1,002x - 0,0264
r=0,9999; R?=0,9998

m =1,0020; b=-0,0264
Residuos aleatorios
CVF=0,0339%
%Linealidad:
99,3172%

F de Fisher

F exp(1,0043) < F
ab(5,19216)

Test estadistico “r”’

t . (146,460 ) > t

la pendiente a6(2,776)
t p(232,747 ) > t| Prueba de linealidad
an(2,776) de la pendiente

IC m: 0,9922 + 0,0092
Prueba de
proporcionalidad  del
intercepto

t exp(0,332) <t a(2,776)
IC ,: 1,0036 + 0,2756

Sélidos no Grasos
y =0,9954x + 0,0359
r=0,9999; R?*=0,9998
m =0,9954; b=0,0359
Residuos aleatorios
CVF=0,0315%
%Linealidad: 99,3922%
F de Fisher
F &p(1,0090) < F
w@n(5,19216)
Test estadistico “r”
t (164,528) > t 1.,(2,776)
Prueba de linealidad de
la pendiente
t exp(164,516 ) >t
w(2,776)
IC m: 0,9954 +0,0129
Prueba
proporcionalidad
intercepto
t exp(0,279) < t a(2,776)
IC ,: 0,0359 +0,2738

de
del

Fuente

t exp(146,460 ) >
wb(2,776)
IC m: 1,0020 + 0,0146
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto
t p(0,128) <
w@b(2,776)
IC,: -0,0264 + 0,4405

y = 1,0056x - 0,0419
r=0,9993; R*=0,9986

m =1,0056; b=-0,0419
Residuos aleatorios
CVF=0,0954%
%Linealidad:
98,1056%

F de Fisher

F ep(1,0126) < F
@b(5,19216)

Test estadistico “r”’
t,(52,788) >t 4,(2,776)
Prueba de linealidad
de la pendiente

t p(52,788) > t
wb(2,776)

IC m: 1,0056 + 0,0406
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

t  exp(0,103) < t
b(2,776)

IC ,: -0,0419 + 0,8660

: Autora.

Criterio de aceptacion

y=mx+b;r=0,98

R®> 2098, m~1;b=
0

Residuales aleatorios
%Linealidad = 100%
CVi<5%

F de Fisher (F o, <F
tab)

Test estadistico para
el “r!!

p=0,05;y n—2gl

t, >t @ (Correlacion
lineal significativa)
Prueba de linealidad
de la pendiente

m = 1(t e > tap).-t alta,
|Cm: mittama*sm
Prueba de
proporcionalidad del
intercepto

b=0 (t exp < ttab)-
ICp:b*tma*Sy
Debe incluir el cero
(a=0,05:n-2=gl)
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Anexo 8. Resultados de exactitud: Materia Grasa y Densidad Relativa a 20°C.

Materia Grasa Criterio de aceptacion

Semana 2 Semana 3 Semana 4
y =0,9975x + 0,0164 y =1,015x - 0,0555 y =0,98x + 0,0757 y=mx+b
r=0,9957; R*=0,9914 r=0,9930, R* 0,9860 r=0,9952 , R2 = 0,9905 r=0,98;
m=0,9975: b=0,0164 m=1,015; b=-0,0555 m=0,98; b= 0,0757 R? 2 0,98
%E = 0,3753% %E =-0,1431% %E =0,2138% m~1
F de Fisher F de Fisher F de Fisher b=0
F p(1,0036) < F|F p(1,0448) < F |F ,(1,0313) < F | %E<#15%.
1an(6,38823) wan(6,38823) wan(5,05034) F de Fisher
Prueba t de Student Prueba t de Student Prueba t de Student Fexp <F 1
t exp(1,1703) < t 1an(2,776) t exp(0,3514) < t tan() t exp(1,1191) <t p(2,571)
Prueba de Cochran Prueba de Cochran Prueba de Cochran Prueba de lat de Student
Gexp(0,661) < Giar(0,693) Gexp(0,148) < Gap(0,693) Gexp(0,191) < Gan(0,532) p =0,05; y n-1 = Grados de
(a=0,05;k=5; n=4) (a=0,05;k= 5;n= 4) (0=0,05;k= 6;n=4) libertad

Densidad Relativa a 20°C Texp <liap
y =0,9812x + 0,0193 y = 0,9706x + 0,0302 y =0,9697x + 0,0312
r=0,9936; R* 0,9872 r=0,9987; R¥0,9974 r=0,9980; R?=0,9961 Prueba de Cochran
m=0,9812; b=0,0193 m=0,9706; b=0,0302 m=0,9697; b=0,0312 G exp <G ab
%E =-0,0061% %E = 0,0024% %E = 0,045%
F de Fisher F de Fisher F de Fisher
F ep(1,0255) < F | F  (1,0587) < F|F (10593 < F
tan(6,38823) tab(6,38823) tab(5,05034)
Prueba t de Student Prueba t de Student Prueba t de Student
t exp(1,6334) <t 1an(2,776) t exp(0,0006) < t 1ar(2,776) t exp(0,2111) <t ap(2,571)
Prueba de Cochran Prueba de Cochran Prueba de Cochran
Gexp(0,5) < Gian(0,693) Gexp(0,4) < Giap(0,693) Gexp(0,4737) < Gap(0,532)
(a=0,05;k= 5;n=4) (a=0,05;k= 5;n= 4) (a=0,05;k= 6;n=4)

Fuente: Autora.

Anexo 9. Resultados de Exactitud: Sélidos Totales y Solidos no Grasos.

Solidos Totales Criterio de aceptacion
Semana 2 Semana 3 Semana 4
y = 0,9941x + 0,0704 y = 1,0009x - 0,0134 y = 1,0071x - 0,0874
r=0,9999; R*0,9997 r=0,99974934; R* 0,9995 | r=0,9994; R*0,9989 y=mx+b
m=0,9941; b=-0,0673 m=1,0009; b=-0,0134 m=1,0071; b=-0,0874 r=0,98;
%E = 0,006% Z =0,0415% %E =0,0399% R? 20,98
F de Fisher F de Fisher F de Fisher m=1
F exp(1,0116) < F|F exp(1,0023) < F | Fexp(1,0154) < F (an(5,05034) b=0
tan(6,38823) tan(6,38823) Prueba de la t de Student | %E <+ 1,5%.
Prueba t de Student Pruebat de Student) (%R)
t ep(0,7695) <t @n(2,776) | t exp(1,0196) <t (ap(2,776) | t exp(0,0511) < t 12(2,571) F de Fisher
Prueba de Cochran Prueba de Cochran Prueba de Cochran F exp < F tab
Gexp(0,361) < Giap(0,693) | Gexp(0,672) < Gran(0,693) Gexp(0,398) < Gia(0,532)
(a=0,05;k= 5;n=4) (a=0,05;k= 5;n= 4) (0=0,05;k= 6;n=4) Prueba de lat de Student
Sélidos no Grasos p =0,05; y n-1 = Grados de
y = 0,9846x + 0,1337 y = 0,9918x + 0,0778 y = 0,9974x + 0,0202 libertad
r=0,9990; R*0,9980 r=0,9947; R*°0,9893 r=0,9984; R**0,9969 texp <t
m= 0,9846; b= 0,1337 m=0,9918; b=0,0778 m=0,9974; b=0,0202
%E = 0,0715% %E = 0,024% %E = 3,75x10°% Prueba de Cochran
F de Fisher F de Fisher F de Fisher Gep<Guw
F o oep(1,0294) <  F|F  op(1,0057) < F | Fep(1,0020) < F 1a5(5,05034)
tan(6,38823) tab(6,38823) Pruebat de Student
Prueba t de Student Pruebat de Student t exp(0,6270) < t an(2,571)
t exp(0,1485) < t 1an(2,776) t exp(0,7771) <t n(2,1318) | Pruebade Cochran
Prueba de Cochran Prueba de Cochran Gexp(0,474) < Gap(0,532)
Gexp(0,5708) < Gap(0,693) | Gexp(0,4) < Gran(0,693) (0=0,05;k= 6;n= 4)
(a=0,05;k= 6;n=4) (0=0,05;k= 5;n= 4)

Fuente: Autora.
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Anexo 10. Informe de validacion del Equipo MilkoScan FT1 en la determinacion de

Materia Grasa de Leche Cruda.

INDUSTRIA DE ,
LACTEOS SAN | INFORME DE VALIDACION DEL EQUIPO
ANTONIO C.A. MILKOSCAN FT1

N° Validacion: 1

IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO

Nombre del método validado:
Espectroscopia de IR transformada de Fourier proporcionada por el Equipo MilkoScan
FT1 para la determinacion de materia grasa de leche cruda.

Nombre del método de referencia: Método de Gerber (NTE INEN 12: 1987)

Tipo Método: Cualitativo o Cuantitativo o
Normalizado o Normalizado modificado o No Normalizado o Nuevo O

Analito: Materia Grasa Responsable Validacion: Ana Sofia Pauta Zaruma
Unidades: %m/m
Matriz: Leche Cruda Firma:.........coocvcviviciinncnnnnes Fecha:..................

IDENTIFICACION DE EQUIPOS EMPLEADOS

Equipos Involucrados:

Nombre: MilkoScan Nombre: Centrifuga Nombre: Bafio Maria
FT1 Marca:. ELICROM Marca: ELICROM
Marca: FOSS Modelo: Funke Gerber Modelo: Funke Gerber
Modelo: FT1 Cdédigo: EILB201 Afo: 2005

Ne° |dentificacion: Afo: 2005 Pais: Alemania
200102522 Pais: Alemania

Afo: 2014

Pais: Dinamarca

Patrones:
Muestras de leche cruda analizadas de manera repetitiva por métodos oficiales validados
por el laboratorio (Método Gerber dictado por la NTE INEN 12:1987).

PARAMETROS DE VALIDACION

Pruebas realizadas:

Selectividad o Robustez o
Linealidad o Sensibilidad o Limites o
Exactitud: Veracidad o Precision o

Otros: Incertidumbre

lde3

Fuente: Autora.
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RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES REALIZADAS

Linealidad

Descripcion:
Este ensayo se efectud 4 veces. Se analizaron como minimo 5 niveles de concentracion.
Ademas las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Tipo de calibracién:

Calibracion Externa o Calibracion en matriz o
Calibracion externa estandar interno (Sl)o Calibracion en matriz estandar interno (Sl)o
Ecuacion de larecta: Intervalos de confianza:
y =1,018x + 0,074 IC , max.: 1,027 min: 1,010
IC, max.: 0,721 min: 0,867
Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
Rango lineal 3,2a4,2
Coeficiente de correlacion 0,998 | >0,98
Sensibilidad
Descripcion:

Los ensayos se efectuaron por semana. Se analizaron como minimo 5 niveles de
concentracién. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
pendiente, m: 1,019 ~ 1
EXACTITUD
Precision
Descripcién:

El ensayo para repetibilidad se efectud la primera semana de la validacion. En cambio el
de precision intermedia se efectu6 la segunda semana. Se analizaron tres niveles de
concentracion. Las muestras se analizaron 6 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Precision en condiciones de Repetibilidad

Nivel/concentracion DE, % CV , Criterio de Aceptabilidad
(unidades)
Bajo: 3,4 % m/m 0,005 0,152 <2%
Medio: 3,6% m/m 0,005 0,143 < 2%
Alto: 3,7% m/m 0,005 0,139 <2%
Precision en condiciones de Reproducibilidad (Precisién Intermedia)
Nivel/concentracion DE, % CV Criterio de Aceptabilidad
(unidades)
Bajo: 3,5 % m/m 0,005 0,147 <4%
Medio: 3,7% m/m 0,005 0,148 <4%
Alto: 3,9% m/m 0,013 0,325 <4%
2de 3

Fuente: Autora.
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| Veracidad

Descripcién:

Los ensayos se efectuaron cada semana durante un mes. Se analizaron como minimo 5
niveles de concentracién. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan
FT1.

Valor obtenido (unidades) Criterio de
Aceptabilidad
| % Error | 0,394 % | <+15% |
| t-Student, t ey | 0,695 | |
| t-Student, 1 tab: I 2,571 | t exp <tia I
| Robustez |
Descripcion:

El ensayo se efectud la tercera semana de la validacion. En el analisis se modificé la
temperatura (°C) de la muestra en 8 niveles. Cada nivel se analizd por duplicado por el
equipo MilkoScan FT1.

APLICABILIDAD

Variable:
Temperatura en ° C (At): 8, 12, 16, 20, 24, 28,32y 36 ° C.

|
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad
| DE | 0,0099 | DE d < DE
| DEg4 | 0,0037 | Cumple
|
| Incertidumbre
|
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad
| U | 0,0253 | <1%
|
|
|

| Analito | Materia Grasa | Unidades | % m/m

| Rango de trabajo | 3,2-4,2 | Matriz | Leche Cruda

|

| Revisado por: | Vvalidacion: | Firma | Fecha
Nombre: Aceptada O
Cargo: Rechazada O

| |

| OBSERVACIONES |

3de3

Fuente: Autora.
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Anexo 11. Informe de validacion del Equipo MilkoScan FT1 en la determinacion de la
Densidad Relativa a 20°C de Leche Cruda.

INDUSTRIA DE )
LACTEOS SAN | INFORME DE VALIDACION DEL EQUIPO
ANTONIO C.A. MILKOSCAN FT1

N° Validacion: 2

IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO

Nombre del método validado:
Espectroscopia de IR transformada de Fourier proporcionada por el Equipo MilkoScan
FT1 para la determinacién de la Densidad Relativa a 20°C de Leche Cruda.

Nombre del método de referencia: Método del Lactodensimetro (NTE INEN 11)

Tipo Método: Cualitativo o Cuantitativo o
Normalizado o Normalizado modificado o No Normalizado o Nuevo O

Pardametro: Densidad relativa a 20°C Responsable Validaciéon: Ana Sofia Pauta Z.
Unidades: no tiene

Matriz: Leche Cruda Firma:......ocoiiiiiiiriceceens
Fecha

IDENTIFICACION DE EQUIPOS EMPLEADOS

Equipos Involucrados:

Nombre: MilkoScan FT1 Nombre: Lactodensimetro | Nombre: Bafio Maria

Marca: FOSS Marca: ELICROM Marca: ELICROM

Modelo: FT1 Modelo: Funke Gerber Modelo: Funke Gerber

Cddigo: CAN FT1 Afio: 2012 Afio: 2005

Afio: 2014 Pais: Alemania (Berlin) Pais: Alemania

Pais: Dinamarca

Patrones:

Muestras de leche cruda analizadas de manera repetitiva por métodos oficiales validados
por el laboratorio.

PARAMETROS DE VALIDACION

Pruebas realizadas:

Selectividad o Robustez o
Linealidad o Sensibilidad o Limites o
Exactitud: Veracidad o Precision o

Otros: Incertidumbre

lde3

Fuente: Autora.
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RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES REALIZADAS

Linealidad

Descripcién:
Este ensayo se efectud 4 veces. Se analizaron como minimo 5 niveles de concentracion.
Ademas las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Tipo de calibracién:

Calibracion Externa o Calibracion en matriz o
Calibracion externa estandar interno (Sl)o Calibracién en matriz estandar interno (Sl)o
Ecuacion de larecta: Intervalos de confianza:

y=1,041x + 0,043 | IC , max.: 1,170 min: 0,915
IC , max.: 0,303 min: - 0,390

Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
Rango lineal 1,0274 a 1,0294
Coeficiente de correlacion r 0,992 | =>0,98

Sensibilidad

Descripcion:
Los ensayos se efectuaron por semana. Se analizaron como minimo 5 niveles de
concentracion. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
pendiente, m: 1,0849 ~ 1
EXACTITUD
Precision
Descripcién:

El ensayo para repetibilidad se efectud la primera semana de la validacién. En cambio el
de precision intermedia se efectu6 la segunda semana. Se analizaron tres niveles de
concentracién. Las muestras se analizaron 6 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Precision en condiciones de Repetibilidad

Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV, Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 1,0278 0,0001 0,005 < 3%
Medio: 1,0286 0,0001 0,013 < 3%

Alto: 1,0289 0,0004 0,040 <3%
Precision en condiciones de Reproducibilidad (Precision Intermedia)
Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV , Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 1,0278 0,0001 0,014 < 6%

Medio: 1,0286 0,00001 0,005 < 6%

Alto: 1,0289 0,00001 0,007 < 6%
2de3

Fuente: Autora.
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| Veracidad |
Descripcién:

Los ensayos se efectuaron cada semana durante un mes. Se analizaron como minimo 5
niveles de concentracién. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan
FT1.

| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |

| % Error | 0,004 % | <+15% |

[ t-Student, t exp! | 0,567 | |

| t-Student, t ;| 2,571 | Lexp <l |

| Robustez |
Descripcién:

El ensayo se efectud la tercera semana de la validacion. En el analisis se modificé la
temperatura (°C) de la muestra en 8 niveles. Cada nivel se analizé por duplicado por el
equipo MilkoScan FT1.

Variable:
Temperatura en ° C (At): 8, 12, 16, 20, 24, 28,32y 36 ° C.

| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| DE | 0,00003 | DE d < DE |
| DE4 | 0,00005 | Cumple |
| |
| Incertidumbre |
| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| U | 0,0003 | <1% |
| |
| APLICABILIDAD |
| |
| Parametro | Densidad | Unidades | |
| Rango de trabajo | 1,0263 —1,0303 | Matriz | Leche Cruda |
| ]
| Revisado por: | validacién: | Firma |  Fecha |

Nombre: Aceptada o

Cargo: Rechazada o
| |
| OBSERVACIONES |

3de3

Fuente: Autora.
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Anexo 12. Informe de validacion del Equipo MilkoScan FT1 en la determinacion de

sélidos totales en la leche cruda.

INDUSTRIA DE INFORME DE VALIDACION DEL
LACTEOS SAN EQUIPO MILKOSCAN FT1
ANTONIO C.A.

N° Validacion: 3

IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO

Nombre del método validado:
Espectroscopia de IR transformada de Fourier proporcionada por el Equipo MilkoScan
FT1 para la determinacion de Sélidos Totales en Leche Cruda.

Nombre del método de referencia: Formula proporcionada por la NTE INEN 14.

Tipo Método: Cualitativo o Cuantitativo o
Normalizado o Normalizado modificado o No Normalizado o Nuevo O

Analito: Sélidos Totales Responsable Validacion: Ana Sofia Pauta Zaruma
Unidades: % m/m
Matriz: Leche Cruda

IDENTIFICACION DE MATERIALES, INSUMOS O EQUIPOS EMPLEADOS

Equipos Involucrados:

Nombre: MilkoScan FT1
Marca: FOSS

Modelo: FT1

Ne° |dentificacion: 200102522
Cddigo: CAN FT1

Afo: 2014

Pais: Dinamarca

Nombre: Lactodensimetro
Marca: ELICROM
Modelo: Funke Gerber

Ne° ldentificacion:

ARo:

Pais: Alemania (Berlin)

Nombre: Bafio Maria
Marca: ELICROM
Modelo: Funke Gerber
Ne° |dentificacion:
Afo:

Pais: Alemania

Patrones:

Muestras de leche cruda analizadas de manera repetitiva por métodos oficiales validados

por el laboratorio.

PARAMETROS DE VALIDACION

Pruebas realizadas:

Selectividad o Robustez o
Linealidad o Sensibilidad o Limites o
Exactitud: Veracidad o« Precision o
Otros: Incertidumbre
lde3

Fuente: Autora.
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RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES REALIZADAS

Linealidad

Descripcién:
Este ensayo se efectud 4 veces. Se analizaron como minimo 5 niveles de concentracion.
Ademas las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Tipo de calibracién:

Calibracion Externa o Calibracion en matriz o
Calibracion externa estandar interno (Sl)o Calibracién en matriz estandar interno (Sl)o
Ecuacion de larecta: Intervalos de confianza:

y =0,993x + 0,083 | IC , méx.: 1,053 min: 0,934
IC , max.: 2,033 min: -1,8621

Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
Rango lineal 11, 524 — 13,125 % m/m
Coeficiente de correlacion r 0,999 | 20,98

Sensibilidad

Descripcion:
Los ensayos se efectuaron por semana. Se analizaron como minimo 5 niveles de
concentracion. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Valor obtenido Criterio de Aceptabilidad
pendiente, m: 1,006 =1
EXACTITUD
Precision
Descripcién:

El ensayo para repetibilidad se efectud la primera semana de la validacién. En cambio el
de precision intermedia se efectu6 la segunda semana. Se analizaron tres niveles de
concentracién. Las muestras se analizaron 6 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Precision en condiciones de Repetibilidad

Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV , Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 3,4 % m/m 0,005 0,044 <1,5%
Medio: 3,6% m/m 0,004 0,033 <1,5%
Alto: 3,7% m/m 0,01 0,083 <1,5%
Precision en condiciones de Reproducibilidad (Precision Intermedia)
Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV , Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 3,5 % m/m 0,006 0,053 < 3%
Medio: 3,7% m/m 0,008 0,064 < 3%
Alto: 3,9% m/m 0,012 0,093 < 3%
2de 3

Fuente: Autora.
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| Veracidad

Descripcion:

Los ensayos se efectuaron cada semana durante un mes. Se analizaron como minimo 5
niveles de concentracion. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan

FT1.
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| % Error | 0,030 % | <+15% |
[ t-Student, t exp: | 0,085 | |
| t-Student, t ;| 2,571 | T exp < rap |
| Robustez |
Descripcién:

equipo MilkoScan FT1.

El ensayo se efectud la tercera semana de la validacion.
temperatura (°C) de la muestra en 8 niveles. Cada nivel se analizé por duplicado por el

En el analisis se modifico la

Variable:
Temperatura en ° C (At): 8, 12, 16, 20, 24, 28,32y 36 ° C.
| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| DE | 0,003 | DE d < DE |
| DE 4 | 0,008 | Cumple |
| |
| Incertidumbre |
| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| U | 0,024 | < 1% |
| |
| APLICABILIDAD |
| |
| Analito | Sélidos Totales | Unidades | % m/m |

Rango de trabajo Matriz
11,524 — 13,322

Leche Cruda

| Revisado por: | Validacién: | Firma | Fecha |

Nombre: Aceptada o

Cargo.. Rechazada O
| |
| OBSERVACIONES |

3de3
Fuente: Autora.
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Anexo 13. Informe de validacion del Equipo MilkoScan FT1 en la determinacion de

sé6lidos no grasos en leche cruda.

INDUSTRIA DE ,
LACTEOS SAN | INFORME DE VALIDACION DEL EQUIPO
ANTONIO C.A. MILKOSCAN FT1

N° Validacion: 4

IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO

Nombre del método validado:
Espectroscopia de IR transformada de Fourier proporcionada por el Equipo MilkoScan
FT1 para la determinacion de Solidos Totales en Leche Cruda.

Nombre del método de referencia: Férmula proporcionada por la NTE INEN 14.

Tipo Método: Cualitativo o Cuantitativo o
Normalizado o Normalizado modificado o No Normalizado o Nuevo O

Analito: Sélidos No Grasos Responsable Validacidon: Ana Sofia Pauta Zaruma
Unidades: % m/m
Matriz: Leche Cruda Firma:......cocoviiiiiiiieieeen,

Fecha

IDENTIFICACION EQUIPOS EMPLEADOS

Equipos Involucrados:

Nombre: MilkoScan FT1 Nombre: Lactodensimetro | Nombre: Bafio Maria
Marca: FOSS Marca: ELICROM Marca: ELICROM
Modelo: FT1 Modelo: Funke Gerber Modelo: Funke Gerber
Ne° |dentificacion: 200102522 | N° Identificacion: N° ldentificacion:
Cddigo: CAN FT1 Ano: 2012 Afo: 2005

Ano: 2014 Pais: Alemania (Berlin) Pais: Alemania

Pais: Dinamarca

Patrones:

Muestras de leche cruda analizadas de manera repetitiva por métodos oficiales validados
por el laboratorio.

PARAMETROS DE VALIDACION

Pruebas realizadas:

Selectividad o Robustez o
Linealidad o Sensibilidad o Limites o
Exactitud: Veracidad o Precision o

Otros: Incertidumbre

l1de3

Fuente: Autora.
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RESULTADOS DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES REALIZADAS

Linealidad

Descripcion:

Este ensayo se efectud 4 veces. Se analizaron como minimo 5 niveles de concentracion.
Ademas las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Tipo de calibracién:
Calibracion Externa o

Calibracion en matriz o
Calibracion externa estandar interno (Sl)o Calibracion en matriz estandar interno (Sl)o

Ecuacion de la recta:

y = 1,005x + 0,042

Intervalos de confianza :
IC » max.: 1,049 min: 0,951
ICp, max.: 1,219 min: -1,219

Valor obtenido

Criterio de Aceptabilidad

Rango lineal

8,324 — 9,125 % m/m

Coeficiente de correlaciéon r

0,999

20,98

Sensibilidad

Descripcién:

Los ensayos se efectuaron por semana. Se analizaron como minimo 5 niveles de
concentracion. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Valor obtenido

Criterio de Aceptabilidad

pendiente, m:

1,0008

=1

EXACTITUD

Precision

Descripcion:

El ensayo para repetibilidad se efectud la primera semana de la validacién. En cambio el
de precision intermedia se efectu6 la segunda semana. Se analizaron tres niveles de
concentracion. Las muestras se analizaron 6 veces por el equipo MilkoScan FT1.

Precision en condiciones de Repetibilidad

Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV, | Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 3,4 % m/m 0,005 0,065 < 2%
Medio: 3,6% m/m 0,004 0,047 <2%
Alto: 3,7% m/m 0,004 0,046 <2%

Precision en condiciones

de Reproducibilidad (Precisién Intermedia)

Nivel/concentracion (unidades) DE, % CV , | Criterio de Aceptabilidad
Bajo: 3,5 % m/m 0,010 0,122 <4%
Medio: 3,7% m/m 0,014 0,151 <4%
Alto: 3,9% m/m 0,010 0,114 <4%
2de3

Fuente: Autora.
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| Veracidad

Descripcion:

Los ensayos se efectuaron cada semana durante un mes. Se analizaron como minimo 5
niveles de concentracion. Las muestras se analizaron 4 veces por el equipo MilkoScan
FT1.

| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |

| % Error | 0,294 % | <+15% |

[ t-Student, t exp! | 1,392 | |

| t-Student, t i | 2,571 | texp < Lrap |

| Robustez |
Descripcién:

El ensayo se efectud la tercera semana de la validacion. En el analisis se modificé la
temperatura (°C) de la muestra en 8 niveles. Cada nivel se analiz6 por duplicado por el
equipo MilkoScan FT1.

Variable:
Temperatura en ° C (At): 8, 12, 16, 20, 24, 28,32y 36 ° C.

| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| DE | 0,0038 | DE d < DE |
| DE 4 | 0,0093 | Cumple |
| |
| Incertidumbre |
| |
| | Valor obtenido (unidades) | Criterio de Aceptabilidad |
| U | 0,027 | <1% |
| |
| APLICABILIDAD |
| |

Analito Soélidos No Unidades % m/m

Grasos

| Rango de trabajo [ 8,32, 9,32 | Matriz | Leche Cruda |
| |
| Revisado por: | Validacion: | Firma | Fecha |

Nombre: Aceptada O

Cargo: Rechazada o
| |
| OBSERVACIONES |

3de3

Fuente: Autora.

Sofia Pauta 123



Universidad de Cuenca

Anexo 14. Tabla de correccion de la densidad usando lactodensimetro calibrado a 15°C.

Fuente: Industria de Lacteos San Antonio C.A.

_____CALBRADO A 15%C_
200 21] 22 4] 25] 26] 27] 28] 29] 30] 31| 33] 34 3
17| ' 27| 32
17,2] 182 27,
17,4 27,
7 19.6] 206] 216 246 25 n,
178 19 ) 278) 28,
27| 28 2
6] 18,2] 19.2] 20.2] 21,20 22.2] 25.2] 242] 25.2] 26.2] 27.2{ 28.2] 292
7| 18.4] 19.4] 20.4] 21.4] 22.4] 23.4] 24.4] 25.4] 264] 27,6 284
8] 18.6| 19.6] 20| 21.6] 22.6] 23.6] 24.6] 25.6] 26.6] 22,6 28.6] 29,
|_9] 188 198 zﬂmlmlmhadmlmlma
10| 18] 20 21 | 24 25 2| 8 » 12
11] 19,2] 202 21,2} 22.2f 23.2] 242} 25,2} 26.2| 27.2] 28.2] 29.2 32,2| 33.2] 34,2
12] 19.4] 204] 21,4] 22,0 23,8] 204 25.4] 264] 27.4] 284} : 344
| 13] 196 2.5 226] 23 25,6) 26,6| 27,6| 28, 2
14 102 21,8 22.8] 23,8 25 .8 28, 22
115 n| 221 28] 20f 27] 28] 29] 22| 33] 24
| 16] 20| 21.2] 22.2] 23.2] 24.2] 25.2] 26,3 27.2] 28.2) 322| 33,2 34.2] 352
| 17] 204 2 27, 324 33.4| 34.4| 354
| n 2 35,
1 27 328 33,8
20 2 25 ‘ ) 32 34
21 nuga.ﬂm]m 2622} 27.2| 28.3| 20 32.2| 33,2 30.2] 352 365
22| 21,4] 224] 23,4 28] 254 264] 274] 28] 20 33| 30,4 )
226] 2358 25 7 29 32,6 335| 34,
24 23,8 248 258 27 2 32,8| 38| 3¢ 8] 35.8] 36,8
22| 28] 28] 3] 26| 27] 28] 20] s2] 33| 34| 3
26] 22,2] 23,21 24.2| 25.2] 78,2] 27.2] 28,2] 28, 32.2] 33.2] 3a.2{ 35.2] 362 37,2
27 234 2¢,¢] 254] 26,3] 27,4] 204 324] 33,4] 34.4] 35,4| 36.4{ 374
28 ouxdg.smclmlzulmjz 345] 356/ 366 37
29| 22,8] 23.8] 24,8] 25.8] 26,8 27.8] 288 8| 348| 35,8| 36.8] 37,
L130] 28] 2 25] 2¢] 27| 28] 29| = s
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Anexo 15. Tabla F: F distribucion (a: 0,05).

Grados de libertad del numerador

LEI.-‘1-‘.622 199.49948|215.70665 224.58335)230.16037 |233.98752|236.76694 | 235.88424 | 240.54316(241. 88153
F3 1851276 | 15.00003 | 19.16419 | 19.24673 | 19.29629 | 19.3294% | 19.35314 | 19.37087 | 19.38474 | 19.39588
N 1012796 | 9.55208 | 9.27662 | 9.11717 | 9.01343 | 894067 | 8.88673 | 8.84523 | &.81232 | 8.78549

ﬂ 7.70865 | 6.94428 | 659139 | 6.38823 | 6.25607 | 6.16313 | 6.09421 | 6.04103 | 5.99880 | 5.96435

ﬂ 6.60788 | 5.78615 | 5.40845 | 5.19216 | 5.05034 | 4.95029 | 4.87586 | 4.B1833 | 4.77246 | 4.73506

ﬂ 5.98737 | 5.14325 | 475706 | 4.53369 | 4.38737 | 4.28386 | 4.20667 | 4.14681 | 4.09501 | 4.05996
| 5.59146 | 4.73742 | 4.34683 | 4.12031 | 3.97152 | 3.86598 | 3.78705 | 3.72572 | 3.676E7 | 3.63653
B
9

5.31764 | 4.45857 | 4.06618 | 3.83785 | 3.68750 | 3.58058 | 3.50046 | 3.43810 | 3.38812 | 3.34717

5.11736 | 4.25649 | 3.86254 | 3.63309 | 3.48166 | 3.37376 | 3.29274 | 3.22955 | 3.17890 | 3.13727
pUR 496455 | 4.10282 | 3.70B27 | 3.47805 | 3.32584 | 3.21718 | 3.13547 | 3.07166 | 3.02038 | 2.57824
.11 4.84434 | 3.58231 | 3.58743 | 3.35665 | 3.20388 | 3.09461 | 3.01233 | 2.94798 | 2.89622 | 2.B5362
12 | 4.74722 | 3.88529 | 3.45030 | 3.25916 | 3.10587 | 2.99612 | 2.51335 | 2.B4857 | 2.79638 | 2.75339
pEY 4.66715 | 3.80557 | 3.41053 | 3.17912 | 3.02543 | 291527 | 2.83210 | 2.76691 | 2.71436 | 2.67102
Py 4.60011 | 3.73889 | 3.34389 | 3.11225 | 295825 | 2.B4773 | 2.76420 | 2.69867 | 2.64579 | 2.60216
pLY| 4.54307 | 3.68232 | 3.28738 | 3.06557 | 290130 | 2.75046 | 2.70663 | 2.64080 | 2.58763 | 254371
E A4.49400 | 3.63372 | 3.23BE7 | 3.00652 | 2.85241 | 2.74131 | 2.65720 | 2.58109% | 2.53767 | 2.48351
ﬂ 4.45132 | 3.59154 | 3.18677 | 2.96471 | 2.81000 | 2.69866 | 2.61430 | 2.54796 | 2.49429 | 2.44932
E A4.41386 | 3.55456 | 3.15851 | 2.92775 | 2.77285 | 266130 | 257672 | 1.51016 | 2.45628 | 241170
E 4.38075 | 3.52189 | 3.12735 | 2.89511 | 2.74006 | 2.62832 | 2.54354 | 247677 | 2.42270 | 237793
E 4.351325 | 3.49283 | 3.0983% | 2.B6608 | 2.71089 | 2.5989% | 2.51401 | 2.44707 | 2.39282 | 2.34787
E 4.32475% | 346679 | 3.07247 | 1.B4010 | 2.68B478 | 257271 | 248758 | 242046 | 2.36605 | 2.32095
2|
2
2

Grados de libertad del denominador

pey| 4.30094 | 3.44336 | 3.04912 | 2.81671 | 266127 | 2.54%06 | 246377 | 2.39650 | 2.34193 | 2.2%665
E 4.27934 | 3.42213 | 3.02B00 | 2.79554 264 153766 | 244223 | 237481 | 2.32011 | 2.27472
E 4.25968 | 3.40283 | 3.00B7% | 2.77629 | 2.62065 | 150819 | 2.42263 | 2.35508 | 2.30024 | 2.15474
ﬂ 4.24170 | 3.38520 | 295124 | 2.75871 | 2.60299 | 2.45041 | 240473 | 233706 | 2.28210 | 2.23648
ﬂ 4.22520 | 3.36901 | 297516 | 2.74260 | 2.58679
ﬂ 4.21001 | 3.35413 | 296035 | 2.72777 | 257189
E 4.19598 | 3.34039 | 294668 | 2.71407 | 2.55812
E 4.18297 | 3.32766 | 2.93403 | 2.70140 | 2.54538
EUN 4.17089 | 3.31583 | 2922218 | 2.6B963 | 253355

AT411 | 238831 | 232053 | 2.26545 | 2.21972
A5811 | 237321 | 230531 | 2.25013 | 2.20430
A4526 | 235926 | 229127 | 2.23598 | 2.1%004
43244 | 2.34634 | 2.27825 | 222288 | 217685
A2052 | 2.33435 | 2.26616 | 2.21070 | 2.16458

ta | b b | e e

(Duffau, y otros, 2010)

Anexo 16. Tabla para prueba de homogeneidad de la varianza de Cochran (p: 0,05).

2 3 4 5 6 7T 8% 9 10 11 17 37 145 1000
0.508 0975 0.939 0505 0877 0.853 0833 0.815 0801 0,788 0.734 0660 0581 0500
0.966 0870 0.797 0.745 0.707 0677 0653 0633 0616 0602 0.546 0474 0403 0.333
0.906 0767 0.684 0628 0,589 0.550 0.536 0517 0.501 0488 0436 0372 0309 0.250
0841 0683 0598 0.544 0,506 0478 0456 0438 0424 0411 0364 0306 0251 0.200
0780 0616 0532 0480 0444 0418 0398 0381 0.368 0.336 0313 0261 0211 0,166
0.727 0561 0480 0430 0,397 0372 0.353 0338 0.352 0315 0275 0227 0183 0,142
0679 0515 0437 0391 0350 0336 0318 0304 0292 0282 0246 0202 0161 0,125
0638 0477 0402 0358 0328 0.306 0290 0276 0265 0256 0222 (L182 0144 0011
0.602 0445 0373 0331 0302 0282 0266 0254 0.243 0,735 0203 00165 0130 0,100

WO sl B Uh da L b B

-
=

(Tablas Estadisticas)
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Anexo 17. Tabla de t de Student.

1 3.078 6314 | 12.706 | 31.821 | 63.657

F 1.886 2920 | 4.303 | &6.965 9925

3 638 2.353 3.182 | 4.541 5.841

4 1.533 2132 | 2776 3.747 604

5 1.476 2015 | 2571 1.365 032

6 1.440 1943 | 2447 1.143 3.707

7 1.415 1895 | 2365 2.998 3.499

] 1.397 1860 | 23046 2 896 3.355

9 1.383 1833 | 1262 2.821 3.250
10 1.372 1812 | 2228 2. 764 3.169
11 1.363 1796 | 2201 2,718 3.106
12 1.356 1782 | 2179 2681 3.055
13 1.350 L7rl | 2160 2.650 3.012
14 1.345 L7561 | 2145 2.624 2.977
15 1.341 1753 | 2131 2.602 2.947
16 1.327 1746 | 2120 2.583 2.921
17 1.333 1740 | 2110 2.567 2.898
18 1.330 1734 | 2101 2.552 2.878
19 1.328 17M | 2093 2.539 2.8561
20 1.325 1725 | 20Bh 2528 2.845
21 1.323 171 | 2080 2.518 2.831
22 1.321 1717 | 2074 2.508 2.219
23 1.319 1714 | 2069 2.500 2.807
24 1.318 1711 | 2064 2.492 2.797
25 1.316 1708 | 2060 2.485 2.787
26 1.315 1706 | 2056 2.479 2.779
27 1.314 1703 | 2052 2.473 2771
28 1.313 1701 | 2048 2.467 2.763
29 1.311 1699 | 2045 2.462 2.756
30 1.310 1697 | 2042 2.457 2.750
40 1.303 1684 | 2021 2.423 2.704
&0 1.296 1671 | 200 2.380 2,660
120 1.289 1.658 1.980 2,358 2.617
o0 1.282 1.645 1.960 2.326 2.576

(Duffau, y otros, 2010)
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Anexo 18. NTE INEN 9:2012.

" I MTE INEM
Ec ITRI na LECHE CRUDA D012
Obligatoria REQUISITOS Ouinta reyiaidn

2012-01

1. OBJETO

1.1 Esia norma esiablece los requisios gue debe cumplr la leche cruda de veca, desiineda al
peOCeSamiSnio.

2 ALCANMCE

21 Ests norma == splica dnicamenis & la keche cruda de vaca. Le denominacidn de leche cuda se
aplica para la leche gue no ha sulrido tretamiendo iSrmeco, salve el de enfriamésnio para su
congsreaciin, ni ha tenkdo modificacion alguna en au composicidn.

3. DEFINICIONES
3.1 Para efectos de esta noema s adoptan |&s sigulentes definiclonss:

3.1.1 Lechs. Producto de la secrecion mamaria normal de animalss bovinos lecheros sanoa, obtenida
mediants wne 0 m&s ordefios diarios, higlénecos, completos e nintermumpidos, sin ningdn tipo de
adicitn o extracckin, destinada a un tretamients postenior previo a suU ConNSUMo.

3.1.2 Leche cruds Leche que md he side sometida a ningdn tipo de calentamésnio, e3 decir su
temperaiura no ha superads la de la leche inmedigtamente después de ser extraida de la ubre (no
mas de 407TC).

4. DISPOSICIONES GEMERALES
4.1 Laleche cruda se considera no 8018 para consumo humano cuando:
4.1.1 No cumple con los requisios establecidos en el Capliuls 5 de la presents nonma.

4.1.2 Es obtenida de animales cansados, deficieniemente alimentados, desnuiridoa, enfermos o
manipulados por persongs aleciadss de enfermedades infecioconiagioaas.

4.1.3 Contlens sustencias exirafias sjenas a la natweleza del producio como: conservaniss
{formakiehido, pendxido de hidrgeno, hipocloritos, doramings, dicromato de potasko, lecloperoxidasa
sdicionada), adulterantes (herinas, simidones, sacarosa, cloruros, suers de leche, grass wegetal),
neuirelizenies, coloranies y residuos de medicementos veterinarios, en centidadss gue superen loa
limiies indicados en la tabla 1.

4.1.4 Contiens calostro, sangre, 0 ha side oblenida en el periodo comprendido entre los 12 dies
anieriores y los 7 dias posterores sl pario.

4.1.5 Contiens gérmenes patdgenss o un contaje mecroblana superior &l maximo permitido por la
presente norma, foxines microblanas o resduos de pestickdas, v metales pesados en cantidades
superiones 8l masimo permitido.

4.2 La leche creds después ded ordefe debe ser enfriada, almacensda y trensportada hesta os
centros de acopky wo plantas procesadoras en recipientes sproplados sutonzedos por la autoridad
sanitaria competante.

4.3 En los ceniros de acopio 1 leche cruda debe ser firada v enfriada, & una temperatura inferior a
10 con agitecion constante

4.4 Los limites méximos de pesticidas seran los gue determine el Codex Alimeniariva CACMARL 1
(Continis)
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4.5 Los limites maxmos de resduds de medicamentos weierinancs para la leche seran los que
determine = Codex Almentario SACMRL 2.
5. REQLISITOS
5.1 Reguisitos especificos
511 Reguisiios organoldpiicos (ver nota 1)
5111 Codor. Debe ser blanco opalescente o ligeraments amanillanio.
5.1.1.2 Oior. Debe ser suswe, lacteo caracteristico, libre de oloras esirafhos.
5.1.1.3 Aspecto. Debe ser homogéneo, libre de materas extrafas.
5.1.2 Aeguisitos faicos p guimicos
5.1.2.1 La leche cruda, deb= curmplr con los requisios fisico-guimicos gue sa Indican en la tabla 1.

TABLA 1. Requisitos fisicoguimicos de la leche cruda.

REQUIETOS UNIDAD MIN. ["TE A METODD DE ENSATO
Persidad rolaita: HTE INEM 11
a15°%C . 1,029 1,053
AP0 1,028 1,052
fisinra grasa W (rancon a0 . MTE INEN 12
de masa)”
fioidez Aiulabie como anido lacion W (Iraocion [[KE] oiT MTE INEN 13
de masa)
intales 2 (fraccitn 11,2 . HTE INEM 14
de masa)
no grasos % (rancion B2 . =
de masa)
Ferizas A, (raccion 0,55 . HTE INEN 14
ﬂL"":_"J
Funio de comgoelacion 0,535 0,512 MTE INEN 15
frurin criosopical ™ *H ol 555 w0 530
= 2, (Traccitn 29 . MTE INEN 15
it masa)
Tp0 0o reduciasa jazul de mallero) h 3 . MTE INEM 018
do ostabiidad proiSca (pructa am leche destinada a pareunzacon: Mo se coagaan MNTE INE™ 1500
akcohaol) 12 adicitn de wn volumen igual de aloohal newtmn de
B ON pUS0 O TE % 2N voluman; ¥ para i kche
a ulrapasiriracion: MNo o coagulan pon i
o volumen igual de aloohol newro de 71 %
meeso O TE % on volurmeen

ia do consarvanios . Fafaivn
ia do nosTalizamnes - Feogai
ia do adulommes " - Teogaio
- Feagaivo
. Feagaivo
e Encooss . Fogaivo
] —
¥ Gl COTRArIn (4 (Raka

e e o R G

= Apei b ke crosla s O e Sesinla o abiasmei

Consarsaniai lormaliehin, parsan de Ndrgenn, Som,  hipeck ) e, lacks ; o el y S th chaes,

Pl alicasien! e, Castonaln, SalSekl da o, jatons.

Al ardis! Haring v abmidess, sl e ancirad o e fe salin i, coltrailes, ke o polvn, Soess S leche, gasas vagolaes
ﬁ&-uﬂﬁ&m&ﬂuﬂuuﬂiﬁm&mmﬂnuﬂﬁhtuﬂmwu

S rafiora @ gl redarTasis iedfancs apmbarken R ol &N pafais di Srokescen et

E sl sddwrnbinn pood sl oorrwts chal Sovkin saee srmehos Su e snrss ki vt e v e ahewr i

MOTA 1. So podran prescniar vanaciones en astss caracionsiicas, on funcidn de la mza, esiacion climatics o aimemackdn,
pano @stas na debon sectar significatvaments las caracieristioss sersonakes indicadas.
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5.1.3 Comtaminanfes. El limite maximo para contaminantes es el que se indica en la tabla 2.

TABLA 2. Limites maximo para contaminantes

Requisio Lirmdbe mmasimeo { L) Matodo de ensayo
Floma, mgi (N ESCWTS EF3a
Aflaiaxina M1, g 0.5 150 14574

5.1.4 Aegquisiios microbéidgicos. La leche cruda debe cumplir con los requisitos especificados en la
tabila 3.

TABLA 3. Requisitos microbloldgicos de la leche cruda tomada en halo

Feequisita Limmile maxinmeo Metodo de ensayo

Aoouenic do  miCrooiganismos 1,5% 10¢ MTE INEN 15255
asmbics mesdlios REF, UFG/hom”

Aoosero da cildas 7.0 % 10° BOVE = TR
somatcasiom’

5.2 Reguisitos complementarios. El elmacaenamiento, envasado vy ranaporte de la leche cruda debe
reglizarge de scuerds & lo gue safala el Reglamento de leche y productos laciecs ded Minisierio de
Salud Pablica.

6. INSPECCION

6.1 Muestrea. El muestred debs realizarse de acuerdo con la NTE INEN 4.

6.2 Aceptacidn o rechars. Se acepta el producto sl cumple con los requisitcs indicados en esia
NOMA, CAss Contrans s rechaza.

(INEN 9, 2012)
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Anexo 19. NTE INEN 11: 1984.

Horma Técnica LECHE. INEM 11
Ecuatoriana DETERMIMACION DE LA DENSIDAD RELATIVA Primera Feviskn
1. OBJETO

1.1 Esta niwmia eslablece loe méndos para determinar la denskdad relstiva de la lechea,

2. ALCANCE

2.1 Esla nowmnia g2 aplica & cualquier po de leche gue se presents en el estado lkguido,

2.2 En egta nma a8 describen &l método del lactodensimeatng el método ded plendmetro.

3. TERMINOLOGLA

3.1 Densided relativa. Es la relacidn entre la densided de una susiancia y la denskdad del agua
destilada, conssderadas ambas a una temperatura detarminada.

4. DISPOSICIONES GENERALES

4.1 Para detsrminar la densidad relativa de la leche, podrd usarse cuslquisra de los dos métodos
descritos en esta norma. En cesos de discrepencia o de liligio, deberd usarse el méiodo del
phcndmatno.

4.2 Bl lacipdenaimetro deberd calirarse periddicaments conra soluciones patrdn de densidad
conocida.

5. METODO DEL LACTODENSIMETRO

5.1 Fundamenio
5.1.1 El méiodo 82 baaa en & uso de un densimetro graduado adecuadamente.
5.2 Instrumental

521 Lachodensimeiro, con temperatura de referencla 20°C y provisio de gredesciones de 0,001 u
airas que permitan una aproximacidn mayor & la misma tempersiura.

5.22 Probeta de 250 o, de medidas que permiltan lbre movimiemso & lactodensimetro.

5.23 Termdmeitro. Graduado en gredos Celsius y con divissones no mayores de 0,5%C. El termbmetro
pusde estar incorporado en el lctodensimstno.
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5.2.4 Bafo de agua, con regulador de lemperatura, sjustado & una temperabura comprendida enire
15% y 25°C (preferblements 20%C), con precsion de = 0,5%C.

5.3 Preparacikon de la muestra

5.3.1 Uewvar la muesira & una tempergiura aproximadaments igual & la del baflo de agues (ver 5.2.4) v
mezclaria medianme agiackin suave hasia gue esie homogenes, culdands que no haya separacikin de

grasa por elecio de la egitacidn.

5.3.2 5l se forman grumas de Crema ¥ &sios no se dispersan, calentar la mussira en bafo Maria hasta
3504000, mezclando cudadosaments & incorporando cuskquier particula de crema edherida al
reciplenie, y enfriar rapidamente hasta 16* - 20°C. Si quedan particulas blancas o grumos de gresa
adneridos & las paredes del reciplents, la determinaciin no dard resultados exacios.

5.4 Procedimiento

5.4.1 Manteniendo inclinada la probeia para evitar s formacion de espuma, werier la muestra hasia
Benar la progeia completaments.

5.4.2 Introducir la probeta en el bane de agua, en 1al forma gue & nivel de ayus queds de 1 cm & 3 cm
por debajo del borde de la probeta.

5.4.3 Lusgo de estabilizar la termgeratura de 18 leche con una vanackin maxima de = 0,5%C, determinar
au walor mediante el temdmetno y regetraro como . Swemerngir suavements el lactodensimetro hasta
Qe estd carca de su posscion e equilng & imprirmide un lipeno mavimeenios de rotacsdn para impedir
que 52 adhésra 8 las paredes de la probeta. Dwrante la inmersion debe desbordarse la leche de ial
manera que ka zona de keclura del lactodensimetro queds por encima del plano superior de la probeia.

5.4.4 Esperar gue el laciodenaimetro queds en completo regoso y, sin rozar las paredes de la probeta,
l==r la medida de la greduacion cormespondients al menisco superior y registrar su valor como d
{ver nota 1.

5.5 Calculos
5.5.1 La densidad relativa a [20/20%C] de la leche, 2 calcula mediants la ecuscion siguients:

d.. = d +0,0002 (1 - 20)

Siendo
dze = densidad relativa & 20/20°0;
d = densidad aparente & %5 (ver S5.4.4);

temperatura de i3 muesira durams la determinackan, en *C, (ver 5.4.3).

MOTA 1. Al realizar s ksciura debe lsnerss an cuema gue slgunos laciodensimetros indican salo las milssimas
de k& densidad relsliva (supussia mayor de 1,00 en ishes casns, un wvalor, digase por sjempls, 27, de
la escala debe inberpretarss come 1,007

(Continual
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APENDICE X

TRANSFORMACION DE DENSIDADES RELATIVAS DETERMINADAS O EXPRESADAS
A TEMPERATURAS MFEREMTES DE 2*C

3.1 Para transformar & d;, una denzidad redativa determinads o expreaads & U S pusds wsarse la siguienis
axpresidn:

dze = o+ 0,0002 (t -20)

Shendo:

dop = densidad redativa a 20620% C;
dy = densidad redativa a tA® C;
t = temperatura de referencia de la denssdad relativa que debe transiormanss, en .

3.2 Ejemnplo: Lhlizando un lactodensimetro se determing la densidad relative a 15,681 5,6° C de una
mues-ira de leche fresca, encontrandose un valor de 1,032, calcular la densidad relative & 20020° G,

d o = 1,082 + 0,0002 (15,6 - 20) = 1,032 - 0,0009 = 1,031

(Coniina)

(INEN 11, 1984)
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Anexo 20. NTE INEN 12: 1973.

MHorma Técnica LECHE. DETERMINACION DEL CONTENIDOD DE GRASA INEM 12
Ecuatoriana
18973-086

1. OBJETOD
1.1 Esta nwma tene por obgein establecer s metodos para delerminar el comenido de
grasas de lalecha.

2. ALCAMNCE

2.1 Esta norma se aplica & los sigulentes tipos de leche:
g} Lechs fresca.
b} Leche homogenelzada (pasteurizeda o esterilizada).
¢] Leche descremads o semidescremada.

2.2 En esia norma s& deacriben &l méiodo de Gerber y el méndo de Rass-Gotlieb.

3. TERMINOLOGLA

31 Confenido de grass d¢ @ feche. Es la cantided, expressda en porcentaje de masa, de
sustancias, pancipelments gresas, exiraides de kB leche medianie  procedimientos
normalizedos.

3.2 Oiros términos relacionados con esta norma estén definidos en la noma INEN 3.

4. DISPOSICIONES GENERALES

4.1 Para determinar el conienido de grasa en los producios conssderados por esia norma,
podra uwsarss cualquiera de ke dos mélodos descritos en esta nofma. En casos  de
discrepancia o litigio debera usarss & méiods de Adse-Gottkeb.

4.2 las plpetas atorsdss y o8 butirdmetros, ussdos para aplicer el méwmdo de Gedber,
detaran egtar debidamenie estandarizados & inspeccionacas

{Continus)
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5. METODO DE GERBER

5.1 Resumen

514 Separar, medianie ackdificaciin y centrifugacidn, la matera grass contenida en el
producio  analizedo, y detesminar & contenido de gresa medlamte lectura disecta en un
butirimetro estanderizado.

5.2 Instrumentsal

5.2.1 Plpels afovada de 10 cm?, de saguridad, para Scido sulfiricso,

5.2.2 Plpets afovada de 1 cm®, para sloohol amikco.

5.2.3 Plpels afovada de 10,94 cm®, para medir la muesira.

5.2.4 Bubirdmefros Gerber, para keche y para leche descremada, {ver &.1),

5.2.5 Cenfrifuga, con velocdad de 1100 = 100 nimin.

5.2.6 Baflode ague, con regulador de tempersiura, ajestado 8 B5°: 270

5.2.7 Bafo Maria.

5.3 Reactlvos

5.3.1 Acido suffiivles, concentrado para endlists, con densidad 1,815 = 0,003 giom™ & 207,

5.3.2 Alcohol amifice, compuestio principalments de 3-metil-butanol vy 2-metiFbutanol
practicamente ezenio de alcoholes amilicos secundssios o terclaros y  furiural; deberd
tener una densidad de 0,811 + 0,002 gicm® a 207,

5.3.3 Agus desilada.

5.4 Preparacidn de la muesira

5.4.1 Llewvar |la muesira a una iemperabwa de sproximadamente 202, v mezclarla mediane agitacion
guave hasta que esté homogénes, cuidands gque no heye separaciin de gresa por elecio de la
agitacion

5.4.2 5 s= fwman gumos de crema y ésios no Se dispersan, calentar B musstra en baho
Marla hesta 35= 407, mezclando culdedosamente e Incorporendo  cualguier pariculs de
crema adhenda & reciplents, y enfrar répidamente hasta 182200, S guedsn pariculss
bplencas o grumos de gresa adheridos 8 lzs paredes del recpents, B delerminackdn no dard
resultados exactos.

5.5 Procedimiento

551 Para la determinscien del confenidc de grasa en la leche fresca u homogeneizada
{pasteurizada o estedlizada) debe usarse = bulirdmeto Gerber para leche, mienires que para
Ia leche descremada debe ussrse el butindmetns Gerber pars leche descremada.

552 ‘erer 10 cm® exactements medidos, de Gcido  suldiwico en el butimetro
regpectivn, culdando de no humedecar con acido el cuslio del butindmeino.

(Continea)

Sofia Pauta 134



Universidad de Cuenca

5.53 kwertir lentements, fres o custo veces, la botella gue  confiene la  muesira
preparada, y pipetesr 10,94 cm® de leche, de tal manera que o borde inferior del menlsco
coincida con la Enea de celibrackn de la plpeta después de limpsar con papel absorbents la
parie exterior de su punta de descarga. Luego, sosteniendo la pipeta con su punte pegada al
bporde  infenor del cwslio del butirdmetro, descargar culdadosamenie la leche en 2l mismo
hesta que & menlsco se detenga, dejar transcumir 3 segundos y frotar la punta de la pipeta
contra la base del cuslio del butindmetro.

554 Veresr 1om®  exactaments  medido, de  alkeohol  amiico en &l butiidmetro,
cuidandas de no humedecer con el akcohol & cuslo del buticdmetro, El sicohad amilico debe
afadirse siempre después de la leche.

555 Tapar heméticamente el cuelle del bulirdmeiro vy agitar en una  wvikrine de
prodeccidn, imvirendo lentaments al butirdmetro dos o tres veces durante B operaciin,
hesta gue no aparezcan parthculas Hancas.

556 Mmedistamenie después de la  agitacibn, centrifugar & bulindmetro con su  tapa
colecada hacia afuera. S nd hay un ndmero suficlent2 de  butikmetros  para  llenar
complstaments  la  cenirifuga, oolocaries simériceaments, equilbrandolos ©on wo gue
contenga igusl volemen de Bgua en caso de sar necesanc. Una vez que la centritupa sicanzs
la vedocided necesarla, continuar la centrifugackia duramte un tiempo no menor de 4 min ni
mayor de 5 min, & tal velocidad.

5.5.7 Featirar al butindmetne de la centrifuga y colocano, con s teps hacla ebaye, en el bafo de agua &
857 + 2T duranie un tiempo ne mendss de 4 min nd mayor de 10 min, manteniendo la columna de
grasa completaments sumsesgida en & agua.

5.5.8 Luegoe, dependiendo del tipo de keche analizada, proceder de acwsrdo con 5.5.8, 5510 &
3.0.11.

5.5.9 Leche fresca. Antes de proceder a la lecture, colocar el nivel de separacidn entre &l &cido v la
columna de grasa sobre la marce de una graduacidn principel de la escals; esio se conslgus
presionando o sflojandoe adecuadamenta |la tapa del butirdmetro. Leer las medides correspondienies &
la parte inferior del menisco de grasa y &l nivel de separackan entre &l cido vy la columna de grasa; la
dilerencia entre las dos lecturas da & conienido de grasa de la keche. Al realizar las lecturas, debe
mantenerse la escals en posicidn vertical v & punio de lectura 8l mismo nivel de los ojos. La lectura
del menisco debe aproximarse a 0,05%, (ver 5.5.12).

5.510 Leche homogenizads (pasfeunzadn o esteriizada). Realizar una primera lectura de acuerdo
con by indicedo en 5.5.9. Luego, ajustar la tape = es necesario e, inmedislamente. Repetir por
gegunda vez la cenfrifugacidn, el calentamienio & 657+ 212 y la leciura. 5i la segunda lectura difer &
de lo primera, repetir por fercera vez la centrifugaciin, el calentamésnio a 657+ 27 vy kA lechurs; | &
medida w&lida corresponde a la segunda o tercera lectura, segln el caso, (wer5.5.12).

5.5.11 Leche descremada Repstir por ssgunda vez la centrifwgaciin y el calentamients & 65° = 2T, v
reglizar la leciura de acuerdo con b indicado en 5.5.9, [ver 5.5.13).

5.5.12 Instruccionas adicionales. S existe formecion de une capa esporpssa o no definkda en la base
de la colemna de grasa, debe repetires el ansayo eniendo cudedo de afiadr el wolumen cormacio de
alcohol amilico y de dischver completamende cuslquier particula blanca de la leche, Sl la columna de
grasa presents una colorecidn muy obscure que dificults la lectura, o hay carbonizeciin en la
interfase, deike repetiree & ensayo luego de verificer la densidad del Acido suidrico, El butirdmeino
debe lavarse perlectamants al final de la operacidn [ wer A1),

(Contineg)
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ANEXO A

A1 LIMPIEZA DE LOS BUTIROMETROS

A.4.1 Ez conveniente limpiar ks bulirdmeiros  mienires  esian  celientes  para  mayor,
tacilidad de Iz limpieza

A.1.2 Quiter los tapones vy, luego de verler e Acido en una cipaula, lavar los butirdmetros llenandolos
parcigiments con una ssluckn a 402507 de carbona to de socio o fosfaio tisbdico a8l 2% (0 con algdn

deiergenie adecuado) y agiténdolos endérgicaments pars consaguir la limpéeza de la ampolla
graduada. Repetir la operacidn tres o Cusinn weces.

#.1.3 Enjuagar inmedistaments con agua calente, dos o tres veces, con Bgiacidn enérgica y,
finalmente, aclararkos con agua fria y colocaros, con el cuslio hacie &beyo, en una gradilla para gue

QOieEn ¥ 58 Sequen.

A.4.4 Inmedigtamente antes de usar los butirdmetnos es indispensable verificar gue =8 encusniren
comglsiameants secos.

A2 DETERMINACION DE PEROXIDOS EN EL ETER DIETILICO

A.21 Para delerminar la presencla de perdxidos en el &ter distilico, agregar & 10 cm® de éter,
contenidos en una pequefia probeta provista de tapdn de vidrio esmesilado v previamenie lavads con
&ter, 1 cm” de solucidn de yoduro de potasio sl 10%, reclén preparada. Agitar bien y dejar en reposo
durante un minuio. No debe aparecer coboracion amarilla en ninguna de les capas.

A.2.3 El &ter dietllico pesde manienerss exente de perdxidos afadiéndode tires de zinc formadas de
ung lamina gue previamente ha sido swmergida an una solucidn, diluida y acidificads, de sultaie de
cobre durante 1 minuio ¥ luego lavada en agua. Deben usarse aproximadaments 80 cm® de lamina
de zinG para cada litro de &er, y debe cortarss |a lamina en tiras de una longiud suficients para llegar
deade el jondo hasta, por lo menos, la mitad del envese.

(Contineal

(INEN 12, 1973)
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Anexo 21. NTE INEN 14: 1984.

Morma Técnica LECHE. INEM 14
Ecusatoriana DETERMINACION DE SOLIDOS TOTALES ¥ CENIZAS
Primera Revisibn
1. OBJETD

1.1 Esta normia establece & método pars deferminar & contensdo de solidos totakes y cenizas de la
keche.

2. ALCANCE

2.1 Esta noimia s& aplica a log sigulenies tipos de keche:

a8) Leche fresca.
b} Leche homogenizeds (pesteunizada o esteriizada).
ﬂ] Lachs descremada o semideacramada.

3. TERMINOLOGLA

3.1 Sdlidos totales de la leche. Es el producio resultante de la desecacion de la leche medianis
procedimientos normales.

3.1 Cenizas de la leche. Es &l producto resullanie de la incineracion de los sdlidos oiales de la leche
mediante procedimientos normalzados.

3.2 Otros 1&rminos relacionados con esta nonma se dafinen en la Mosma INEM 3.

4. RESUMEN

4.1 58 oeseca, mediante evaporackin, una cantidad determinada de leche ¥ 52 pesa el residuo, que
corresponde a ks adlidos iotales de la leche.

4.2 Se incinaran & 530° = 20°C los sdldos iotales de la leche, ¥ se pesa el residuo gue comesponde &
a8 cenizas de la keche.

5. INSTRUMENTAL
5.1 Balanza analitica. Sensiols al 0,1 mge

5.2 Cadpaula de platino de oiro material inslierable a las condicionsas del ensayo, de fondo plamo, con
dismetro de 50 - &0 mm y aiwa da 20 — 25 mim.

5.3 Baiio Maria

{Continga)
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5.4 Estufa, con venillacion y regulador de tempersiura, sjustada a 103" 22" C.
5.5 Desecador, con chonuno de calcio anhidno u oo deshidratente adecuado.

5.6 Mufla, con regulador de iemperabura, ajusiada a 530% = 20°%C.

6. PREPARACION DE LA MUESTRA

6.1 Llevar la musesira 8 una temperaiura aprodmada de 20%C y mezclaia madiante sgiacion swave
hasta gue esté homaogénea, culdando que no haya ssparacikin de grasa por efecto de la agitacsin.

6.2 5| ge forman grumos de crema y &stos no s dispersan, calentar la muesira en bafo Mana hasia
35" - 40", mezclendo culdadosamenie & Incorporando cuslguier particula de crema sdhenda al
reciplenie; enfriarla rapideaments hasta 18* - 20°C. 51 guedan particulas blancas o grumos de Qresa
sdheridos & las paredes del recipients, la determinacion no dard resultados exactos.

7. PROCEDIMIENTO

7.1 La determinacsin reslzar por duplicado sobre la misma muesira preparads.

7.2 Lavar cusdadosements y secar la cépsula en la estufa susteda & 103% £ 20 durante 30 min. Dejar
entriar en &l desscador y pesar con sproximaciin al 0,1 mg) .

7.3 Invertr lentaments, tres o cuabno wecses, la bobella gue contiens la muestra preparads;
inmedistamenis, trensferr a la capsula y pesar con aproximacian al 0,1 mg aprodmadamsants 5 g de
muasira.

T4 Colocar la cépsula en &l bano Marla a ebulicion durante 30 min, cuidando gue su base guads en
contactn direcio con el vapor.

7.5 Transterr la capsula a la estufa sjustada & 103° = 2%C y calentar durante 3 h.

7.6 Dejar enfriar la capsula (con os sdlidos tolales) en el desacador y pesar con aproximacion al 0,1
mg. Repetir &l calenmtamiento por periodos de 30 min, enfiando y pesando hasta gue no haya
disminuciin en la mass, (ver 7.10).

7.7 Colocar la capsula (con loa salidos totales) cerca de la pusra de la mufla ablerta y mantenarla alli
durants undE pocos minuics para evitar pérdidas por proyecclon de material gue podrian ocurrir i la
capsula se inroeduce direciaments en la mufla.

T.B Iniroducir la cépsuls en la mufla & 530° = 20° hesta obtenser cenizes lbres de particulss de
carbén (esto se obtene al cabo de 2 6 3 h).

(Cavtinea)
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7.8 Sacar la capsula (con les cenizas), dejar enfrier en el desacador ¥ pesar con aprosimsacion al 0,1
myg. Fepetr la incineracin por penodos de 30 min, enfriando vy pesando hasta gue no haya
disminucidn en la masa

7.10 Cusndo sea necesario determinar dnicaments las cenlzes y no el contenido de sbidos totales,
deen omitirse los pasos indicados en 7.6,

B. CALCULOS
8.1 El comtenido de sdlidos fotales de la keche se calculs mediants la ecuscion siguients:
m, —m

S = ' x 10
My —Mm

Skendo:

£ =contenido de ablidos iotales, en poscentaje de mass;

m =masa de la capsula vacis, en g;

Mz = masa de |la capsula con la leche (antes de la desecacidn), en g;

my = masa oe |la capsula con los sdlidos toteles (despads de la desecacitng, en g.

8.2 Cusndo s determins nicamente &l contenido de sdldos |&cteos no grasos, deberd restarse del
porceniaje de sdlidos jotales el porcentiaje del contenido de grasa.

8.3 La cantidad de cenizas de la leche s2 calcula mediants la ecuscion ssgularnte;

m, —m

C= = 100

m; —m
Skendo:
&  =cantidad de cenlzas de la lache, en porcentale de masa;
m = masa de la capsula vacia, en g;
my = masa de la capsula con ka leche (antes de la desacacion), eng
my =masade la cépsula con |3 cenizas (después de la ncineracion), en g.
8. ERRORES DE METODO

9.1 Para los sdlidos totales, la diferencia entre los resuliades de una detenminacion efectuada por
duplicads no debe exsceder de 0)05%; en caso contrana, debe repatirse la determinackin.

9.2 Para lss canizas, la diferencia entre los resultados de una determinacion electusds por dupbcado
o dele excedsr de 0,019, en casd conirano, debe repetiree la detsaminacion (ver 710,
10. INFORME DE RESULTADOS

10.1 Como  resullado final, debe reporarss la media aribmética de cada una de las dos
delerminaconas.

10.2 En &l informe de resuliados, debe indicarse & método usado v el resuliado cbienido pars cada
caso. Debe mencionerse, ademés, cuskguier condiclén no especificada en esta norma, asl como
cualguesr circunatancia que pueda haber infSuldo sobre &l o los resultados.

10.3 Deben incluirss iodos o detalles necesarios para la completa dentiticackon de la muesira.

(Contineal
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APENDICE Y

METODO PARA CALCULAR EL CONTENIDO DE SOLIDOS
TOTALES EN LA LECHE A PARTIR DE SU DENSIDAD
¥ DE SU CONTENIDO DE GRASA

¥.1 Cuando s& conoce & contenids de grasa v la densidad de e lache, & contenido de sdlidas totalss
pusde calcularss directaments mediante la siguients ecuaciin:

5 = 250(d,, -1) + 1,226 + 0,72

Skendo:

£ = conienido de stlidos totales, en porcentaje de masa.
dx =dengidad relativa a 20°20°C.
3  =contenids de grasa, en porcentaje de masa.

¥.2 Este método de cllculo de resultados comparables con log obbenidos &l aplicer & método de
ensayo descrito en esta norma; sin embargo, presenta B desventala de no pesmitir & célculo del
contenido de cenizas.

(INEN 14, 1984)

Sofia Pauta 140




