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RESUMEN 

 

Para la validación del método de obtención de grasa cruda a partir de muestras 

alimenticias (cereales, lácteos y cárnicos) se utilizó el Método Oficial de la AOAC 

2003.06 el cuál arrojó variaciones tanto en repetibilidad como reproducibilidad. 

 

El valor crítico de repetibilidad (Lr) y el de reproducibilidad (LR) se realizaron para 

los dos analistas de estudio y sus resultados fueron para  Cereales y derivados  

Lr=0,18; 0,31  LR=0,22; Lácteos y derivados Lr= 0,18; 0,82 LR= 0,68; Cárnicos y 

derivados Lr= 0,35; 0,54 LR= 0,38. Estos valores indican  una alta fidelidad en 

los valores que arroje el método de análisis.  

 

Los valores de exactitud de las tres matrices utilizadas (cereales, lácteos, 

cárnicos con sus derivados) se encontraron dentro del rango de desviación 

estándar de la muestra de referencia previamente validada. 

 

Los valores de incertidumbre para los productos analizados fueron para cereales 

y derivados ±0,16 g/100g, lácteos y derivados ±0,50 g/100g y cárnicos y 

derivados ±0,27g/100g. 

 

Palabras claves: validación, extracción de grasa, exactitud e incertidumbre 

 

 

 

 

ABSTRACT 
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To validate the method for obtaining crude fat from food samples (cereals, dairy 

and meat) the AOAC Official Method 2003.06 was used and showed variations in 

repeatability and reproducibility. 

 

The critical value of repeatability (Lr) and reproducibility (LR) were performed for 

both analysts of study and its results were for cereals and their derivatives 

Lr=0,18; 0,31 LR=0,22; dairy and their derivatives Lr= 0,18; 0,82 LR= 0,68; meat 

and their derivatives Lr= 0,35; 0,54 LR= 0,38. These values show a high fidelity 

of the values of the analysis method. 

 

The accuracy values of the three matrices used (cereals, dairy, meat with their 

derivatives) were within the range of standard deviation of the sample reference 

previously validated.  

 

Uncertainty values for the products analyzed were for cereals and their 

derivatives: ±0.16g/100g; dairy and their derivatives: ±0.50 g/100g; meat and their 

derivatives: ±0.274g/100g. 

 

Keywords: validation, Fat Extraction, accuracy and uncertainty 
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INTRODUCCION 

 

La norma ISO 17025 define a la validación como, la confirmación mediante 

examen y la aportación de evidencias objetivas que demuestren el cumplimiento 

de ciertos requisitos para el uso específico previsto (ENAC, 2014).Las 

características típicas que se deberían considerar en la validación son: Exactitud, 

Precisión, Incertidumbre, Especificidad, Límite de detección, Límite de 

cuantificación, Linealidad, Rango, Robustez (SALAZAR, 2004). 

 

La incertidumbre del resultado de una medida refleja la falta de conocimiento 

exacto del valor del mensurando. Esa incertidumbre proviene de los efectos 

aleatorios y de la corrección imperfecta del resultado de la medida debida a 

efectos sistemáticos. El objetivo de un sistema de gestión de las mediciones es 

gestionar el riesgo de que los equipos y procesos de medición pudieran producir 

resultados incorrectos que afecten a la calidad del producto de una prueba de 

ensayo(SAAVEDRA, 2009). 

 

Los alimentos están constituidos por diversas sustancias que pueden agruparse 

como: compuestos nutritivos (proteínas, carbohidratos, lípidos, minerales y 

vitaminas), sin carácter nutricional (presentes de forma natural que pueden ser 

beneficiosos o no), presentes de forma accidental (contaminantes procedentes 

del medio) y compuestos exógenos (adicionados con un fin determinado) (Gil & 

Ruiz , 2010).Para tener una idea general de la calidad de un alimento y su 

composición se hacen usualmente análisis de contenido inmediato o proximal, 

que comprende una evaluación de los componentes globales de los alimentos: 

grasa, proteínas, carbohidratos, humedad, y ceniza  (CASTAÑEDA, 2011).  
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CAPÍTULO I 

EL PROBLEMA 

 

1.1 Tema de Investigación 

 

Validación del Método Gravimétrico para la Determinación de Grasa en el 

Laboratorio Ecuachemlab Cía. Ltda.  

1.2 Justificación 

 

Existe la necesidad por parte delos laboratorios de obtener datos confiables de 

la cantidad de grasa que presentan los alimentos analizados por lo que es 

responsabilidad del laboratorio corresponder a su confianza  con resultados que 

solucionen sus dudas. El deber del Laboratorio de Análisis de Alimentos 

Ecuachemlab es proporcionar resultados confiables a la demanda, calculada 

aproximadamente de 100 análisis al mes para la determinación de grasa 

utilizando un método adecuado para su propósito. Además se debe establecer el 

grado de validación requerido de acuerdo a sus políticas de calidad, como parte 

de los procesos de mejoramiento continuo. 

El laboratorio debe asegurarse que es capaz de demostrar que el método para 

la Determinación de grasa es apropiado para su fin, obteniendo datos 

experimentales de los ensayos de características del método como exactitud, 

precisión e incertidumbre de los resultados que pruebe que es apropiado para su 

utilización. 
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La cantidad de grasa obtenida en los análisis en los alimentos es una necesidad 

de la industria nacional y al ser la grasa un nutriente importante en la dieta diaria, 

es de suma importancia que el Laboratorio de Análisis de Alimentos  

Ecuachemlab, cuente con un método que permita cuantificar la grasa de manera 

segura; esto se consigue con la validación del método ya que de esta manera se 

demuestra la obtención de resultados confiables y seguros, satisfaciendo así la 

necesidad del mercado. 

El análisis de  los lípidos es muy importante ya que juegan un papel relevante   

en la nutrición, en la industria constituyen un ingrediente base para  elaborar 

cosméticos, productos farmacéuticos, productos químicos y productos 

alimenticios. De manera específica los lípidos de los alimentos por sus 

propiedades físicas y químicas como lo es su composición, estructura cristalina 

y propiedades de fusión, influyen mucho en las propiedades funcionales de 

numerosos alimentos. Sin embargo los lípidos de los alimentos ya sea  en  forma  

de  aceite o grasa, han  sido  asociados  con  enfermedades,  de manera  especial 

las grasas saturadas de origen animal o vegetal y las grasas parcialmente 

hidrogenadas, que se cree aumentan el riesgo de  sufrir enfermedades 

relacionadas con el sistema cardiovascular  

 

1.3 Objetivos 

 

1.3.1 Objetivo General 

 

Validarel Método Gravimétrico para la Determinación de Grasa en el Laboratorio 

Ecuachemlab Cía. Ltda.  

. 
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1.3.2 Objetivos Específicos 

 

¶ Elaborar un procedimiento para la determinación de grasa por método 

gravimétrico. 

¶ Verificar la validez del método a través de pruebas con muestras de 

referencia certificadas 

¶ Determinar el grado de incertidumbre del método validado 
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CAPITULO II 

MARCO TEÓRICO 

 

2.1 Antecedentes investigativos 

 

La norma NTE INEN ISO/IEC 17025 es la norma internacionalmente reconocida 

para evaluar la competencia técnica de laboratorios de ensayo y calibración. La 

norma NTE INEN ISO 15189 es la norma internacional para evaluar la 

competencia técnica de los laboratorios clínicos. Estas son las normas con la que 

el Servicio de Acreditación Ecuatoriano, (SAE), acredita a los laboratorios. (SAE, 

s/f) 

 

El método de inmersión para la extracción de la grasa es un método oficial de la 

AOAC para carnes y productos cárnicos. Su uso también está muy extendido en 

los laboratorios de análisis de alimentos para determinar grasa cruda en el 

alimento, grano y forraje. Aproximadamente 1/3 de los laboratorios informan los 

resultados de grasa cruda en la alimentación animal a la Asociación de 

Funcionarios de control de alimentación(AAFCO).(THIEX  NANCY J,2003) 

 

Aún los métodos bien establecidos necesitan ser validados por los analistas 

usando el personal, reactivos y equipos del laboratorio cuyo método se quiere 

validar. La validación puede hacerse analizando un conjunto de muestras que 

han sido analizadas por otro método o por otro laboratorio. El analista debe 

familiarizarse con un método y asegurarse que ha alcanzado el grado deseado 

de recuperación y precisión después de haber analizado un conjunto de blanco y 

muestras analíticas sintéticas o fortificadas (VINAGRE. s/f) 
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La validación de la metodología analítica para la determinación de residuos 

químicos en tejidos comestibles incluye todos los procedimientos necesarios para 

demostrar que el método utilizado es confiable y reproducible por otros 

investigadores para la determinación de las concentraciones de un analito en una 

matriz biológica y que puede ser aplicada en forma segura y que representen las 

condiciones reales en las cuales se encuentra el compuesto. Por lo tanto, la 

validación es una herramienta fundamental para demostrar que la metodología 

analítica es segura y confiable para el propósito establecido y también juega un 

rol significativo en la evaluación e interpretación de los resultados obtenidos. 

(NUÑEZ et-alt 2007) 

 

La medición de grasas totales es crucial en el análisis de alimentos. La hidrólisis 

ácida o alcalina es necesaria allí donde los ácidos grasos están ligados a 

glicéridos, ésteres de esterol, glicol y fosfolípidos. La hidrólisis afecta a las 

paredes de la célula y desintegra las emulsiones de grasa y los enlaces de 

proteína y lípido. Existen múltiples métodos AOAC para varias matrices que 

incorporan una hidrólisis ácida o alcalina para lograr la liberación total de la grasa 

contenida en varios productos, seguida de la extracción de las grasas totales 

mediante éteres mezclados. Estos métodos AOAC requieren mucha mano de 

obra con variaciones en la reproducibilidad a través de matrices. 

(HYDROTHERM,2015) 

 

Las  grasas  son  compuestos  orgánicos  muy  heterogéneos,  pero  que  tienen  

en  común  la propiedad de ser solubles en algunas substancias denominadas 

solventes orgánicos, como pueden ser éter etílico, éter de petróleo, hexano, etc.   

(INDEX. 2007) 
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Todos los alimentos, sean de origen animal o vegetal, están compuestos por los 

mismos nutrientes (agua, carbohidratos, lípidos, proteínas, vitaminas y 

minerales). En general, los alimentos vegetales tienen una elevada proporción de 

carbohidratos (almidón y fibra) y, excepto  las  oleaginosas,  mayor  cantidad  de  

grasa;  por  el  contrario,  los  alimentos  de origen  animal  suelen  poseer  un  

mayor contenido proteico y de aminoácidos  esenciales que los alimentos  de 

origen vegetal y, excepto la leche, prácticamente carecen de carbohidratos. Los 

alimentos de origen mineral (sal, fosfatos, etc.), obviamente, sólo aportan 

minerales.(FAO. 2009.) 

 

Los alimentos de origen natural para los animales, por lo general contienen 

niveles bajos de grasa, pero en los alimentos balanceados el empleo de  aceites, 

grasas y cebos es práctica común ya que aportan un beneficio económico-

nutricional. En  los  productos  vegetales  como  nueces,  semillas,  legumbres y 

cereales la fracción lipídica se compone principalmente de  acilgliceroles neutros, 

que se consideran lípidos simples (NAWAR, 1998). 

 

Un  aceite o grasa  cruda  se  compone  mayormente  de  triacilgliceroles  (más  

de 95%). Se  denominan grasas neutras  (sólidas)  o aceites neutros  (líquidos) a 

los triacilgliceroles según su estado físico  a  temperatura  ambiente. Además de 

los triacilgliceroles, también hay pequeñas cantidades de diacilgliceroles, 

monoacilgliceroles y ácidos grasos libres  (GUNSTONE, 2000). 

 

En la medición de grasa no solo se toma en cuenta factores físicos como la 

reducción del tamaño  de  partícula  sino  también  la  estructura  intermolecular  

de la matriz de los alimentos. Una parte de los lípidos presentes en los lácteos, 

panes, harinas y productos animales están ligados a proteínas y carbohidratos y 



10 
 

una extracción directa con solventes no polares es ineficiente,  estos alimentos 

necesitan una hidrólisis ácida previa al análisis (VACA, 2014). 
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CAPITULO III 

MATERIALES Y MÈTODOS 

 

3.1 Parte Experimental 

3.1.1 Materiales 

 

EQUIPOS 

 

Å Balanza anal²tica  

Å Extractor de grasa 

Å Cocineta  

Å Estufa  

Å Sorbona  

Å Vasos de extracci·n 

Å N¼cleos de ebullici·n  

Å Erlenmeyer volum®trico  

Å Desecador 

Å Papel filtro 

Å Embudos 

Å Capsulas de aluminio  

Å Probetas graduadas 

 

 

REACTIVOS 

 

¶ Ac. Clorh²drico Concentrado  grado t®cnico 

¶ Hexano p.a. 

¶ Agua desmineralizada 
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3.2 Metodología 

 

La metodología que se empleó para la realización y consecución del tema de 

trabajo se basó en el Método Oficial de la AOAC 2003.06  

Este método es aplicado para el análisis de forrajes, granos de cereales,  

alimentos para animales, leche o productos lácteos, carnes,  harina de pescado, 

o las semillas oleaginosas en concentraciones 0,5 a 100% de grasa.  

 

3.3 PREPARACIÓN DE LA MUESTRA 

 

3.3.1 Cereales y derivados 

Se realizó una homogenización previa, mezclando bien (en el recipiente original 

de preferencia) mediante agitación por lo menos tres veces. 

En caso de granos y muestras heterogéneas, se trituró las muestras hasta lograr 

partículas lo más finas posibles, se trasvasó al recipiente de muestra 

correspondiente homogenizando bien la muestra mediante agitación antes de 

proceder a pesar. 

 

3.3.2 Lácteos y derivados 

Para muestras de leche fluida o semejantes se homogenizó bien la muestra 

agitando el envase por lo menos tres veces antes de pesar, los derivados sólidos 

se trituró lo más finamente posible, se homogenizó agitando varias veces antes 

de pesar. 

 

3.3.3 Cárnicos y derivados 

En el caso de cárnicos que se hallaban en refrigeración, se esperó que la muestra 

adquiera temperatura ambiente, si la muestra ya se encontraba a temperatura 

ambiente se trituró en pedazos pequeños, se homogenizó por lo menos tres 

veces  y se pesó. 
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3.4 HIDRÓLISIS: 

 

3.4.1 Hidrólisis para cereales y derivados 

Se pesó 1 y 5 g de muestra en un matraz Erlenmeyer, se añadió 70 ml de agua 

desmineralizada y 60 ml de ácido clorhídrico concentrado grado técnico. 

 

Se sometió a hidrólisis mediante calentamiento a partir de que comenzó a hervir 

se tomó 30 minutos, todo el tratamiento se realizó dentro de la Sorbona. 

 

3.4.2 Hidrólisis para lácteos y derivados 

 

3.4.2.1 HIDRÓLISIS PARA LACTEOS LIQUIDOS Y DERIVADOS LIQUIDOS. 

Se pesó alrededor de 25 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de 500 ml, se 

añadió 70 ml de agua desmineralizada y 60 ml de ácido clorhídrico concentrado 

grado técnico. 

 

Se sometió a hidrólisis mediante calentamiento a partir de que comenzó a hervir 

se tomó 30 minutos, todo el tratamiento se realizó dentro de la sorbona. 

 

3.4.2.2 HIDRÓLISIS PARA LECHE EN POLVO O QUESOS. 

Se pesó alrededor de 3 g de muestra en un matraz Erlenmeyer, se añadió 70 ml 

de agua desmineralizada y 60 ml de ácido clorhídrico concentrado grado técnico. 

 

Se sometió a hidrólisis mediante calentamiento a partir de que comenzó a hervir 

se tomó 30 minutos, todo el tratamiento se realizó dentro de la sorbona.  

 

 

3.4.3 Hidrólisis para cárnicos y derivados 
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Se pesó alrededor de 3 g de muestra en un matraz Erlenmeyer, se añadió 70 ml 

de agua desmineralizada y 60 ml de ácido clorhídrico concentrado grado técnico. 

 

Se sometió a hidrólisis mediante calentamiento a partir de que comenzó a hervir 

se tomó 30 minutos, todo el tratamiento se realizó dentro de la sorbona. 

 

3.5 FILTRACION 

 

Después de la hidrólisis se retiró de la cocineta y se esperó a que no emita 

vapores, se filtró la muestra, sobre papel filtro debidamente doblado y 

previamente humedecido para evitar perdida de muestra, Se lavó el matraz 

Erlenmeyer con agua caliente, evitando perdidas de muestra. 

 

Se lavó la muestra retenida en el papel filtro hasta ausencia total de ácido 

clorhídrico técnico (aproximadamente con 400ml de agua caliente), se retiró con 

cuidado el papel filtro y se colocó en una cápsula, identificando cada una de ellas 

con el número correspondiente a la muestra, se colocó en la estufa por 20 

minutos  a 130 ºC. 

 

Cuando el papel  se encontró seco y frío se introdujo cuidadosamente en los 

capuchones de celulosa, se limpió la cápsula contenedora cuidadosamente con 

algodón empapado en hexano para evitar perdida de grasa adherida a la cápsula. 

 

 

 

 

3.6 EXTRACCION 
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Se tomó el peso de un vaso de extracción de grasa, previamente lavado, 

secado a 130ºC por al menos una hora. Se encendió el extractor de grasa y 

se abrió el flujo de agua del condensador. 

 

Se adhirió a las columnas de extracción los capuchones que contienen las 

muestras, se añadió suficiente hexano (alrededor de 40ml) dentro de cada 

vaso para cubrir las porciones de  prueba cuando los capuchones están en la 

posición de inmersión. 

 

Se colocó los vasos debajo de las columnas de extracción y se fijó en el lugar 

correspondiente, se colocó las columnas de extracción en la posición de 

inmersión, asegurándose que los  dedales  se encuentren sumergidos en el 

solvente y se hirvió por 20 min. 

 

Se verificó el rango de reflujo apropiado, después de los 20 minutos se levantó 

los capuchones y se colocó en la posición de lavado por 40 min. 

Después de corridos los 40 minutos se cerró las llaves de las columnas de 

extracción y se destiló la mayor cantidad de solvente posible de los vasos 

para recuperar el hexano y alcanzar sequedad aparente, alrededor de 20 

minutos. 

 

Se removió los vasos de extracción del extractor de grasa y se colocó en la 

sorbona para finalizar la evaporación del solvente a baja temperatura cuando 

fue necesario, si no lo requiere se llevó los vasos a la estufa directamente a 

130°C por 30 min para eliminar los restos del solvente y  la humedad residual 

existente. 

 

Se puso los vasos con la grasa al desecador, se enfrió hasta temperatura 

ambiente y se tomó el peso  del vaso más la grasa. 
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3.7 Validación del método 

La validación del método se realizó en 3 matrices (cárnicos, lácteos y cereales)  

cada uno con 4 puntos(Tabla 1) con 20 repeticiones, los 10 primeros datos  los 

tomó el analista 1 y los 10 restantes el analista 2. 

 

Tabla #1: ñMatrices y puntos utilizados 

MATRIZ PUNTOS 

CARNICOS Lomo de 
cerdo 

Mortadela Salchicha Tocino 

LACTEOS Leche 
descremada 

Manjar de 
leche 

Queso 
fresco 

Crema 
de 

leche 

CEREALES Arroz Avena Galleta Soya 

Elaborado por: JácomeJackeline2016. 

 

 

Los puntos propuestos han sido tomados mediante revisión bibliográfica en 

FoodComposition and NutritionTables (Souci, Fachmann, &Kraut, 2000) de tal 

forma que se pueda trabajar con un rango adecuado y se detallan en la Tabla 2. 
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Tabla 2. Puntos de medición 

Matriz  Puntos  % grasa 

Cárnicos y derivados  Lomo de cerdo 7,50 

Mortadela 12,4 

Salchicha 16,5 

Tocino 21,1 

Lácteos y derivados  Leche descremada 0,07 

Manjar de leche 8,80 

Queso fresco 18,1 

Crema de leche 31,7 

Cereales y derivados  Arroz 0,98 

Avena 7,9 

Galleta ------ 

Soya  20,6 

Elaborado por: JácomeJ., 2016. 

Fuente: Food Composition and Nutrition Tables; et al., 2000. 

 

En el desarrollo del trabajo propuesto, la validación del método se basó en la 

obtención de Exactitud, Precisión e Incertidumbre. 

Para la determinación de valor de incertidumbre de medida implícita en el método 

se empleó Tablas de Análisis de Varianza (ANOVA). 

Para realizar los cálculos de la estimación de la incertidumbre las contribuciones 

se clasifican en: 

TIPO A: Es la contribución mediante el estudio estadístico de una serie de 

observaciones, es decir, la desviación estándar máxima de la repetibilidad y 

reproducibilidad.  

TIPO B: Contribución de la incertidumbre y resolución de equipos calibrados 

(Certificado de calibración de la balanza analítica). 
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Incertidumbre Combinada 

La incertidumbre de una medición cuando el resultado se obtiene a partir de la 

raíz cuadrada positiva de las contribuciones de tipo A y de tipo B. 

 

BTIPODELONESCONTRIBUCIATIPODELONESCONTRIBUCIu combinada +=  

  

Incertidumbre Expandida 

Magnitud que define un intervalo alrededor del resultado de una medición el que 

se espera cubra una fracción grande de la distribución de los valores que podrían 

atribuirse razonablemente al mesurando. 

=
expandida

u combinadau x  k   

k= factor de cobertura= 2  (95%) 

 

Factor de cobertura (k) 

Factor que puede considerarse como la probabilidad de cobertura o nivel de 

confianza del intervalo, factor numérico usado como multiplicador de la 

incertidumbre combinada para obtener una incertidumbre expandida. El factor de 

cobertura se encuentra típicamente en el intervalo de 2 a 3. 

De acuerdo al tipo de método  de validación se evaluó precisión (repetibilidad y 

reproducibilidad) y Exactitud.   

Precisión: Se determinó la precisión en términos de repetibilidad y 

reproducibilidad: 
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Å Repetibilidad: Se realizó 10 repeticiones (por cada analista) de cada punto 

para cada una de las matrices. Adicionalmente se calculó la desviación estándar 

(Sr) y el coeficiente de variación (CVr %). 

Å Reproducibilidad: Se tomó 5 datos del primer analista y 5 datos del 

segundo analista para cada punto de cada una de las matrices. Así mismo, se 

calculó la desviación estándar (Sri) y el coeficiente de variación (CVri %). 

Exactitud: Se demostró la capacidad del método para dar resultados lo más 

próximo posible a un valor verdadero utilizando  un material de referencia 

certificado. 
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CAPÍTULO IV 

4 RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

El análisis de la información se basó en el estudio, interpretación y tabulación de 

los datos, los resultados obtenidos mediante el trabajo de laboratorio y estudio 

estadístico, los mismos que fueron sustentados con revisión bibliográfica  

 

4.1 REPORTE DE RESULTADOS 

 

Durante todo el trabajo experimental los an§lisis de los resultados fueron 

realizados por dos t®cnicos, esto debido a los par§metros de validaci·n 

necesarios como precisi·n (an§lisis de reproducibilidad y repetibilidad). Otra 

raz·n por la cual se realizaron los estudios con dos analistas recae en la 

necesidad del laboratorio EcuachemlabC²a.Ltda. para tener la facilidad de 

obtenci·n de resultados confiables sin depender de un solo analista. 

 

 

4.1.1 Datos Primarios de Cereales y derivados 

En las Tablas 3 y 4 se muestran valores de porcentajes de grasa de cereales y 

derivados donde el valor m§s alto fue encontrado en soya mientras que el valor 

m§s bajo fue encontrado en arroz. 
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Analista 1  

Tabla 3.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Cereales y derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

 Arroz Avena Galleta Soya 

  
% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

1 1,00 9,59 17,89 24,96 

2 0,96 9,65 17,95 24,80 

3 1,00 9,57 18,02 24,68 

4 0,94 9,57 17,95 24,88 

5 0,96 9,60 17,78 24,81 

6 1,04 9,67 17,84 24,80 

7 0,97 9,62 17,91 24,97 

8 0,99 9,57 18,07 24,54 

9 1,03 9,61 17,91 24,69 

10 1,01 9,57 18,12 24,83 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015. 

Analista 2 

Tabla 4.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Cereales y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  Arroz Avena Galleta Soya 

  
% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

1 0,98 9,67 17,92 24,94 

2 1,03 9,55 17,89 24,65 

3 0,99 9,55 17,61 24,99 

4 0,99 9,55 17,80 24,68 

5 0,99 9,68 17,64 24,87 

6 1,02 9,61 17,99 24,64 

7 0,98 9,62 17,70 24,83 

8 1,02 9,56 17,58 24,49 

9 0,99 9,61 17,91 24,79 

10 1,05 9,54 17,59 24,88 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 
 

4.1.2 Datos Primarios de Lácteos y derivados 
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En las Tablas 5 y 6 se presentan valores de porcentajes de grasa de l§cteos y 

derivados donde el valor m§s alto fue encontrado en crema de leche mientras 

que el valor m§s bajo fue encontrado en leche descremada. 

 

Analista 1 

 

Tabla 5.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Lácteos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  

Leche 
descremada 

Manjar de 
leche 

Queso 
fresco 

Crema de 
leche 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 0,23 8,26 17,03 30,31 

2 0,23 8,43 17,29 29,72 

3 0,21 8,40 17,66 30,13 

4 0,22 8,48 17,74 29,85 

5 0,22 8,45 17,67 30,16 

6 0,21 8,32 17,69 29,78 

7 0,21 8,67 17,77 30,89 

8 0,22 8,46 17,19 30,28 

9 0,21 8,58 17,56 30,65 

10 0,23 8,40 17,59 30,54 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

 

 

Analista 2 
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Tabla 6.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Lácteos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  

Leche 
descremada 

Manjar de 
leche 

Queso 
fresco 

Crema de 
leche 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 0,20 8,34 17,59 30,78 

2 0,20 8,31 17,76 30,90 

3 0,21 8,53 17,15 29,91 

4 0,22 8,68 17,01 30,72 

5 0,20 8,39 17,53 30,48 

6 0,21 8,46 17,16 29,91 

7 0,22 8,43 17,61 30,98 

8 0,20 8,58 17,69 30,96 

9 0,21 8,34 17,73 30,94 

10 0,20 8,28 17,30 30,70 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.1.3 Datos Primarios de Cárnicos y derivados 
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En las Tablas 7 y 8 se observan valores de porcentajes de grasa de c§rnicos y 

derivados donde el valor m§s alto fue encontrado en tocino mientras que el valor 

m§s bajo fue encontrado en lomo de cerdo. 

 

Analista 1 

Tabla 7.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Cárnico y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  
Lomo de 

cerdo 
Mortadela Salchicha  Tocino 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 2,20 12,39 16,33 19,40 

2 2,31 12,33 15,99 19,60 

3 2,26 12,39 16,28 19,30 

4 2,17 12,37 15,82 19,82 

5 2,12 12,10 16,65 19,56 

6 2,32 12,01 16,32 19,37 

7 2,17 12,31 16,36 19,51 

8 2,33 12,14 16,13 19,63 

9 2,39 12,40 16,60 19,49 

10 2,34 12,31 15,83 19,47 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 
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Analista 2 

Tabla 8.  Datos Primarios Porcentaje de Grasa Cárnicos y Derivados 
 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  
Lomo de 

cerdo 
Mortadela Salchicha  Tocino 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 2,16 12,33 16,25 19,58 

2 2,37 12,31 16,41 19,77 

3 2,14 12,05 16,41 19,39 

4 2,36 12,18 15,99 19,29 

5 2,35 12,33 16,43 19,25 

6 2,22 12,18 15,92 19,46 

7 2,19 12,37 16,44 19,59 

8 2,24 12,07 15,97 19,39 

9 2,22 12,16 16,26 19,36 

10 2,24 12,15 15,68 19,83 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

4.2 ANÁLISIS DE REPETIBILIDAD 

4.2.1 Repetibilidad de Cereales  y derivados 

El motivo por el cual se hace el análisis de repetibilidades con el fin de determinar 

si el analista involucrado a un proceso experimental de laboratorio puede obtener 

resultados similares estadísticamente en una misma muestra en diferentes 

réplicas. 

Todos los valores de Límite de repetibilidad (Lr) se comprueban si el valor es 

menor o igual a aquél de la diferencia absoluta entre dos resultados de prueba 

individuales, obtenidos bajo condiciones de repetibilidad, el cual se espera con 

una probabilidad de 95%. (EURACHEM, 2005) 

En la Tabla 9 se reportan valores de porcentaje de grasa de cereales y derivados 

y en la Tabla 10 se reporta el análisis de varianza  (F: 0,46;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento realizado 

por el analista 1 no varían significativamente entre sí, pudiéndose deducir que no 
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existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para confirmar esta aseveración se 

relaciona este análisis estadístico con el valor Lr (0,18) 

Analista 1 

Tabla 9. Repetibilidad de Cereales y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  
% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

1 1,00 9,59 17,89 24,96 

2 0,96 9,65 17,95 24,80 

3 1,00 9,57 18,02 24,78 

4 0,94 9,57 17,95 24,88 

5 0,96 9,60 17,78 24,81 

6 1,04 9,67 17,94 24,80 

7 0,97 9,62 17,91 24,97 

8 0,99 9,57 18,07 24,84 

9 1,03 9,61 17,91 24,93 

10 1,01 9,57 18,12 24,83 

X 0,99 9,60 17,95 24,80 

S 0,03 0,04 0,10 0,13 

%CVr 3,30 0,39 0,57 0,53 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

Tabla 10. Análisis de Varianza de Cereales y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de las 
variaciones 

Suma de 
cuadrados 

Grados de 
libertad 

Promedio de 
los cuadrados 

F Probab
ilidad 

Valor 
crítico para 

F 

Filas 0,0361057 9 0,00401174 0,4675
9734 

0,8834
3477 

2,2501314
8 

Columnas 3189,2074
3 

3 1063,06914 12390
8,28 

5,6803
E-56 

2,9603513
2 

Error 0,2316460
8 

27 0,00857948    

       

Total 3189,4751
8 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

    S 0,063 

        

LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,18 
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Analista 2 

En la Tabla 11 se reportan valores de porcentaje de grasa de cereales y 

derivados y en la Tabla 12 se reporta el análisis de varianza  (F: 0,91;  gl: 9; 

p>0,05) donde los resultados muestran que los valores de las réplicas del 

experimento realizados por el analista 2 no varían significativamente entre sí, 

pudiéndose deducir que no existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para 

confirmar esta aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor Lr 

(0,31)  

Tabla 11. Repetibilidad de Cereales y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  
% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

1 0,98 9,67 17,92 24,94 

2 1,03 9,55 17,89 24,65 

3 0,99 9,55 17,61 24,99 

4 0,99 9,55 17,80 24,68 

5 0,99 9,68 17,64 24,87 

6 1,02 9,61 17,99 24,64 

7 0,98 9,62 17,70 24,83 

8 1,02 9,56 17,58 24,49 

9 0,99 9,61 17,91 24,79 

10 1,05 9,54 17,59 24,88 

X 1,00 9,59 17,76 24,78 

S 0,02 0,05 0,16 0,16 

%CVr 2,48 0,55 0,88 0,64 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 
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Tabla 12. Análisis de Varianza de Cereales y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA  

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrados 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Probabilidad Valor 
crítico para 

F 

Filas 0,11069273 9 0,01229919 0,91229802 0,52916036 2,25013148 

Columnas 3165,62425 3 1055,20808 78270,524 2,8015E-53 2,96035132 

Error 0,36400188 27 0,01348155    

       

Total 3166,09894 39         

 
 Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,111 

        

LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,31 

 

4.2.2 Repetibilidad de Lácteos   y derivados 

Analista 1 

En la Tabla 13 se reportan valores de porcentaje de grasa de lácteos y derivados 

y en la Tabla 14 se reporta el análisis de varianza  (F: 0,46;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 1 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para confirmar esta 

aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor Lr (0,18)  
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Tabla 13. Repetibilidad de Lácteos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  
% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

% 
GRASA 

1 1,00 9,59 17,89 24,96 

2 0,96 9,65 17,95 24,80 

3 1,00 9,57 18,02 24,68 

4 0,94 9,57 17,95 24,88 

5 0,96 9,60 17,78 24,81 

6 1,04 9,67 17,84 24,80 

7 0,97 9,62 17,91 24,97 

8 0,99 9,57 18,07 24,54 

9 1,03 9,61 17,91 24,69 

10 1,01 9,57 18,12 24,83 

X 0,99 9,60 17,95 24,80 

S 0,03 0,04 0,10 0,13 

%CVr 3,30 0,39 0,57 0,53 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

Tabla 14. Análisis de Varianza de Lácteos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,036105
7 

9 0,00401174 0,467
5973

4 

0,883
4347

7 

2,25013
148 

Columnas 3189,207
43 

3 1063,06914 1239
08,28 

5,680
3E-56 

2,96035
132 

Error 0,231646
08 

27 0,00857948    

       

Total 3189,475
18 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,063 
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LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,18 

Analista 2 

En la Tabla 15 se reportan valores de porcentaje de grasa de lácteos y derivados 

y en la Tabla 16 se reporta el análisis de varianza  (F: 1.56;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 2 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para confirmar esta 

aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor Lr (0,82)  

 

 

Tabla 15. Repetibilidad de Lácteos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 0,20 8,34 17,59 30,78 

2 0,20 8,31 17,76 30,90 

3 0,21 8,53 17,15 29,91 

4 0,22 8,68 17,01 30,72 

5 0,20 8,39 17,53 30,48 

6 0,21 8,46 17,16 29,91 

7 0,22 8,43 17,61 30,98 

8 0,20 8,58 17,69 30,96 

9 0,21 8,34 17,73 30,94 

10 0,20 8,28 17,30 30,70 

X 0,21 8,44 17,45 30,63 

S 0,01 0,13 0,27 0,41 

%CVr 4,44 1,51 1,56 1,33 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 
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Tabla 16. Análisis de Varianza de Lácteos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,794345
63 

9 0,08826063 1,561
6924

7 

0,177
3062

6 

2,25013
148 

Columnas 5094,933
93 

3 1698,31131 3005
0,092

5 

1,145
3E-47 

2,96035
132 

Error 1,525932
25 

27 0,05651601    

       

Total 5097,254
2 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,297 

  
  
 

    

LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,82 

 

 

4.2.3 Repetibilidad de Cárnicos   y derivados 

Analista 1 

En la Tabla 17 se reportan valores de porcentaje de grasa de cárnicos y derivados 

y en la Tabla 18 se reporta el análisis de varianza  (F: 0,41;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 1 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para confirmar esta 

aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor Lr (0,35) 
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Tabla 17. Repetibilidad de Cárnicos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 2,20 12,39 16,33 19,40 

2 2,31 12,33 15,99 19,60 

3 2,26 12,39 16,28 19,30 

4 2,17 12,37 15,82 19,82 

5 2,12 12,10 16,65 19,56 

6 2,32 12,01 16,32 19,37 

7 2,17 12,31 16,36 19,51 

8 2,33 12,14 16,13 19,63 

9 2,39 12,40 16,60 19,49 

10 2,34 12,31 15,83 19,47 

X 2,26 12,27 16,23 19,52 

S 0,09 0,14 0,29 0,15 

%CVr 3,97 1,13 1,77 0,76 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

Tabla 18. Análisis de Varianza de Cárnicos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,143799
98 

9 0,015977776 0,412
8861

4 

0,916
9565

2 

2,25013
148 

Columnas 1679,934
83 

3 559,9782761 1447
0,553

9 

2,194
6E-43 

2,96035
132 

Error 1,04484 27 0,038697778    

       

Total 1681,123
47 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,126 

        

LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,35 
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Analista  2 

En la Tabla 19 se reportan valores de porcentaje de grasa de cárnicos y derivados 

y en la Tabla 20 se reporta el análisis de varianza  (F: 1,21;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 2 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la repetibilidad del proceso. Para confirmar esta 

aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor Lr (0,54) 

 

 

Tabla 19. Repetibilidad de Cárnicos y Derivados 

Nº PUNTO 1 PUNTO 2 PUNTO 3 PUNTO 4 

  % GRASA % GRASA % GRASA % GRASA 

1 2,16 12,33 16,25 19,58 

2 2,37 12,31 16,41 19,77 

3 2,14 12,05 16,41 19,39 

4 2,36 12,18 15,99 19,29 

5 2,35 12,33 16,43 19,25 

6 2,22 12,18 15,92 19,46 

7 2,19 12,37 16,44 19,59 

8 2,24 12,07 15,97 19,39 

9 2,22 12,16 16,26 19,36 

10 2,24 12,15 15,68 19,83 

X 2,25 12,21 16,18 19,49 

S 0,08 0,11 0,27 0,20 

%CVr 3,78 0,93 1,66 1,01 
Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 
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Tabla 20. Análisis de Varianza de Cárnicos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,339275
3 

9 0,03769726 1,211
4341

4 

0,328
6070

4 

2,25013
148 

Columnas 1675,729
04 

3 558,576345 1795
0,337

5 

1,198
5E-44 

2,96035
132 

Error 0,840182
6 

27 0,03111787    

       

Total 1676,908
49 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,194 

        

LIMITE DE REPETIBILIDAD Lr 0,54 

 

4.3 ANÁLISIS DE REPRODUCIBILIDAD 

El motivo por el cual se realiza el análisis de reproducibilidad es con el fin de 

determinar si el analista 1 y el analista 2 (experimentalmente) pueden obtener 

resultados similares estadísticamente en una misma muestra en diferentes 

replicas. 

Todos los valores de Límite de reproducibilidad (LR) se comprueban si el valor 

es menor o igual a aquél de la diferencia absoluta entre dos resultados deprueba 

individuales, obtenidos bajo condiciones de reproducibilidad, el cual seespera 

con una probabilidad de 95% (EURACHEM, 2005). 

En la Tabla 21 se reportan valores de porcentaje de grasa de cereales y 

derivados y en la Tabla 22 se reporta el análisis de varianza (F: 0,64;  gl: 9; 

p>0,05) donde los resultados muestran que los valores de las réplicas del 
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experimento realizados por el analista 1 y 2 no varían significativamente entre sí, 

pudiéndose deducir que no existe efecto en la reproducibilidad del proceso. Para 

confirmar esta aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor LR 

(0,22)  

4.3.1 Reproducibilidad de Cereales  y derivados 

Tabla 21. Reproducibilidad de Cereales y Derivados 

  Nº Arroz Avena Galleta Soya 

ANALISTA 1 

1 1,00 9,59 17,89 24,96 

2 0,96 9,65 17,95 24,80 

3 1,00 9,57 18,02 24,68 

4 0,94 9,57 17,95 24,88 

5 0,96 9,60 17,78 24,81 

ANALISTA 2 

6 0,98 9,67 17,92 24,94 

7 1,03 9,55 17,89 24,65 

8 0,99 9,55 17,61 24,99 

9 0,99 9,55 17,80 24,68 

10 0,99 9,68 17,64 24,87 

  Promedio 0,984 9,597 17,846 24,826 

  Desvest 0,025 0,051 0,135 0,125 

  % CVri 2,510 0,531 0,754 0,505 

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

Tabla 22. Análisis de Varianza de Cereales y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,058839
35 

9 0,00653771 0,642
6509

5 

0,751
01899

5 

2,25013
1477 

Columnas 3189,219
401 

3 1063,07313 1044
99,19

4 

5,663
99E-

55 

2,96035
1318 

Error 0,274671
732 

27 0,01017303    

       

Total 3189,552
912 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 
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Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,081 

        
LIMITE DE 

REPRODUCIBILIDAD 
LR 0,22 

 

4.3.2 Reproducibilidad de Lácteos  y derivados 

En la Tabla 23 se reportan valores de porcentaje de grasa de lácteos y derivados 

y en la Tabla 24 se reporta el análisis de varianza (F: 0,86;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 1 y 2 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la reproducibilidad del proceso. Para confirmar 

esta aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor LR (0,68)  

 

Tabla 23. Reproducibilidad de Lácteos y Derivados 

  Nº 
Leche 

descremada 
Manjar de 

leche 
Queso 
fresco 

Crema de 
leche 

ANALISTA 1 

1 0,23 8,26 17,03 30,31 

2 0,23 8,43 17,29 29,72 

3 0,21 8,40 17,66 30,13 

4 0,22 8,48 17,74 29,85 

5 0,22 8,45 17,67 30,16 

ANALISTA 2 

6 0,20 8,34 17,59 30,78 

7 0,20 8,31 17,76 30,90 

8 0,21 8,53 17,15 29,91 

9 0,22 8,68 17,01 30,72 

10 0,20 8,39 17,53 30,48 

  Promedio 0,214 8,428 17,442 30,297 

  Desvest 0,011 0,119 0,296 0,413 

  % CVri 4,915 1,408 1,695 1,362 

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 
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Tabla 24. Análisis de Varianza de Lácteos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,549340
898 

9 0,06103788 0,868
4420

6 

0,563
75597

7 

2,25013
1477 

Columnas 4985,005
208 

3 1661,6684 2364
2,085

8 

2,914
76E-

46 

2,96035
1318 

Error 1,897677
189 

27 0,07028434    

       

Total 4987,452
226 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

    S 0,247 

        

LIMITE DE 
REPRODUCIBILIDAD 

LR 0,68 

 

 

4.3.3 Reproducibilidad de Cárnicos  y derivados 

En la Tabla 25 se reportan valores de porcentaje de grasa de cárnicos y derivados 

y en la Tabla 26 se reporta el análisis de varianza (F: 0,51;  gl: 9; p>0,05) donde 

los resultados muestran que los valores de las réplicas del experimento 

realizados por el analista 1 y 2 no varían significativamente entre sí, pudiéndose 

deducir que no existe efecto en la reproducibilidad del proceso. Para confirmar 

esta aseveración se relaciona este análisis estadístico con el valor LR (0,38) 
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Tabla 25. Reproducibilidad de Cárnicos y Derivados 

  Nº 
Lomo de 

cerdo 
Mortadela Salchicha  Tocino 

ANALISTA 1 

1 2,20 12,39 16,33 19,40 

2 2,31 12,33 15,99 19,60 

3 2,26 12,39 16,28 19,30 

4 2,17 12,37 15,82 19,82 

5 2,12 12,10 16,65 19,56 

ANALISTA 2 

6 2,16 12,33 16,25 19,58 

7 2,37 12,31 16,41 19,77 

8 2,14 12,05 16,41 19,39 

9 2,36 12,18 15,99 19,29 

10 2,35 12,33 16,43 19,25 

  Promedio 2,244 12,278 16,257 19,496 

  Desvest 0,099 0,122 0,251 0,201 

  % CVri 4,398 0,995 1,544 1,031 

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 

Tabla 26. Análisis de Varianza de Cárnicos y Derivados 

ANÁLISIS DE VARIANZA 

Origen de 
las 

variaciones 

Suma de 
cuadrado

s 

Grados 
de 

libertad 

Promedio de 
los 

cuadrados 

F Proba
bilida

d 

Valor 
crítico 
para F 

Filas 0,169306
946 

9 0,01881188 0,516
5189

8 

0,849
61864

7 

2,25013
1477 

Columnas 1682,679
152 

3 560,893051 1540
0,473

7 

9,471
45E-

44 

2,96035
1318 

Error 0,983353
672 

27 0,03642051    

       

Total 1683,831
812 

39         

Elaborado por: Jácome J., 2016. 

Fuente: ECUACHEMLAB 2015 

 



39 
 

    S 0,137 

        
LIMITE DE 

REPRODUCIBILIDAD 
LR 0,38 

4.4 ANÁLISIS DE EXACTITUD 

Se analizaron muestras de referencia certificadas solicitadas al NIST 

(NationalInstitute of Standards and Technology)con el motivo de realizarun 

análisis de exactitud con el fin de determinar si los valores del proceso 

experimental se encuentran dentro de los valores de referencia. 

Al analizar los productos cereales se obtuvo una media de porcentaje de grasa 

de 1,96%; el valor de referencia del NIST se  encuentra en un intervalo de 2,02 ± 

0,40. Encontrándose así que el porcentaje de grasa está dentro de los valores 

referenciales.  

Al analizar los productos lácticos se obtuvo una media de porcentaje de grasa de 

30,42%; el valor de referencia del NIST se  encuentra en un intervalo de 30,43 ± 

0,95. Encontrándose así que el porcentaje de grasa está dentro de los valores 

referenciales.  

Al analizar los productos cárnicos se obtuvo una media de porcentaje de grasa 

de 19,04%; el valor de referencia del NIST se  encuentra en un intervalo de 18,96 

± 0,40. Encontrándose así que el porcentaje de grasa está dentro de los valores 

referenciales.  

 

4.5 ANÁLISIS DE INCERTIDUMBRE 

Dentro del análisis de incertidumbre los dos valores más relevantes para el 

estudio son la incertidumbre combinada (IC) e incertidumbre expandida (IE). 

Se identificaron las fuentes de incertidumbre asociadas a la medición, las 

atribuidas al peso de la muestra y a los pesos de los vasos de extracción. 

A continuación se cuantificaron las fuentes de incertidumbre identificadas, 

utilizando los datos obtenidos de manera experimental en el laboratorio de 
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análisis (incertidumbre tipo A) y los valores del certificado de calibración de la 

balanza el mismo que se encuentran disponible en el anexo C (incertidumbre tipo 

B). 

Posteriormente se expresó todas las incertidumbres encontradas como 

incertidumbres estándar, para lo cual se utilizó un factor de cobertura igual a k=2, 

valor que se lo puede obtener de los certificados de calibración. 

A partir de esta información se combinó los componentes de incertidumbre 

individuales utilizando la ley de la propagación de los errores, obteniendo la 

incertidumbre total combinada, luego se realizó el cálculo de la incertidumbre 

expandida, el cual proporciona el intervalo de confianza en donde se encontró el 

valor verdadero de determinación de grasa, esto se logró multiplicando la 

incertidumbre combinada por el factor de cobertura k=2 asumiendo una 

distribución normal de los datos alrededor de la media y una probabilidad del 95 

% de contener el valor verdadero. 

Dentro del análisis de productos de cereales y derivados los valores que arrojaron 

estos cálculos para todas las matrices fueron 0,081g/100g (IC) y 0,16 g/100g (IE) 

Dentro del análisis de productos lácteos y derivados  los valores que arrojaron 

estos cálculos para todas las matrices fueron 0,25 g/100g (IC) y 0,50 g/100g  (IE) 

 Dentro del análisis de productos cárnicos y derivados  los valores que arrojaron 

estos cálculos para todas las matrices fueron 0,13 g/100g  (IC) y 0,27 g/100g  (IE) 
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4.6 DISCUSIÓN 

Para medir las fuentes de variación entre los datos obtenidos de los ensayos 

realizados a cereales, lácticos y cárnicos en condiciones de repetibilidad y 

reproducibilidad, se realizó un análisis de varianza observando que todos los 

valores críticos para F son mayores para el F calculado aceptando y 

comprobando que no existe diferencia significativa en los diferentes porcentajes 

de determinación de grasa. 

El comportamiento al aplicar elMétodo Oficial de la AOAC 2003.06para 

determinación de porcentaje de grasa en cereales, lácticos, cárnicos y sus 

derivados respectivamente, en condiciones de repetibilidad y de reproducibilidad 

no género variación significativa en ningún punto; se puede utilizar el método el 

número de veces que sea necesario en diferentes condiciones como equipo, 

tiempo y reactivo, así como también se demuestra quelas modificaciones que 

pudieron haberse realizado no afectan su desempeño, ni la confiabilidad de los 

resultados por este entregado. 

Lo normal es estimar la exactitud analizando muestras añadidas con tres 

concentraciones distintas (baja, media y alta) que abarquen la totalidad del rango 

de trabajo. La concentración de estas adiciones estándar debe ser distinta de la 

utilizada para preparar las curvas de calibración y debe prepararse con una 

solución estándar de trabajo distinta. Los criterios de aceptación de la exactitud 

deben ser similares a los utilizados para medir la precisión (UNODC, 2010).  

Se obtuvo 3 muestras una para cada matriz: una con porcentaje de grasa baja 

(cereales) el valor de referencia del NIST se  encuentra en un intervalo de 2,02 ± 

0,40; porcentaje de grasa media (cárnicos) se  encuentra en un intervalo  de 

18,96 ± 0,40 y para el  porcentaje de grasa alto (lácteos) se  encuentra en un 

intervalo de 30,43 ± 0,95 abarcando así la totalidad del rango del trabajo. 

Encontrándose así que el porcentaje de grasa de cada una de  las muestras de 

referencia permitió comprobar la exactitud del método comparando las muestras 

de referencia y los datos obtenidos en el análisis de cada una de las muestras en 

el laboratorio ECUACHEMLAB Cía. Ltda.  
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La concordancia y cercanía de los valores obtenidos al aplicar el método  Oficial 

de la AOAC para la determinación de porcentaje de grasa en cereales, lácteos, 

cárnicos y sus derivados respectivamente, en comparación con valores tomados 

como verdaderos debidamente certificados estuvieron dentro del intervalo de 

aceptación, utilizando diversos procedimientos  expresados como 

intercomparación. Por lo mismo todo resultado que se obtenga al aplicar el 

método deberá ser tomado como verdadero. 

Se calculó la incertidumbre combinada y expandida ya que cuando se trata de 

modelos no lineales se puede realizar la aproximación de segundo orden de la 

serie de Taylor, o incluso obtener los valores de esperanza matemática y varianza 

sin aproximaciones, directamente, soluciones mucho más complejas 

matemáticamente que la ley de propagación de incertidumbres(Pérez M. 2012).  
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CAPÍTULO V 

5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

 

5.1 Conclusiones 

¶ Se validó el Método Gravimétrico para la Determinación de Grasa en el 

Laboratorio Ecuachemlab Cía. Ltda. al cumplir con los criterios de 

aceptación de precisión, exactitud en las matrices de lácteos, cereales, 

cárnicos y sus derivados con sus respectivas incertidumbres. 

¶ Se elaboró un procedimiento para la determinación de grasa por método 

gravimétrico que facilita la determinación de grasa en el laboratorio 

Ecuachemlab Cía. Ltda. (Anexo 1) 

¶ Se verificó la validez del método a través de pruebas con muestras de 

referencia certificadas obtenidas del NIST (NationalInstitute of Standards 

and Technology) para productos de cereales, lácteos y cárnicos.  

¶ Se determinóel grado de incertidumbre combinada y expandida 

principalmente obteniendo valores de ±0,50 g /100g (cereales), ±0,16 g 

/100g (lácteos), y ±0,27 g /100g (cárnicos)del método validado, la mayor 

contribución para la estimación de la incertidumbre  la proporciona la 

dispersión que existe entre los datos de reproducibilidad, debido a las 

variaciones de los analistas, más los valores de incertidumbres que 

cumplen con los criterios de aceptación 

5.2 Recomendaciones 

¶ Ampliar estos estudios a otras áreas de procesamiento de alimentos como 

el área de confitería, chocolatería. 

¶ Incrementar el número de analistas para poder aumentar el índice de 

reproducibilidad y repetibilidad. 
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https://www.unodc.org/documents/scientific/Validation_Manual_STNAR41_Ebook_S.pdf
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ANEXOS 

6 ANEXO A: Procedimiento para la determinación de grasa por método 

gravimétrico 

 

PROCEDIMIENTO DE ANALISIS 

Edici·n: 01 

Documento: PA-FQ-105 

P§gina: 47 de 104 

DETERMINACION DE GRASA CRUDA 

AOAC Official Method 2003.06    18th Edition 2005 

1. OBJETIVO: 

 

Establecer las directrices necesarias para realizar la determinaci·n de grasa cruda en 

alimentos 

 

2. ALCANCE: 

 

Aplicable para todos los alimentos de: 

 

¶ Cereales y derivados 

¶ L§cteos y derivados 

¶ C§rnicos y derivados 

 

 

3. PRINCIPIO 

 

La grasa cruda de los alimentos son diversas sustancias como grasas, aceites, pigmentos 

y otras sustancias  solubles.  El contenido de ñgrasaò (algunas veces llamado extracto 

et®reo, grasa neutra o grasa cruda), el cual puede ser considerado como formado de 

constituyentes l²pidos ñlibresò es aquel que puede ser extra²do por los disolventes menos 

polares, mientras que los l²pidos ñenlazadosò  requieren  disolventes m§s polares para su 

extracci·n. Estos pueden separarse por hidr·lisis u otros tratamientos qu²micos para 

obtener el l²pido libre, de aqu² que la cantidad de l²pido extra²do de un producto 

alimenticio dependa del m®todo de an§lisis usado. 

 

La materia grasa es extra²da de muestras secas por un tratamiento de dos etapas con 

solvente hexano una de inmersi·n y una de lavado. El solvente se recupera por 

condensaci·n separando el material soluble. La grasa cruda se determina 

gravim®tricamente luego de secado. 

 

 

 



48 
 

4. PREPARACIčN DE LA MUESTRA: 

 

¶ El manejo de las muestras se realiza en base al procedimiento Instructivo de  

Transporte, Manipulaci·n, Recepci·n, Protecci·n, y Disposici·n de las muestras  

¶ En cereales  y derivados realizar una homogenizaci·n previa, mezclando bien (en el 

recipiente  original de preferencia) mediante agitaci·n por lo menos tres veces. 

¶ En caso de granos y muestras heterog®neas, triturar las muestras hasta lograr part²culas 

lo m§s  finas posibles, trasvasar al recipiente de muestra correspondiente  homogenizar 

bien la muestra  mediante agitaci·n antes de proceder a pesar. 

¶ Para muestras de leche fluida o semejantes se procede  a homogenizar bien la muestra 

agitando el envase por lo menos tres veces antes de pesar, los derivados s·lidos se 

procede a triturar lo  m§s finamente posible homogenizar agitando varias veces antes 

de pesar. 

¶ En el caso de c§rnicos que se encuentren almacenados en refrigeraci·n, esperar que la 

muestra  adquiera temperatura ambiente, si la muestra ya se encuentra a temperatura 

ambiente  moler en pedazos  peque¶os, triturar, homogenizar por lo menos tres veces  

y se procede a pesar. 

 

5. LĉMITE DE CUANTIFICACIčN 

 

¶ No Aplica 

 

6. RANGO DE TRABAJO 

 

¶ No Aplica 

 

7. EQUIPOS 

 

¶ Balanza anal²tica EAFQ-009 

¶ Extractor de grasa EAFQ-011 

¶ Cocineta EAFQ-008 

¶ Estufa EAFQ-010 

¶ Sorbona EAFQ-014 

¶ Vasos de extracci·n 

¶ N¼cleos de ebullici·n  

¶ Erlenmeyer volum®trico  

¶ Desecador 

¶ Papel filtro 

¶ Embudos 

¶ Capsulas de aluminio  

¶ Probetas graduadas 
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8. REACTIVOS 

 

¶ Ac. Clorh²drico Concentrado  grado t®cnico 

¶ Hexano p.a 

¶ Agua desmineralizada. 

 

9. MATERIALES DE REFERENCIA 

 

¶ No Aplica 

 

10. NORMAS DE SEGURIDAD Y VERIFICACIčN DE LOS EQUIPOS 

 

¶ Verificar que los equipos a utilizar se encuentren debidamente conectados y 

encendidos. 

¶ Verificar que la balanza se encuentre verificada, limpia y en perfectas condiciones. 

¶ Verificar que exista cantidad suficiente de agua para el reflujo en el equipo  extractor 

de grasas 

¶ Verificar que la temperatura del equipo de extracci·n  en el set sea de 180 ÜC 

¶ Utilizar guantes quir¼rgicos para la manipulaci·n de material de vidrio  durante el 

ensayo. 

 

 

11. PROCEDIMIENTO 

 

 

11.1 HIDRčLISIS PARA CEREALES Y DERIVADOS. 

 

¶ Pesar 1 y 5 g de muestra en un matraz erlenmeyer, a¶adir 70 ml de agua 

desmineralizada y 60 ml de §cido clorh²drico concentrado grado t®cnico. 

¶ Someter a hidr·lisis mediante calentamiento  a partir de que comienza a hervir tomar 

30 minutos, todo el tratamiento se debe realizar dentro de la sorbona. 

 

11.2 HIDRčLISIS PARA LACTEOS LIQUIDOS Y DERIVADOS LIQUIDOS. 

 

¶ Pesar alrededor de 25 g de muestra en un  Matraz Erlenmeyer de 500 ml, a¶adir 70 ml 

de agua desmineralizada y 60 ml de §cido clorh²drico concentrado grado t®cnico. 

¶ Someter a hidr·lisis mediante calentamiento  a partir de que comienza a hervir tomar 

30 minutos, todo el tratamiento se debe realizar dentro de la sorbona. 

 

11.3 HIDRčLISIS PARA LECHE EN POLVO O QUESOS. 

 

¶ Pesar alrededor de 3 g de muestra en un matraz erlenmeyer, a¶adir 70 ml de agua 

desmineralizada y 60 ml de §cido clorh²drico concentrado grado t®cnico. 

¶ Someter a hidr·lisis mediante calentamiento  a partir de que comienza a hervir tomar 

30 minutos, todo el tratamiento se debe realizar dentro de la sorbona. 

       



50 
 

        11.4 HIDRčLISIS PARA CARNES 
 

¶ Pesar alrededor de 3 g de muestra en un matraz erlenmeyer, a¶adir 70 ml de agua 

desmineralizada y 60 ml de §cido clorh²drico concentrado grado t®cnico. 

¶ Someter a hidr·lisis mediante calentamiento  a partir de que comienza a hervir tomar 

30 minutos, todo el tratamiento se debe realizar dentro de la sorbona. 

 

11.5 FILTRACION 

 

¶ Despu®s de la hidr·lisis se retira de la cocineta y se espera a que no se emita vapores. 

¶ Retirar de la sorbona y se procede a filtrar la muestra, sobre papel filtro debidamente 

doblado y previamente humedecido para evitar perdida de muestra. 

¶ Lavar el matraz erlenmeyer  con agua caliente evitando perdidas de muestra. 

¶ Lavar la muestra retenida en el papel filtro hasta ausencia total de §cido clorh²drico 

t®cnico (aproximadamente con 400ml de agua caliente). 

¶ Una vez concluido el lavado se procede a retirar con cuidado el papel filtro y se lo 

coloca en una c§psula, identificando cada una de ellas con el n¼mero correspondiente 

a la muestra, se lo coloca en la estufa por 20 minutos  a 130 ÜC. 

¶ Cuando el papel  se encuentra seco y fr²o se introduce cuidadosamente en los 

capuchones de celulosa, se limpia la c§psula contenedora cuidadosamente con algod·n 

empapado en hexano para evitar perdida de grasa adherida a la c§psula. 

 

11.6  EXTRACCION 

¶ Tome el peso de  un vaso de extracci·n de grasa, previamente lavado, secado a 130ÜC 

por al menos una hora. 

¶ Encender el extractor de grasa y abrir  el flujo de agua del condensador. 

¶ Adherir a las columnas de extracci·n los capuchones que contienen las muestras. 

¶ A¶adir suficiente hexano (alrededor de 40ml) dentro de cada vaso para cubrir las 

porciones de  prueba cuando los capuchones est§n en la posici·n de inmersi·n. 

¶ Colocar los vasos debajo de las columnas de extracci·n y fijarlos en el lugar 

correspondiente  cerrando el equipo con la palanca prevista. 

¶ Asegurarse que los vasos est§n colocados con el capuch·n conteniendo la muestra  

correspondiente. 

¶ Colocar las columnas de extracci·n en la posici·n de inmersi·n y asegurarse de que 

los  dedales  se encuentren sumergidos en el solvente y hervir por 20 min. 

¶ Verificar el rango de reflujo apropiado.  

¶ Cuando ha transcurrido los 20 minutos levantar los capuchones y colocar en la 

posici·n de lavado y extraer en esta posici·n por 40 min. 

¶ Despu®s de corridos los 40 minutos cerrar las llaves de las columnas de extracci·n y 

destilar la  mayor cantidad de solvente posible de los vasos para recuperar el hexano 

y alcanzar sequedad aparente, alrededor de 20 minutos. 

¶ Remover las vasos de extracci·n del extractor de grasa y colocar en la sorbona para 

finalizar la evaporaci·n del solvente a baja temperatura cuando sea necesario, si no lo 

requiere llevar lo  vasos a la estufa directamente. 

¶ Secar los vasos de extracci·n en la estufa a 130Á por 30 min para eliminar los restos 

del solvente y  la humedad residual existente. 
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¶ Llevar los vasos con la grasa  al desecador y enfriar hasta temperatura ambiente y 

tomar el peso  del vaso m§s la grasa. 

 

 

 

12. CĆLCULO Y REPORTE DE RESULTADOS 

 

 

                     ((Vaso + grasa) ï vaso vac²o) * 100 

% Grasa =      ______________________________________ 

g muestra 

 

 

De donde: 

 

Vaso + grasa  = peso en gramos del vaso m§s la muestra  

Vaso vac²o  = peso en gramos del  vaso  vac²o 

g muestra = peso de la muestra en gramos 

 

 

Se reporta  el  % de grasa, en el Registro de Resultados Ćrea F²sico Qu²mico  R-03-

4.1, en la Orden de Trabajo correspondiente. 

 

13. CRITERIO DE ACEPTACIčN Y RECHAZO 

 

¶ Cuando se realiza el an§lisis de una muestra de intercomparaci·n se utilizar§ el Z- 

Score, el mismo que deber§ ser: Ó-2 Z Ò 2    

 

¶ Adicionalmente se correr§ un blanco generalmente a la semana,  pudiendo realizarse 
en menos tiempo dependiendo de la carga de trabajo. 

14. INCERTIDUMBRE DEL M£TODO 

 

¶ No Aplica 

 

15. REFERENCIAS 

 

¶ M®todos Oficiales AOAC 2005, Edici·n 18 

¶ Instructivo de manejo de la estufa IA-FQ-08 

¶ Instructivo de manejo de la balanza IA-FQ-09 

¶ Instructivo de Identificaci·n y Codificaci·n de Documentos IG-01-4.3 

¶ Instructivo de Identificaci·n y Codificaci·n de Muestras IG-03-5.8 

¶ Instructivo de  Transporte, Manipulaci·n, Recepci·n, Protecci·n, y Disposici·n 

de las muestras IG-01-5.8. 

¶ Informe de Resultados Ćrea F²sico Qu²mico R-03-4.1 

¶ Instructivo de Almacenamiento y Eliminaci·n de Muestras IG-03-5.8 
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ANEXO B: DETERMINACION DE GRASA CRUDA. AOAC Official Method 

2003.06    18th Edition 2005 

 

 

 



53 
 

 

 



54 
 

ANEXO C: CERTIFICADO DE CALIBRACION DE LA BALANZA ANALÍTICA

 


