PN
i

Q// 43

e S

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO | 1‘:‘?-’ '
ENEP - ACATLAN

DETERMINACION DE LA PRECISION Y EXACTITUD EN
UN LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD PARA
LA INDUSTRIA DE LOS FERTILIZANTES.

TESINA

Que para obtener la Especialidad en
CONTROL DE CALIDAD

Prosenta el

Ing. Miguel Antonio Sandoval Villagémez

1987[ 751




pr—

%‘g Universidad Nacional
:‘\-A

2%  Auténoma de México
UNAM

UNAM — Direccién General de Bibliotecas Tesis
Digitales Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA
SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta
protegido por la Ley Federal del Derecho de
Autor (LFDA) de los Estados Unidos
Mexicanos (México).

El uso de imégenes, fragmentos de videos, y
demas material que sea objeto de proteccion
de los derechos de autor, sera exclusivamente
para fines educativos e informativos y debera
citar la fuente donde la obtuvo mencionando el
autor o autores. Cualquier uso distinto como el
lucro, reproduccién, edicion o modificacion,
sera perseguido y sancionado por el respectivo
titular de los Derechos de Autor.



1.0

2.0

3.0

5.0

6.0

7.0

8.0

9.0

10.0

I ND1CE

OBJETIVO

RESUMEN

NOMENCLATURA

RELACION DE FIGURAS Y APENDICES

INTRODUCCION

PRECISION Y EXACTITUD EN METODOS DE ANALISIS

DISENO DE UN LABORATORIO

CONCLUSIONES

RECOMENDA CIONES

APENDICES

Pag.

12

34

43

47

49
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1,0 OBJIETIVO,

La finalidad de este trabajo es aumentar la confianza en los resultados
analfticos de los laboratorios de control de calidad mediante procedi -
mientos de verificacién de la precisibn y exactitud en los métodos de
prueba, congiderindose adicionalmente los factores més importantes

( disefio, servicios y mantenimiento del laboratorio ) que se relacionan
estrechamente con la calidad de los resultados de anhlisis.
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2.0 RESUMEN.

En este trabajo se proponen dos formas posibles de verificar la precisién
y exactitud que tiene un laboratoric de control de calidad al aplicar algln
método de anflisis en particular. En relacién a lo anterior, se conside-
ran otros [actores que influyen en la correcta aplicacifén de los métodos
analiticos.

.

Para lograr el objetivo propuesto, en el capftulo 5.0 Introduccibn, se
menciona brevemente la importancia de los fertilizantes as{ como el de~
sarrollo de esta industria en México, haciéndose énfasis en las funciones
propias de un laboratorio de control de calidad.

En los capftulos siguientes se establece el control de los métodos analfticos
ya sea mediante graficag de control o por muestreo de aceptacibn a fin de
evaluar la precisibn y exactitud en dichos métodos,

Posteriormente se dan log criterios generales a considerar en el disefio
y servicios en un laboratorio asf como para el mantenimiento preventivo
del instrumental analftico, ya que estos factores influyen decisivamente
en la correcta aplicacibn de los métodos y por tanto en la precisibn y
exactitud de los mismos.

Finalmente se obtuvieron lag conclusiones obtenidas durante el desarrollo
del trabajo.
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3.0

X

AQL

NFPK

DAP

NOMENCLATURA

Valor de 1a variable. En el caso de establecer grificas de
precisibn, X es el rango obtenido al analizar subgrupos de
duplicados. En el caso de establecer graficas de exactitud,
X es el rango obtenido entre un resultado de anflisis y el
valor verdadero.

Valor promedio de la variable en un subgrupo.

Rango o &mbito de valores en un subgrupo. Representa el
rango de rangos de cada subgrupo para la construccibn de
grificas de control de precisgibn o de exactitud.

Promedio de rangos.

Promedio de valores promedio de X.

Limite de control superior para X.

Limite de control inferior para X.

Limite de control superior para R.

Limite de control inferior para R.

Constante para el chlculo de LCIg.

Constante para el chlculo de LCSR.

Constante para el chleulo de LCS; y LClg.

Acceptance Quality Level ( Nivel de calidad aceptable }.
Nlimero de subgrupos.

Mezcla de fertilizantes que contienen 1os 3 nutrimentos
principales: nitrbgeno, fbsforo y potasio.

Fosfato diambnico ( fertilizante ).
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5.0 INTRODUCCIUN.

Los fertilizantes son sustancias suministradas a las plantas a fin de pro-
veerlas de los elementos necesarios para su nutricibn y desarrollo; pued: »
ser materias naturales tales como los guanos, o sustancias sintetizadas
con tal propbsito.

Aunque son diversos los nutrimzntos * que requieren las plantas, log més
importantes, llamados primarios, aparte del carbono, hidrbgeno y oxf-
geno, son: nitrbgeno, [6sforo y potasio, los cuales se requieren en canti-
dades relativamente grandes, existen otros elemenlos requeridos en me-
nores cantidades tales como calcio, magnesio y azufre, llamados nutri-
mentos secundarios y, finalmente los elementos como el fierro, manga=
neso, cobre, zinc, boro, molibdeno y cloro que se conocen como nutri-
mentos menocres. (1),

Como los nutrimentos primarios son los que mfs limitan el crecimiento y
desarrollo de las ptantas, la industria de los fertilizantes esth encaminada
a satisfacer dichos nutrimentos. En cuanto a los nutrimentos secundarios
y menores, son generalmente obtenidos por las plantas directamente del
suelo, y rara vez se requiere su adicibn a los cultivos.

5.1 LA INDUSTRIA DE LOS FERTILIZANTES EN MEXICO.

Durante los Oltimos decenios, la demanda creciente de alimentos ha hecho
que el consumo y produccién de fertilizantes haya aumentado en forma con-
giderable, por lo que la fabricacitn de log mismos ha llegado a constituir
el principal producto de la industria quimica, tanto a nivel nacional como
mundial.,

En sus inicios, la industria de los fertilizantes en México puede conside~
rarse como una industria de manejo y mezclado de materiales, principal-
mente guanos. De esta manera naci® la empresa Guanos y Fertilizantes
de México, S. A. segln decreto presidencial del 10 de junio de 1943, el
propbésito de esta sociedad era aprovechar el guano de los litorales de
Baja California Norte y Sur as{ como de los estados de Sonora, Sinaloa,
Jalisco, Colima, Michoacfny Guerrero, ( 2 ). La creaciédn de plantas
industriales comenzé en 1947 con una planta de superfosfato simple en
San Luis Potosf, ecn 1951 se montd la Unidad Cuautitlan con la primera
planta de amoniaco anhfdro de Latinoamérica. Entre 1965 y 1970 se dio
una etapa de expansién fusionfindose a Guanomex diversas empresas,

* Nutrimento.- Sustancia o elemento nutritivo de un alimento.

(1) Encyclopedia of Science and Technology, Vol 5; Mc Graw Hill Book
Co; 1971,

{ 2) Departamento de Difusién Técnica; Testimonio de una Administra-
cion 1976 - 1982; Fertimex; México, D, F.; 1982,
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entre ellas: Fertilizantes de Monclova, S, A., Fertilizantes del Bajlo,
S. A., Fertilizanies Delta, S. A., Fertilizantes del Istmo, S. A., In-
dustria Petroquimica Nacional, £. A., Lerma Industrial, S. 8. y
Montrose Mexicana, S. A., las dos fltimas dedicadas a la fabricacibn
de ingsecticidas, con 1o cual se expande el campo de accibn de Guanome x.
En 1978 se fusionb a 1a organizacibn Fertilizantes Fosfatados Mexicanos,
S. A., y por cuestiones de caracter técnico se cambib la razbn social
original por; Fertilizantes Mexicanos, S. A, De esta manera, la indus-
tria de log fertilizantes en México se constituye como la més importante
dentro del seclor quimico y una de las m4s trascendentes en el panorama
nacional.

5.2  PRINCIPALES PRODUCTOS FERTILIZANTES,

En la actualidad la industria de los fertilizantes esth orientada a satisfacer
las necesidades en nuirimentos primarios por lo que las ca?acidades anua-
les de produccidbn de los mismos se han incrementado notablemente en
log Gltimos afpos. En México, al comenzar 1987 se tiene lo siguiente:

Fertilizante Capacidad de produccibén
( toneladas/aio )

Urca 1 753000
Sulfato de amonio 1 432 700
Superfosiato simple 300 000
Superfosfato triple 469 938
Complejos ( N.P.K. ) 456 000
Nitrato de amonio 368 000
Fosfato diamonico ( DAP ) 644 500

'En el apéndice No. 1 se desglosan las capacidades de produccibn para
cada una de las plantag productoras existentes en el pais.
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5.3 FUNCIONES DEL LABORATORIC DE CONTROL DE CALIDAD

Aunque en la fabricacibn de cualquier producto incluidos los fertilizantes,
las organizaciones en sus inicios se han preocupado mhs por la cantidad
que por la calidad; en buena parte la competencia por ganar nuevos mer-
cados y afin por mantener los propios han forzado a considerar la calidad
como una de lag herramientas mis importantes para lograr los objetivos
propuestos.

Por otra parte, desde el punto de vista econbmico, la calidad es también
un medio poderoso que contribuye a la utilizacibén 6ptima de los recyrsos
materiales y humanos de cualquier empresa { 3 ).

A pesar de que el laboratorio de control de calidad es sélo una pequeiia
parte dentro del contexto de un sistema de control de catidad; cumple
funciones de gran importancia ya que hace posible tomar decisiones en
base a evaluaciones cualitativas y cuantitativas acerca de las especifica~
ciones de manufactura y afin de disefio de un producto ( 4 ).

Una de las partes medulares en la confiabilidad de un laboratorio lo cons-
tituyen por un lado los métodos analfticos y por otro, el manejo y la inter-
pretaci6n de los resultados obtenidos ( 4 ).

Ea cuanto a los métodos de prueba, es indispensable utilizar procedimien~
tos analfticos reconocidos por todas las partes involucradas, proveedores,
fabricantes y clientes, ya que esta es la (nica forma de obtener resultados
repetibles y comparables; lo que implica el empleo de procedimientos
normalizados para las diferentes materias primas, productos en proceso
y terminados.

En el caso de algunas materiag primas, como la roca fosf6rica, la veri-
ficacidn de sus especificaciones trasciende no sblo en el nivel de calidad
del producto final, sino también en la correcta operacién, mantenimiento
y conservacibn de los equipos industriales.

En cuanto a los procesos, estos son controlados por el personal operativo
en base a procedimientos o manuales de operacidén donde se indican los
valores aceptables de cada variable por controlar y, la magnitud de estas
variables es, muchas veces, obtenida por medio de anflisis de muestras,
en estos casos la intervencibn del laboratorio es bhsica para mantener
los procesos bajo control.

(3) Feigenbaum A,V.; Control Total de la Calidad; C.E.C.S, A.; México,
D, F.; 132 impresi6n; 1984,
7/

" 4) JuranJ, M,, Gryna Jr. Frank M. Bingham Jr. R,S.; Quality Control
inndbook; Mc Graw Hill Book Co; U.S.A.; 1974,
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El control del producto [inal consiste en la verificacidn de cada una de las
especificaciones de la norma de calidad para el fertilizante correspondien~
te, en esta etapa el laboratorio es ¢l finico excargads de comprebar si
producto cumple con lo establecide. {35 ).

Otra funcibn mas que a menudo realiza el laboratorio consiste en ta pre=-
paracién de grificas de control que resultan de interés no sblo para corre-
lacionar los valores de lag variables con el nivel de calidad del producto
final, sino que ademfs producen un efecto psicolbégico favorable al control,
especialmente si las grificas son continua y facilmente visibles por el
personal de operacibn.

Todo lo dicho anteriormente confiere al laboratorio y por tanto a los méto~
dos analfticos una importancia vital, indispensable para producir fertili-
zanteg que cumplan con el objetivo para el cual fueron creados.

{ 5) Instituto Interamericano de Ciencias Agricolas; Instructivo para el
Control de Calidad de Plaguicidas y sus Residuos; SARH, Direccibnde

Sanidad Vegetal; México, D, F.; 1977.
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6.0 PRECISION Y EXACTITUD EN METODOS DE ANALISIS

Aunque los términos precision y exactitud son sindbnimos en el lenguaje
com@n ( 6 ), téenicamente tienen significados diferentes.

En cuanto a métodos de anhlisis, precisién se define como la similitud
entre resultados de pruebas repetidas.

La precisibn es generalmente entendida como la inversa de la incerti-
dumbre que resulta de errores aleatorios, de esta manera, mientras
menor sea la incertidumbre, mayor serf la precisibn. Por tanto la pre-
cisibn es una medida de la incertidumbre debida a errores aleatorios { 7 ).

La exactitud por otro lado ge define como el grado de similitud entre el
resultado de prueba y el valor verdadero y, debido a que el valor verda~
dero sblo se conoce dentro de ciertos lfmites, la exactitud de un valor
también se conoce dentro de esos limites . ( 7)),

Un resultado numérico puede tener un alto grado de precisibn y tener un
bajo grado de exactitud a causa del efecto de uno o mAs errores sistemé-
ticos no corregidos.

Debido a lo anterior, puede concluirse que lo ideal para un método de
anhlisis es que sea lo més preciso y exacto posible, ya que esto significa
que la aplicacién del método darh resultados similares para una misma
muestra ( precision ) ademés de aproximarse al valor real ( exactitud ).

6.1 METODOS ANALITICOS MAS COMUNES

A causa de la gran cantidad de métodos analfticos relacionados con el
control de la calidad en fertilizantes resulta imprhctico mencionar a todos
eltos, por lo que se mencionarfin solamente dos de los mbs importantes:
el método del fosfovanadomolibdato para determinar fosforo total en roca
fostorica, y el método de destilacidn Kjeldahl para determinar nitrbgeno
total en urea. Amboa son muy utilizados, el primero de ellos para el
control de 1a materia prima ( roca fosférica ) en la produccitn de &cido
fosforico y de fertilizantes fosfatados, mientras que el segundo se aplica
a un producto terminado: la urea,

El método del fosfovanadomolibdato es un método colorimétrico que se

basa en la disolucibn, por medio ficido, de los fosfatos existentes enla

roca fosforica los cuales se hacen reaccionar con vanadomolibdato for-
méndose un complejo colerido de fosfovanadomolibdato cuya intensidad

,de color se mide espectrofotométricamente a 400 am. { 8).

(6) Real Academia Espanola; Diccionario de la Lengua Espafiola; Madrid;
1970.

(7 ) Hamilton Leicester F. Simpson Stephen, Ellis W. David;
Calculation of Analytical Chemistry, McGraw Hill; 1969,

(8) 3/000103/1 Fertilizantes.~ Determinacién de fbsforo total.
Método del fosfovanadomolibdato; Norma Fertimex; 1983.
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El método de destilacibn Kjeldahl consiste en liberar el nitrégeno de la
urea en presencia de fcido sulfirico y de un catalizador ( sulfato de cobre )
para formar sulfato de amonio, una vez completada esta digestibn, al sulfato
de amonio se le agrega hidrbxido de sodio sometiéndosele a una destila~-
cibn que libera amnniaco y éste a su vez es atrapado en un matraz que
contiene una cantidad conocida de Acido sulfQrico; terminada la destilacibn,
se titula el exceso de fcido con hidréxido de sodio en presencia de un in-
dicador ( rojo de metilo ). ( 9),

6.2 CONTROL DE LOS METODOS ANALITICOS

Ya que la aplicacibn de log diferentes métodos de anAlisis es sin duda el
trabajo principal de un laboratorio, la realizacibn oportuna y confiable de
los mismos influye fuertemente en la produccibn y en la calidad de los
fertilizantes; es por tanto recomendable verificar sisteméticamente los
resultados de los diversos anfilisis. Sin embargo antes de implantar
cualquier control sobre los métodos analfticos es necegario reconocer
los distintos factores que pueden alterar los resultados de cualgquier anfi=
lisis, ellos son:

a) El métodode anklisis por sf mismo.

b) El disefio, material, equipo y servicios con que cuenta el laboratorio.
c) La capacitacibn del personal del laboratorio.

d) La repregentatividad en la toma de muestras.

e) La forma de reportar los resultados obtenidos.

Cada uno de estos factores aislada o combinadamente, pueden llevar a
reportes o conclusiones falsos. Es por ello indispensable con~
siderar dichos factores para cada laboratorio y, como recomendaciones
generales para eliminarlos o minimizarlos estin las siguientes:

a) Contar con métodos de anfilisis normalizados y seguirlos estrictamente
evitando modificaciones que a veces dan lugar a "' métodoa particulares "
de cada laboratorio y atin de cada analista.

b) Lo ideal es que los materiales, equipos y servicios se consideren
desde el disefio mismo del laboratorio, en base a los tipos de anAlisis
que se necesitan realizar; adicionalmente un buen mantenimiento en equi-~
pos, gervicios y en el mismo edificio facilita enormemente las funciones
del laboratorio.

{(9) 3/020213/0 Urea.~- Determinacidn de nitrbdgeno total. Método de
destilacibn Kjeldahl; Norma Fertimex; 1983.
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¢) La capacitacibn del persanal debe ser una preocupacibn permanente dr |
responsable del laboratorio a fin de lograr anilisis precisos, exactos y
oportunos. En ocasiones la capacitacibn puede ser selectiva si se toman
en cuenta las habilidades propias de cada analista.

d) Para tener métodos de muestreo representativos es necesario conocer
a fondo el proceso, por ello es recomendable consultar al personal de ope~
racibn para que conjuntamente sc determinen los puntos y frecuencia de
muestreo.

e) Cada resultado de anlisis debe reportarse de manera clara y concisa
y archivarse sistemfticamente a [in de tener registros de lag diferentes
producciones, permitiéndose las comparaciones pertinentes.

Una vez resueltos los puntos anteriores, es posible establecer un programa
de control de calidad analftico que permita confiar en los resultados que

se reportan; para ello se evallian la precisibn y exactitud de tales resulta~
dos, entendiéndose por precisibn el grado de repetibilidad que puede alcan-
zarse con un método cttando se analizan sucesivamente muestras idénticas.
Por otro lado, la exactitud de un método indica la capacidad del mismo de
aproximarse al valor verdadero.

La téenica mhs extendida para la verificacibn de la precisibn, consiste en
hacer cada determinacién por duplicado, rechazfndose y repitiéndose
aquellas cuya diferencia entre duplicados excede un valor especificado.

La exactitud normalmente se comprueba introduciendo en lag corridas de
anfilisis muestras patrén de concentracibn conocida que se analizan cada
clerto nfimero de muestras; cuando los resultados de las muestras patrbn
ge alejan del valor real sobrepasando cierta tolerancia el lote de muestras
analizado en conjunto con el patrbn, debe ser analizado nuevamente. Es
recomendable que el analista desconczca cuales son los patrones introdu=
cidos en cada lote.

Obviamente cada método tiene sus propias tolerancias que dependen del
método en s{ y de los otros [actores anteriormente mencionados ( habili-
dad y experiencia del analista, servicios, equipos, etc. ). Estos pro-
cedimientos para evaluar la precisibn y exactitud tienen la desventaja,
cuando menos en el primer caso, de requerir que todas las muestras se
.analicen por duplicado, con lo cual se reduce a la mitad la capacidad ana~
ltica del laboratorio, se consumen mis reactivos, los equipos se someten
a un trabajo més intenso y los analistas esthn m#és expuestos a cometer
errores debido a la sobrecarga de trabgjo.
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Por lo anterjor, se proponen procedimientos diferentes para evaluar la
precisibn y exactitud; las cuales pueden determinarse con ayuda de grafi-
cas de control o tomando en cuenta consideraciones relativas al muestreo
de aceptacién.

6.3 APLICACION DE GRAFICAS DE CONTROL DE CALIDAD

En un proceso de fabricacibn se busca que, idealmente, cada una de las
especificaciones se repita estrictamente sin cambios a lo largo de la pro-
duccibn secuencial de lotes o unidades, en la realidad siempre existen
factores que sc presentan al azar y que dan lugar a variaciones en el pro-
ducto, Las gréficas de control de calidad permiten comparar si las varia=-
ciones de un proceso son debidas solamente a factores intr{nsecos al
mismo, y por tanto incontrolables, en cuyo caso se dice que el proceso
esth bajo control estadfstico, o si se deben a las llamadas " causas asig-
nables "', entendiéndose por tales a aquellos factores que no son debidos
al proceso en sf, sino que representan alteraciones que pueden ser con-
troladas, en este caso se dice que el proceso esth fuera de control.

6.3.1 Grhlicas de control de precisibn

Se aplican preferentemente al control de procesos, donde se requieren
analizar mueatras cada cierto tiempo. El control de la precisibn en estos
cagos se lleva a cabo analizando sblo algunas muestras por duplicado, la
determinacién de cuales y cuantas muestras ge deja al criterio del jefe
del laboratorio y dependerh de la variabilidad del método, de las muestras
y de los factores ya sefialados en el inciso 6.2.

El control de la precisién se basa entonces en el monitoreo de los rangos
obtenidos al analizar subgrupos de duplicados mediante una gréfica de _
X y en el control del rango de cada subgrupo, mediante una gréfica de R,

Para la construceibn inicial de las grificas es necesario que el laboratorio
opere bajo condiciones normales, que log anflisis sean hechos por el
mismo analista o grupo de analistas, aplicando siempre ¢l mismo método.
Los pasos a seguir son los siguientes:

a) Formar al menos 15 subgrupos de dos anfiligis por duplicado.

b) Obtener 10s rangos de cada anflisis por duplicado, Este valor
se considera X para las grificas comunes de X y R,
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c) Obtener el promedio de los rangos de cada subgrupo. Este val :
ge considera X en las grificas comfines de X y R.

d) Obtener, para cada subgrupo, el rango de los rangos obtenidos
en el paso inciso b. Este valor se considera R en las gréficas comlnes
de X vy R.

e) Sumar cada una de las X del inciso ¢y dividir entre el nli-
mero de subgrupos. Se obtiene X.

f) Sumar cada una de las R obtenidas en el inciso d  y dividir
entre el nimero de subgrupos. Se obtiene R,

g Calcular los Ifmites de control superior e inferior para X de
acuerdo a las siguientes férmulas.

LCSg = X + ApR

LCIg; = X - AR
h) Calcular log l{mites de control superior e inferior para R de
acuerdo a las siguientes formulas:

LCSy = DR

LCIg = D3R

Los valores Ay, D3 y D4 se pueden obtener en el apéndice No, 3,
-6.3.2  Gréficas de control de exactitud
Como complemento a las gréficas de control de precisibn, estfn las gr&-

ficas de control de exactitud también aplicables al control de procesos.
El control de 1a exactitud se lleva a cabo analizando patrones de concen=

tracibn perfectamente conocida que se introducen,eventual o peribdicamente,

junto con las muestras por analizar.
,Los mismos requisitos sefialados para el establecimiento de las grhlicas
de control de precisibn sonnecesarios y aplicables para elaborar las gri-
ficas de control de exactitud, .

Los pasos a seguir para elaborar las graficas son:
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a) Formar unos 15 subgrupoes de resultados analiticos de mwe siras
patrbn conocidas.

b) Obtener los rangoes entre el resultado de cada anlisis y el va-
lor real de la muestra patrbn. Este valor se considera X para lag gra-
ficas comunegs de X y R.

e) Obtener el promedio de los rangos de cada subgrupo. Este va~
lor se considera X en las gréficas comunes de X y R,

d} Obtener, para cada aubgrupe, el rango de los rangos obtenidos
engl inciso b. Este valor se considera R en las grificas comunes
de X y R.

e) Sumar cada una de las Z del incise ¢y dividir entre el nt-

mero de subgrupos. Se obtiene X.

f) Sumar cada una de las R obtenidasg en el inciso d  y dividir
entre el nlmero de subgrupos. Se obtiene R,

g Caleular los Umites de control superior e inferior para X de
acuerdo a las siguientes {brmulas:

[}

LCSg = X + ApR

LCIg = X - AgR

h) Calcular los Ifmites de control superior e inferior para R de
acuerdo a las siguientes fbrmulaa:

LCSg = DR

LCIR = DgR
Los valores Ay, Dy y Dy Be pueden obtener en el apéndice No. 3.

A manera de ejemplo, supbngase que se quieren construir graficas para

el control analftico del laboratorio empleando los resultados del contenido
de nitrbgeno en urea durante 4 meses de cierto afio. Se tienen los sigulen-
tee datos para congtruir las grhficas de control de precisibn.

Sen X = |ler anflisig - 22 anflisig |
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No. de ler 2% _
Mes  muestra anfilisig anflisia X X R
Enero 1 46.13 46.05 0.08
Enero 2 46.23 48.15 0.08 0.08 0.00
Enero 3 46.17 46,20 0.03
Enero 4 46.38 46.35 0.03 0.03 0.00
Febrero 5 48.50 46,46 0.04
Febrero 6 46.39 46.42 0.03 0.085 0.01
Febrero 7 46.48 48,43 0.05
Febrero 8 46.30 46.35 0.05 0.050 0,00
Marzo 9 46.43 46.39 0.04
Marzo 10 46,27 46.24 0.03 0,035 0.01
Marzo 11 46.39 46.32 0.07
Marzo 12 46,40 46.31 0.09 0.08 0.02
Abr{l 13 48,15 46.21 0.08
Abril 14 46.49 46.25 0.08 0.086 0.00
Abril 15 48.18 46,18 0.00
Abril 16 46.25 46,29 0,04 0.02 0.04
L o0.39 0.08
_ = - LR
X = E:‘( =0,0487 R= N =0.01

N = nimero de subgrupos.
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u
B

LCSg + AR

LCS5z = 0.0487 +1.88(0.01)

LCS; = 0.0675
LCI; = X - AR
LCIg = 0.0299

LCSR = D4R = 3.268 (0.01 ) = 0.03268

LCIg = DgR = O

Para construir gr&ficas de control de exactitud se tienen anfliais de mues-
tras patrbn con los siguientes resultados:

Sea X = | valor real - valor determinado |
Mes  No. de %N % N X X R
muestra determinado real
Enero 1 46.60 46.65 0.05
Enero 2 46.66 48.65 0.01 0.030 0.04
Enero 3 46.52 46.50 0,02
Enero 4 46.45 46.50 0.05 0.035 0.03
Febrero 5 46.27 46.25 0.02
Febrero 6 46.48 -46.50 0.02 0.020 0.00
Febrero K 46.53 46.50 0.03

Febrero 8 46.58 46.85 0.07 0.050 0.04
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Mes No. de - %N %N X X R
muestra determinado real
Marzo 9 46.28 46.25 0.03
Marzo i0 46.43 46.50 0.07 0,050 0,04
Marzo 1 46,46 46.50 0.04
Marzo 12 46.23 46.25 0.00 0.020 0.04
Abril 3 46.53 46, 50 0.03
] Abril 14 46.60 46.65 0,05 0.040 0.02
Abril 15 46.28 46.25 0.03
Abril 16 46.47 46.50 0,03 0,030 0.00
L oo0.215  0.21
= rX -
X = =3 o044 [ =—————@——=o.ozﬁa

N N

N = Nbmero de subgrupos.

LCS¢ = X + AgR = 0.0836
LCl; = X - AF = - 0.0150
LClz = O

LCSR = D4R = 0.0859

LCIg = DR = U
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Las graficas para precision y exactitud se muestran a continuacibn:

Gréfica de
Tendencia
Central

Gréfica de

Rangos

Gréfica de
Tendencia

Central

Gréfica de

Rangos

Graficas para el control de precisibn

LCSx = 0. 0675

X=00487

— e — .

LCIg = 0.0299

1.CSR = 0.0327

e R=001. . __.
LCIg = 0

Gréaficas para el control de la exactitud

LCSy = 0.0838

X200844

e —t e ¢ — —-

LCIX = 0

LCSg = 0.0859
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6,4 CONTROL DE PRECISION Y EXACTITUD POR MUESTREO DE
ACEPTACION

El propdsito principal del muestreo es extraer informacidn de los parame-
tros desconocidos de la poblacién por medio de estimadores obtenidos a
partir del anflisig de muestras aleatorias de la poblacidn. En el control
de calidad el muestreo es una técnica muy usual, con la cual se determina
el nivel de calidad de un lote examinando sblo algunos elementos que con~
forman dicho lote. Este mismo concepto puede ser aplicado al control de
la precisidn y de la exactitud en los anAlisis de lotes de muestras.

6.4.1 Desarrollo de algunos sistemas de muestreo de aceptacibn basados
en el nivel de calidad aceptable ( AQL ). )

Para establecer un criterio de aceptaciébn de alguna caracterfstica particu-
lar de calidad de un producto, es necesario primero decidir qué porcentaje
de defectuosos se considera aceptable como promedio de un proceso. Este
nivel de calidad aceptable es el llamado AQL.

El concepto de AQL se ideb por el Ordnance Department del ejército de
Estados Unidos, en 1942 bajo la direccién de ingenieros de la Bell Telephone.
En 1945 se hicieron algunas tablas de muestreo mltiple, las que fueron
adaptadas por el Departamento de Defensa en 1849 como Standard 105 de

la JAN ( Joint Army Navy }. En la década de 1950 se modificaron sucesiva-
mente estas tablas, dando origen ala MIL~STD*1054; MIL STD-105 B

(1958 ).

En 1961 se adoptd la MIL STD 105C que fue creada y posteriormente mo-
dificada por un grupo de trabajo de las agencias militares de Estados Uni~
dos, Gran Bretafna y Canad; el resultado fue la norma MIL-STD-105D.
(10 ).

Estos sistcmas de aceptacibn cobraron gran importancia no sblo en orga-
nizaciones militares o gubernamentales sino que se han empleado por la
industria privada para el muestreo de aceptacién de toda clase de produc~
tos.

6.4.2 Control de la precisibn
La determinacibn de la precisién y exactitud se puede hacer aplicando las

tablag MIL~-STD-105 D cuando se analizan muestras por lotes, siguiendo
los pasos que se indican a continuacibn:

#* MIL-STD = MILITAR STANDARD

(10 ) Grant M Eugene, Leavenworth Richard S.; Control Estadfstico de
Calidad; C.E.C.S.4.,; México, D, F,; 1984,
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a) Seglin el método de anflisis; determinar la mfxima diferencia
en porciento que sc puede aceptar eatre resullados analfticos de duplica~
dos. Esto significa que si la diferencia excede el valor maximo especi~
ficado, el anflisis se debe considerar defectuoso tanto para la muestra
como para su duplicado.

b) Fijar en base a la experiencia, el porcentaje de anflisis defec-
tuosos que se estd dispuesto a aceptar en el lote por analizar, es decir
ge debe fijar el AQL.

c) De acuerdo a las tablas MIL-STD-105 D y emplefndose el mues-
treo normal, determinar la letra-cbdigo segln el tamafio del lote por ana-
lizar,

d) Con la letra-cbdigo y el plan de muestreo sencillo para inspec-
cibn normal se determina el " tamanio de muestra " que en este caso sig-
nifica el nfimero de anAlisis que debe hacerse por duplicado. La seleccibn
de las muestras que deben llevar duplicado puede hacerse por medio de
una tabla de nimeros aleatorios.

e) Como la introduccién de duplicados modifica el tamafio del
lote, se deben repetir lOs incisos ¢ y d hasta que la letra-cédigo no
cambie con las modificaciones en el tamaio del Iote.

£) Con el valor de AQL y la letra-cbdigo, obtenidos en los pasos
anteriores, determinar el nimero de aceptacién o rechazo en las tablas,
El nimero de aceptacibn representa en este caso el nimero méximo de
anhlisis por duplicado que salieron defectuosos y que puede aceptarse sin
sobrepasar el AQL fijado. El nfumero de rechazo representa el nfimero
de anflisis defectuosos a partir del cual se ha gobrepasado el nivel de
AQL fijado. De ser éste el caso, el grupo o lote de anfilisis debe recha=-
zarge en cuanto a su precisibn y, anslizarse nuevamente.

6.4.3 Control de la exactitud

El control de exactitud se puede llevar a cabo de manera anfloga al control
de precisibn, sblo que en lugar de duplicados se analizan patrones o esthn~
dares de concentracibn perfectamente conocida, 1os pasos a seguir son:

a) Fijar la mAxima diferencia que se estf dispuesto a aceptar entre
‘el resultado de anhlisis del patrbn y el valor real del mismo. Es decir,
g1 1a diferencia excede el valor mfximo especificado, el anflisis se debe
congiderar defectuoso.
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b) Fijar en base a la experiencia, ¢l porcentaje de anhlisis defec~
tuosos que pueden aceptarse en el lote por analizar, es decir se debe fijar
el AQL.

c) De acuerdo a las tablas MIL-STD-105 D y empleandose el mues-
treo normal, determinar la letra-cbdigo segln el tamarno del lote por ana-
lizar,

d) Con 1a letra cbdigo y ¢l plan de muestreo sencillo para inspeceibn
normal se determina el " tamafio de muestra " que en este caso significa
el nmero de estindares que debe introducirse para la verificacién de la
exactitud. La seleccibén de cufiles muestras corresponden a estindares
puede hacerse por medio de una tabla de nimeros aleatorios.

e) Como la introduccibn de esthndares modifica el tamafio del lote,
se deben repetir los incisos ¢ y d hasta que la letra-cbdigo no
cambie con las modificaciones el tamafio del lote.

£) Con el valor de AQL y la letra-cbdigo, obtenidos en los pasos
anteriores, determinar ¢l nimero de aceptacibn o rechazo en las tablaa.
El nfimero de aceptacibn representa en este caso el nlmero mhximo de
resultados de anfilisis de esthndares que salieron defectuosos pero que
puede aceptarse sin sobrepasar el AQL fijado. El nhmero de rechazo re-
presenta el nlimero de resultados analfticos erréneos a partir del cual se
ha sobrepasado el nivel de AQL fijado. De ser eate el caso, el grupo o
lote de anfilisis debe rechazarse en cuanto a su exactitud y, analizarse
nuevamente.

Ejemplo:

Como ejemplo de estos procedimientos para verificar la precisibn y la
exactitud en métodos analfticos, supbngase que se tiene un lote de 100
muestras por analizar y se quiere verificar precisibn y exactitud en los
resgultados de anflisis. Los pasos a seguir son los siguientes:

De la tabla MIL-STD=-105D, Apéndices Nos. ( 4 y 5 ) con el tamafio del
lote { 100 anflisis ) y empleando muestreo normal, se obtiene la letra
cbdigo F.

Con 1a letra cbdigo en la siguiente tabla se determina el tamafio de mues-
tra: 20 para verificacibn de precisiébn y 20 para verificacibn de exactitud,
con lo cual el lote por analizar en realidad consta de 140 determinaciones
en lugar de las 100 originales. Con este nuevo tamafio de lote { 140 ) se
vuelve a determinar la letra-cbdigo que en este caso continfia siendo F.
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Con ayuda de una tabla de nimeros aleatorios{11)se especifican 20 nGmet »
entre 0 y 140 que corresponden a duplicados y posteriormente se selec~
cionan otros 20 nimeros entre 0 y 140 los cuales corresponderfn a estan-
dares.

Una vez realizados log anflisis se determina el nflimero de defectuosos
tanto para duplicados como para los esthndares y con ayuda de la tabla
MIL-STD~105D emptefindose un AQL de 1 % para precisibn y 1 % para
exactitud se obtienen los nimeros de aceptacibn o rechazo para cada caso.

‘ (11 ) Snedecor G.W.,, Cochran WG: Métodos Estadisticos; C.E.C.8.A.;
! México, D. F.; 1978,
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7.0 DISENO DE YN LABCRA TGRIO

Son diversos los [actores que deben tomarse en cuenta en el disefio de un
laboratorio de pruebas qufmicas, entre los més importantes esthn el eco-
nbmico, la carga de trabajo esperada asf como el tipo de pruebas a reali-
zar, sin embargo hay otras consideraciones adicionales que también son
importantes, tales como la funcionalidad, las posibilidades de futuras am-
pliaciones, ¢l crear una atmésfera de creatividad y confort, el disefio en
funcibn de la seguridad en el laboratorio, de los servicios que se requieren
y aln de 1a estética del mismo.

En el pagado, los laboratorios de Fertimex fueron, en su mayorfa, ‘simple-
mente adaptados para las funciones necesarias de cada Unidad Productora
sin seguirse recomendaciones o reglas generales para que resultaran bien
montados y adecuados para cumplir sus funciones. Estas deficiencias
dieron lugar a que los laboratorios mfs recientes se digefiaran hajo ciertos
lineamientos a fin de tener mejorfas en ellos. Cabe decir que, enla em-
presa mencionada, cada laboratorio es un caso particular y, por lo mismo
1as recomendaciones que se hacen son de carficter general,

7.1 AREAS DEL LABORATORIO

A continuaclbn se mencionan las fireas mbs importantes de un laboratorio
qufmico, sefalandose los criterios de mayor importancia en el diserio del
mismo.

7.1.1  Area General de AnAlisis.- Normalmente se sitfia en la parte
central de] laboratorio, se encuentran en ella mesas de trabajo cuya cons~
truccibn tfpica es de 1&mina con cubiertas de madera tratada o acero incxi-
dable, con un canal central de plomo y con una tarja en un extremo.

7.1.2  Sala de balanzas.~ Se localiza preferentemente en el primer ni-
vel del edificio, lejos de &reas de carga y descarga as{ como de equipos
capaces de producir vibraciones ( troqueles, motores, ventiladores, etc. ).
Se recomienda un cuarto con una sola entrada colocado en una esquina del
edificio, por ser este uno de los lugares més rigidos del mismo, preferen-
temente sin ventanas a fin de evitar calentamiento por luz solar.

En cuank a mesas para balanzas existen dos tipos; el primero consiste en
una mesa sblida sujeta firmemente al suelo 0 a una pared pero no a ambos,
ge recomienda emplear una basge de concreto cimentada al suelo a una pro-
fundidad entre 0.5 y 1.0 m. Otra forma es una mesa de concreto con,
aproximadamente, 1as siguientes medidas t{picas; 2.8 m de largo, 0.60 m
de ancho y 0.70 m de altura, soportada y nivelada sobre bancos de arens,
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adicionalmente es conveniente colocar un paiio de tela sobre toda la mes:
y sobre de &sle un vidrio grueso. Se recomienda iluminacién de nebny
temperatura éptima de 20 °C con humedad relativa inferior al 65 %.( 12 ).

7.1.3 BSala de Instrumentos.~ Por funcionalidad debe estar proxima al
frea de anAlisis, sus dimensiones dependerfin de la cantidad de instru-
mentos que se requieran. Las recomendaciones més importantes aquf
son que el cuarto esté libre de gases y vapores corrosivos as{ como de
polvo.

7.1.4 Cuarto Caliente.~ [En este cuarto se agrupan los principales equi-
pos de calentamiento como son hornos, muflas, estufas, etc. Se reco-
mienda la instalacién de dos campanas extracloras de gases una para va-
pores corrosivos y otra para disolventes orghnicos construidas de mate-
rial plhstico y de acero inoxidable respectivamente, con ventiladores de
aspas resistentes a la corrosibn y capaces de mantener una velocidad de
aire de unos 30 m/min en el cyerpo de la campana, lo que corresponde
aproximadamente a unos 22 m®/min de desplazamiento.

7.1.5 Almacénde reactivos, materiales y muestras.~ Normalmente los
almacenes se githan prbéximos al rea de anflisis pero de tal manera de
que al menos uno de sus muros de al exterior; esto con el fin de colocar
extractores. Es conveniente designar al almacén, un espacio tan amplio
como sea pogible, en previsi6bn de neccsidades futuras.

7.1.6 Cuarto de pruebas {fsicas.- En este cuarto generalmente se rea-
lizan las determinaciones granulométricas o moliendas de materias pri-
mas minerales ( roca foafbrica, azufre, etc, ); son operaciones que gene-
ran ruidos, vibraciones y polvos por lo que no conviene localizar instru=
mentos cerca, y debe estar provisto de alghn sistema de extraccibn de
polvos. En laFigura 1 puede verse un ''Layout'',segfin lo anterior.

7.2 SERVICIOS DEL LABORATORIO

En buena parte, de la calidad de 103 servicios con que cuenta un laborato~
rio, depende la calidad de los resultados analfticos, es por ello que dichos
gervicios deben planecarse o adaptarse cuidadosamente. Desde el punto de
vista de los fertilizantes, las necesidades analfticas y, por tanto, los ser-
vicios requeridos estfn en funcibn del tipo y calidad de los productos ter-
minados, esto implica que cada laboratorio necesita considerar individual-

" mente sus necesidades; sin embargo desde un punto de vista general se
pueden tomar en cuenta los siguientes puntos:

{ 12 ) Servicios Centrales de Instrumentacion y Laboratorios, A.C.;
Balanzas Analfticas; México, D. F.; 1984,
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7.2.1 Apguadestiladao purificada. - FEl agua destilada puede considerar-
se como un reactivo analitico de gran importancia, en &l se preparan la
mayor{a de las disoluciones, la mayor parte de las reacciones en Quimica
Analftica se llevan a cabo en medio acuoso, también se emplea para lavar
y enjuagar los materiales de anflisis. En algunas ocasiones los errores
en resultados analfticos se deben a la mala calidad del agua utilizada.

Para la mayorfa de los anflisis en la industria de los fertilizantes es sufi-
ciente el agua destilada, sin embargo en ocasiones se requierc de agua
desmineralizada por medio de equipos especiales de intercambio idnico.

Cusalquiera que sea el método de obtencibn del agua purificada se requie-
ren programas de verificacibn de la calidad de la misma, as{ como pro-
gramas de mantenimiento que consisten en la limpieza de los destiladores
o en la revigidn y cambio de los elementos filtrantes y de intercambio
ibnico. El manejo y almacenaje del agua destilada también influye en su
calidad y se deben tener precauciones especiales tales como almacenar
el agua destilada solamente en recipientes de vidrio o plastico que hayan
sido lavados previamente con 4cido nitrico al 50 % y posteriormente en-
juagados con agua de la mejor calidad. Se debe tomar en cuenta por una
parte que log recipientes de vidrio borosilicato hacen que aumente, con
el tiempo, la cantidad de sblidos disueltos totales, por otro lado el empleo
de envases plasticos tales como el polietileno contienen plastificantes que
pueden interferir con el anflisis de sustancias orghnicas, especialmente
si ge trata de plaguicidas.

En general, se recomienda utilizar un agua que tenga una resistencia es-
pecifica de cuando menos 1 M- cm a 25°C. (13 ).

7.2.2 Reactivos quimicos.~ La pureza de log reactivos qufmicos, de
log gases y disolventes es de gran importancia para la realizacibn de
anllisis satisfactorios cada uno de ellos puede ser obtenido en diferentes
grados de pureza. Enel caso de reactivos se clasifican generalmente de
acuerdo a los siguientes tipos:

Esténdares primarios.- En los estbndares primarios cada lote
es analizado y certificado por alguna organizacién reconocida. Puede tra-
tarse de sustancias quimicas puras o de una o ms sustancias quimicas
contenidas en una matrfz especifica. Los esthndares primarios son gene-
ralmente-usados para valorar estindares secundarios o de trabajo en el

laboratorio.

(13) ASTM; 1985 Anual Book of ASTM Standardes; Section 11, Vol
11.01, Water and Environmental Technology; Philadelphia; 1985,
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Entre los estindares primarios mas comunes que se utilizan en la indus~
tria de los fertilizantes esthn los certificados por la NBS ( National
Bureau of Standards ); por la ASTM{ American Society for Testing and
Materials ) y en ciertos casos por la EPA ( Environmental Protection
Agency ), todas ellas de los E. U, A,

Los csthndares primarios deben ser manejados y nlmacenados con extre-
ma precaucionde tal manera que se evite su deterioro, los estandares no
deben exponerse a la humedad, luz solar, polvo o calor, principales causas
que pueden estropearlos.,

b) Estandarcs secundarios.- Son sustancias que han sido " cali~
bradas "' por medio de patrones primarios de tal manera que pueden ser
utilizados como patrones de trabajo con componentes y concentraciones
perfectamente determinados. Al igual que los esthndares primarios, los
secundarios pueden ser sustancias puras o sustancias contenidas en una
matriz especilica.

d Reactivos analizados.~ Son sustancias producidas y analizadas
por lotes, y se reportan ya sea sus impurezas o simplemente se especiflica
que pasan ciertas tolerancias., Los términog grado reactivo analitico,
grado reactivo, y grado reactivo analftico ACS son sinbnimos de esta
claze.

d Reactivos quimicamente puros.- Generalmente son reactivos
de alta purcza pero sin que se indique su concentracidn ni su contenido
de impurezas.

e} Reactivos grado téenico.- Son reactivos que se venden en con-
centraciones muy variadas y son los de menor pureza, :

7.2.3 Aire comprimido.- La red de aire comprimido debe abarcar
al frea de anhlisis, cuarto de inatrumentos y cuarto de pruebas f{sicas.

Este aire debe estar exento de agua, aceite y polvo que son los principa-
les contaminantes, para ello el aire se [iltra antes de ser comprimido y
posteriormente se condensa la humedad mediante algln sistema de en-
Iriamiento. La red debe tener [iltros para retener y extraer el agua y
¢l aceite no separades anteriormente, ademés de un tanque de suficiente
capacidad para almacenar el aire y amortiguar las pulsaciones en el

‘pistema. Este aire se considera suficientemente limpio para usarse en
fotbmetros de flama o en equipos de absorcibn atbmica. Normalmente
se requierc aire entre 0~4 Kgfcm? de presién.
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En el caso de contar con cromatdgrafos de gases equipados con detector
de ionizacibn de flama, el aire requerido se debe obtener envasado en
.cilindros y de la pureza recomendada por el fabricante del ¢romatbgrafo,
normalmente de 99.995 % de pureza.

7.2.4 Sistema cléctrico.~ Las necesidades de cnergia eléctrica son
variadas en un laboratorio e incluyen las redes cléctricas para ilumina-
cibn; de 115 y 220 Volts y de voltaje regulado.

Desde el punto de vista de la iluminaeibn, se recomiendan lamparas dis-
tribuidas en tal forma, que la iluminacibn sea constante, alrededor de

540 lumen/m2, este valor se considera adecuado para observar facilmen-
te reacciones de titulacion con indicadores ademas de brindar un ambieate
confortable a los analistas

Las redes de 115 y 220 Volts deben estar distribuidas cn todo el laborato-
rio debiendo calcularse las cargas gléctricas en cada red, ademés, dichas
redes deben ser del tipo polarizado, esto es de tres polog, como medida
de seguridad. Il cuarto caliente es el que normalmente requiere de las
mayores demandas de electricidad y son preferibles los equipos de 220
Volts sobre los de 110 V, tales como estufas, hornos, muflas y placas de
calentamiento.

Por otra parte, si se cuenta con instrumentos delicados como espectrofo«
tbmetros o cromatbgralos de gases es convenienle y a veces indispensable
contar con redes cspeciales de corriente regulada, La seleccibn del re-
gulador de voltaje en estos casos debe ser cuidadoga ya que el regulador
debe tener una velocidad de regulacibn suficientemente rapida de tal ma-
nera que los equipos analfticos no resientan oscilaciones en el voltaje.

En lugares donde lag fluctuaciones en la energia eléctrica sean grandes
puede requerirse de un regulador primario de voltaje del tipo de autotrans-
formador cuya velocidad de regulacién aunque es algo lenta (unos 14 Volts/
segundo ) permite tener un intervalo de regulacién mayor, bajo estas cir=
cunstancias es conveniente contar con otro regulador final rapido del tipe
electrbnico que permita una regulacibn final adecuada a l0os instrumentos.

La regultacibn del voitaje también puede hacerse conectando los equipos
delicados a pequeiiog reguladores individuales, en este caso, se tiene la
.desventaja de que dichos reguladores restan espacio a la sala de instru-
mentos.
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7.2.5 Vacfo.~ Se considera indispensable contar con una bomba de
vacfo eapaz de dar 20 pulg de Hg a las freas de anflisis y al cuarto ca-
liente.

7:2.6 Otros servicios.- Se requieren dos tipos de drenaje uno sani-
tario con fosa séptica y desearpa a la red general de drenaje de la fAbrica
y otro drenaje exclusivo para el laboratorio provisto de una fosa de neu-
tralizacibn con relleno de piedra caliza para [inalmente descargar enla
red general de drenaje, para este Gltimo se recomienda utilizar tuberfa
fcido~resistente de material cermico.

Obviamente también se requiere de servicio de sanitarios; red de agua
potable, servicio telefénico, gas propano, butano o natural asf como ace -
tileno, 6xido nitroso, nitr6geno, hidrégeno, helio, etc.

7.3 MANTENIMIENTO DEL INSTRUMENTAL ANALLITICO

En log laboratorios modernos de anflisis existe una gran dependencia res-
pecto del instrumental, por ello el mantenimiento adecuado de los equipos

‘ es imprescindible para obtener resultados satisfactorios.

En lo actualidad existe una gran variedad de instrumentos analiticos en
continua evolucidbn, y, por lo mismo, resulta imposible particularizar
con gran detalle sobre los requisitos de mantenimiento para cada uno de
ellog. En todos los casos es necesario consultar los manuales de opera-
cibn y servicio especificos de cada aparato y aplicar estrictamente lo que
ahf se indica. { 14 ), :

Es posible sin embargo, mencionar algunos lineamientos de carficter ge-
neral que pueden ayudar al mantenimiento adecuado de los instrumentos
m#hs usuales empleados en el control de calidad de los fertilizantes y pla-
guicidas.

En el apéndice No,2 se muestran algunas consideraciones relativas al
mantenimiento del instrumental analftico de interés.

(14 ) Garfield M. Frederick; Quality Assurance Principles for"
Analytical Laboratories. Association of Official Analytical Chemists;
U.8.A,; 1984,
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7.4 MANEJO Y REFORTE DE RESULTADUS

Otra de las funciones importantes de un laboratorio de control de calidad,
es la manera de reportar los resgultados de anfilisis, en base a los cuales
se toman decisiones en las diferentes Areas de la empresa. En el caso
de la industria de los fertilizantes la diversidad de anlisis obliga a ela-
horar formas distintas de reportes seghn el objetivo bugcado.

Para el control de las materias primas y productos terminados en los que
la verificacibn es por lote, normalmente se requiere de un reporte cuyo
disefio se base en las siguientes consideraciones:

= Claridad en 1a hoja del reporte evitando redundancia en la informacibn.
~ Identificacibn y tamaio del lote.

- Fechas de muestreo y anhlisis, incluyéndose el turno laboral y hora
correspondientes.

- Tipos de anflisis efectuados y sus resultados,

- El reporte debe contener la informacibn acerca de la aceptacibn o re-
chazo del lote.

Para el control de los procesos en algunos casos es conveniente, ademfs
de las consideraciones anteriores, elaborar una grifica de control que
esté a la vista del personal de operacibn.

Una vez transmitida la informacién, cada reporte generado debe archivarse
sistembticamente, por fecha o lote producido, de tal manera que esa infor~
macibn pueda recuperarse facilmente.

Por otra parte, los sistemas computarizados, se adaptan perfectamente a
los procedimientos anteriores, simplificindolos en cuanto al manejo y al-
macenamiento de informaci6n y permitiendo extenderse en cuanto & anfili~
sis estad{sticos. Sin embargo en la utilizacibn de computadoras, son vh-
lidas las mismas consideraciones hechas con anterioridad. Por tanto la
decisién de utilizar computadoras dependerh principalmente del volumen
de informacibn que en cada caso se necesite procesar asf como el costo
,del sistema mismo.
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8.0 CONCLUSIONES

8.1 La producci6n de alimentos a gran escala es una necesidad impe=
riosa cn el mundo actual, por clle la fabricacibn de fertilizantes es critica
no sblo en cuanto al nivel de produccibn, sino también en relacibn a la ca-
lidad de los mismos. Dentro del contexto del control de la calidad en la
fabricacibn de los fertilizantes, la labor del laboratorio constituye uno de
los eslabones mfs importantes porque permite cvaluar cualitativa y cuan-
titativamente los diferentes productos, materias primas ¢ intermedios asf
como verificar, de manera rutinaria o especial a los diferentes procesos
de fabricacibn.

8.2 Por otra parte, si la labor principal del laboratorio es generar in-
formacibn precisa y exacta ademhs de oportuna es enlonces necesario cons-
tatar, de alguna forma, si los resultados analfticos emitidos por el labora-
torio son suficientemente confiables para tomar decigiones sobre lotes y
sobre los mismos procesos de produccibn. Hasta ahora la precisibn en los
métodos de anflisis sc comprueba analizando por duplicado cada una de las
muestras y obscrvando diferencias entre resultados. La exactitud por su
parte se evalfia introduciendo patrones cuya concentracibn esti perfecta-
mente delinida y se manejan exactamente igual que las muestras. Resulta-
dos distintog de lo esperado en el anblisis de un patrbén gignifica que el lote
de muestras analizadas conjuntamente con ese patrén de referencia sufrié
uno o mhs errores durante el procedimiento analftico los cuales fueron la
cauga de las dilerencias encontradas.

8.3 En basc a lo anterior, se propone la verificacibn de la precisibny
de la exactitud por dos técnicas diferentes; ¢l empleo de las grificas de
control para X y R, o mediante el muestreo de aceptacién empleéndose las
tablas MIL-STD~105 D. En ambos casos se considera que los resultados
de anklisis, sonel' producto final " del laboratorio y por tanto pueden ser
evaluados como cualquier otro producto final aplicando las técnicas antes
mencionadas. La scleccidn de una u otra técnica dependeri de las circuns-
tancias del caso.

8.4 Cuando sc tienen anfilisis peribdicos como los que ocurren a lo largo
de una jornada laboral, la técnica mhs adecuada para la verificacibn de loa
resultados analfticos cs el empleo de graficas de control, en este caso
esthn los anflisis que sirven para controlar los procesos.

8.5 En cambio, si se requiere analizar lotes de miestras como sucede
con las materias primas o productos terminades, entonces es preferible
comprobar log resultados analfticos mediante el muestreo de aceptacién.
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8.6 La aplicacidn de cualquiera de las técnicas mencionadas para la
verificacidn de la precigibn permite reducir el niimero de anklisis por
lote o jornada laboral y, por tanto, hace innecesario introducir duplica-
dos para todas las muestras, esto da por resultado una reduccibn cn el
consumo de reactivos y la posibilidad de realizar mayor nlimero de ana-
ligis con los mismos recursos.

8.7 Por otra parte cl disefio y las facilidades con que cuenta ¢l labo-
ratorio tienen una enorme influencia en 10s resultados de analisis, ya que
resulta muy dificil sino es que imposible el realizar procedimicntos ti-
picos de laboratorio como pesar muestras, titular soluciones, cte., si
existen deliciencias en el disefo del mismo ( vibraciones, polvo, humos,
mala ventilaci6n, inadecuada iluminacibn, etc. ). Algo similar puede
concluirse respecto de los servicios disponibles aaf como del estado que
guarda el instrumental analitico.

8.8 Como es de esperarse, las fallas de discfo deben resolverse
antes de la construccibn del laboratorio, correcciones posteriores son
dificiles y & veces imposibles de lograr. Log servicios y el instrumen~
tal, por su parte, son mis susceptibles de ser corregidos cuando sc pre-
senta un desperfecto.

8.9 Sin embargo siempre es preferible evitar las failas antes de que
se presenten, por medio de programas de mantenimiento preventivo y de
verificaciones en el instrumental analitico.

8.10 Las consideraciones de diseno y mantenimiento antes expresadas
son tan importantes, que deben resolverse en primer lugar, antes que
intentar la aplicacibn de técnicas para verificar el [uncionamiento del la-
boratorio, de lo contrario se presentarn frecuentemente errores que
pueden interpretarse indebidamente como variaciones propias del método
analftico pero que en realidad son consecuencia de las condiciones inade=
cuadas reinantes en el laboratorio.

8.11 Por 10 que respecta al manejo de la informacibn que se genera en
el laboratorio 10 méis adecuado es la elaboracibn de reportes de anilisis
claros y concisos con la consiguiente notificacibn oportuna a las dreas
involucradas { produccibn, compras, etc. }.

8.12 La informacibn relativa a los resultados de anAlisis conviene
conservarla por algln tiempo a finde comparar resultados entre diferen-
tes partidas de produceibn. Lo que permite extraer afin mas informacibn
que puede ser valiosa.



45

8.13  Por filtimo, resulta imprescindible que los reportes de anhlisis
degemboguen en la aplicacibn de medidas correctivas, aunque esta Gitima
actividad no siempre es responsabilidad exclusiva del laboratorio, ya que
la augencia de tales medidas harfa estéril cualquier trabajo relacionado
con el control de la calidad.
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9.0 RECOMENDACIONES

9.1 La primera recOmendacibn y quiz& la mhs obvia es que los reque~
rimientos de los laboratorios sean contemplados con anterioridad a la
construccibn de los mismos, para ello es convenicate consultar a perso-
nal con expericncia en el diseno de laboratorios. En ¢l caso de laborato~
rios ya construidos y que presentan deficiencias, 1o mhs adecuado es in-
tentar modificar su diseiio en base a los lineamientos generales que se
mencionan ecn el capftulo 7.0 de este trabajo.

9.2  En cuanto a las técnicas propuestas para verificar precisifn y exac~
titud, es recomendable que los laboratorios de control de calidad apliquen
alguna de ellas para verificar por s{ mismos sus resultados analfticos,
especialmente cuando se trata de anhlisis rutinarios donde los analistas
ticnen hahilidad y expericncia suficientes de tal manera que es innecesa~
rio correr duplicados de todas las muestras. Sin embargo en el caso de
nuevos métodos o de analistas sin experiencia, cs preferible seguir el
camino tradicional.

9.3 Como enire los servicios el méy delicado ¢s normalmente el sumi-
nistro de energfa eléctrica, especiatmente si se tiene instrumental analf-
tico sofisticado, es conveniente y en ocasiones imprescindible tener co-
rriente regulada { normalmente a 117 VAC ) mediante reguladores elec-
trbnicos que sean capaces de responder con rapidez a las fluctuaciones
que en ocasiones se presentan, sobre todo en zonas industriales.

9.4  Aunque el instrumental que se emplea en los laboratorios de control
de calidad de Fertimex es muy variado, serfa adecuado contar con pro-
gramas de verificacién de instrumentos los cuales podrfan ser implemen-
tados por un labhoratorio central con experiencia en cada uno de los equipos
de anflisis empleados. La verificacibn propiamente dicha podr{a reali-
zarla cada uno de los laboratorios involucrados, reportando al laborato-
rio central, de esta manera se tendrfa informacibn clara acerca del estado
que guardan los instrumentos y podrfa plancarse mejor su mantenimiento
e incluso su sustitucibn.,

9.5 Para mejorar la capacitacidn del persenal encargado de los anblisis
cs recomendable preparar programas de capacitacidn, principalmente
cuando se requiere la operacidon de instrumentos analfticos especiales
"tales como equipos de absorcibn atdbmica, analizadores automéhticos, cro-
matbdgrafos de gases, etc.
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UNIDADES INDUSTRIALES

{ tonmindaa/ano )

PRODUCTUS FINALES - (o] coo cog JRA MIN MVA PAJ Quu LAC TRN TUTAL
8utfalo de amonte 180,000 200, 000 278, 700 594,000 200,000 11432, 700
Nitrato de amonio 100, 000 88,000 200,000 160, 000
Ureas 388,000 15,000 302,000 980, 000 : 11753, 000
Superfoafato slmple 300,000 362,500
Buperfosfsto triple 40,000 270, 000 159,016 450, die
Foalsio dismbnieo { DAP ) 02, 500 562,000 044,500
Carnplejos NPK 149,000 9,000 250,000 470,000
PRODUCTOS INTERMEDIUS
Acldo sulllirlco 80,000 341, 500 430, 000 045,000 858,000 1'330,000 31934, 500
Acido foatbrico { POy ) 11, 000 30,600 18,000 8,000 306,000 518, 800
Actdo nftrico 100, 000 $5,000 215,000 370000
TOTAL/UNIDAD 548,000 75,000 359, 800 850,200 1111, 600 ' 207,000 2'550,000 11782,000  3'102,038 200,000 101564,336 '

JIO  Unidad Bajfo, Satamuanes, Gto. MVA  Unidad Monclova, Monclova, Cosh.

€00 Unldsd Camargo, Cumarge, Chih, PAJ Unidad Pajaritoa, Pajaritos, Vor.

€03 Unidad Coatssconlcos, Costzacosicos, Ver. QRO Unidad Querétarc. Quarttsro, Qro.

JRA  Unidad Guadalsjara. Toluqulils, Jl. LAC  Unidod Lézero Chrdenas. Lhzaro Chrdenas, Mich.

MIN Unidad Minatllihn. Cosolencaqua, Ver. TAN  Unidad Torreén. Torreén, Cosh.

Apéndice 1.- Principsloa de fer o0 México y aus c-yuddndu Instaladan por fhbrices y por producton, B
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<Ibiildad an longited smblie U¥eviaible. Mixims desviacidn
de ondn $ 1.0 nm, Correrdna
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cibllidad fowmitrice Tureeu of Sandards cina contra velorss ceclificedon,

Medidares do pH -

o doplt Gisriamente o cuando = Exectitid y linearidnd Oulfers praparadon comerchaiments  flegistrar (cs valoren pars comperacioncs
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[
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{finma) “ pucllico a wer determinada aar In absorbancia, Comparar swnsibill=
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. {nes basy pars eada avpiracidn 1em
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&
H
I
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mosible, sapeclalments & jongl=
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= Cala @ m

1gusl que ¢} prveodunl-nln antarlor
par albil

Aprilice 2 .- Ver y de de laborawrio,




INSTRUMENTO

Eapecirdlot metros
de absorcldn atdmica
{horno )

Cromatdgralos de gas

{ Detsctor de canduc-
tividad térinica )

Fl;i%l;;’é‘;‘é 4154 PARAMETRUS TUR MATERIALES DE REFERENCIA
ON VERIFICAR U ESTANDARES
= Cada 4 mexes = Senaibllidad Soluclén esthndar del slemento

.

especilico s ser determinudo
= Raproducibil ided b

Cuda 4 meses ~ Temparstura det harno Pirdbmetro indicsdor de releren-
cis

Cada ver que s use « Septum

Cadn ver que s
© aemanalmente

use = Inserto de tibra de vidrio

Cadn 4 meses 0 cada « Resolucitn
vez que se use
= Senalbllidad
= Reproducibilidad
« Tiampoa de retancidn

+ Nivel de ruido

R Apdnilca 2 .« Vorificaclonea y mantenimionts prevent(vo da instrumaontos do taboratorio,

PRUCEDIMIENTUS DE VERIFICACIUN
U CUNSIDERACIUNES ESPECIALTS

ta solucién esthndar en el horna
eg. Comparar sensibilidad y repro-
ducibilidnd contra rasultados pravios.

~ Cambiar plezna de grafits para 1s pruebs

« La reproducibiiidad debe estar dantro
del 10 %

- Utilizar corrector da fondo slempre que
ua s posible

Reemplazar aeptum,

Reemplazar el insecto de fibrade vidrlo.

r eads parimeiro cantra corridas

Emplear tas miamos sjustes pars laa
prucbas:

Misma cotumna y ujo de gas portadast
« Iguales Wompecaturan Guo w3 corridan
proviss parat llorno, Inyector y delecs
tor.

tgual volumen inyectedo del estdadar.




§2

Nlmero de Factor para el Factores para el grafico R
observaciones grafico X Lfmite de Limite de
control inferior control superior

n Asg Dg D4

2 1.88 0 3.27

3 1.02 0 2.57

4 0.73 0 2.28

5 0,58 0 2.11

4 0.48 0 2,00

7 0.42 0,08 1.92

8 0.37 0.14 1.86

9 0.34 0.18 1.82
10 0.31 0.22 1.78
11 0.29 0.26 1.74
12 0.27 0.28 1.72
13 0,25 0.31 1.69
14 0.24 0.33 1.67
15 0.22 0.35 1.65

Aptndice 3.~ Factores para determinar los l{mites de control

3sigma en 105 gréficos de X y R a partir de R.




§3

Tamaio del lote Nivelll de inspeccibn general
2-8 ' A
9-15 B

16 - 25 Cc
26 - 50 D

51 - 00 o]

91 - 150 bl
151 -~ 280 G
281 ~ 500 H
501 - 1,200 J
1,201 -~ 3,200 K

3,201 - 10,000

10,001 - 35,000 M

Apéndice 4,~ Letras-cédigo segln el tamafio del lote.

( de la norma MIL-STD-105D)




Ta- NIVEL D CALIDAD ACEPTABLE ( AQL) (INSPECCION NORMAL )}

tl‘e'nano
Cré":_1 de eore oo [ocs oo [ooes[ote Jous [em [om|ous juafus Jasfun|asfofus |3 ja|e)imim|mewfm 10
mues
dlgotm ac Molae tie[ae nefac wofae nefne molne Mefre Rofae Molae melae meine Rejae Melke Relde Refte Ralde Refae MofAs Miae Mot Mafte Majae Bafde faode Rofae Mo
A ] r N r N D{}DI[]{}ll!))tllrlllllll\lxlﬁnll
] ) e Vgl af 3 o) s afr afeazfiesia ro nje g
¢ H I by R A K R ALY U (O L TR R TI LU g
[} [ PN Y DR O B R R O R e R DR
3 n o (]I~ Cafx s s o] 7 shio ufiens(n 0 6 Ba
r » o <D e a sl s s d ol ulienln alen s e
o ] IR N R R RN RN R U] O s Ces
" M RS ST R R R U (R LR Ee
] © Ilﬁ.&lti!ltillllllllll!lln‘
[} 1 [ 2o s M IR LI I IR TR N A A RURTL EUR A EU
[ <o <Dyl g s al T b st B
[ aus L ERI P+ e R R N R SR A TR UE
[ w'J ‘L’ouq}{}lzl::usliunnnuun
Pl owm [ el RISty s G TR
o [ 1 {01 e[ sy iy gy denienn
"o |al):t||||uuuunnU Ll
H dlu|u Jju(u|L

<} . Emplear el primer plan de muestreo que aparezca bajo la flecha.
<> = Emplesr el primer plan de muestreo que aparezca sobre la flecha. .
% 7 Node aceptacibn.

No de rechazo.

si el tamano de muestra es igual 0 mayor que el tamano del lote, Hacer inspeccibn al 100 %.

Apéndice No. 5.~ Planes de muestreo sencillo para inspeccibn normal. ( De la norma MIL-STD-105 D ).
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