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RESUMEN 

 

La presente investigación tuvo como objetivo proponer un protocolo para 

garantizar la validez de los resultados en el uso del fotómetro visible NOVA 60. 

lo cual es un requisito del sistema de calidad de la ISO 17025:2017, que obliga a 

los laboratorios en busca de acreditación para asegurar la validez de los 

resultados obtenidos en los procedimientos analíticos. 

El fabricante del equipo Nova 60, en el manual de usuario ofrece la metodología 

para la verificación del equipo, y esta depende de la obtención del kit de 

verificación Spectroquant PhotoCheck 1.14693.0001. el cual se utilizó según la 

programación establecida, la cual definía la realización de dos verificaciones 

semanales por un periodo de 3 meses. Con los datos obtenidos se llevó a cabo 

la elaboración de cartas control.  

Para comprobar la validez de los resultados, se aplicaron técnicas estadísticas 

definidas para evaluar el desempeño de la calibración lineal utilizando materiales 

de referencia, siguiendo la norma ISO 11095:1996. El análisis estadístico 

comprendió la verificación del comportamiento lineal de los resultados de 

absorbancia y Análisis de Varianza de un Factor (ANOVA). encontrando que no 

existe diferencia significativa entre ellos, que los datos siguen una distribución 

NORMAL y la regresión lineal expresa una relación directa entre las curvas y sus 

respuestas analíticas. Para determinar el periodo de calibración se utilizaron los 

datos de las calibraciones (histórico) del equipo, tomando las directrices 

ILAC/OIML para determinar los intervalos de calibración para instrumentos de 

medición, ILAC-G24 / OIML D 10. se obtuvo como resultado un periodo propuesto 

de tres años durante los cuales se recomienda continuar con las verificaciones 

periódicas para realizar un estudio en el futuro o cuando se crea necesario. 

Este estudio se realizó del 25 de marzo al 25 de junio de 2019 en el laboratorio 

de Análisis Fisicoquímico de Aguas de la Facultad de Química y Farmacia de la 

Universidad de El Salvador. 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO I 

INTRODUCCION 
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1.0 INTRODUCCION 

 

En la actualidad la estandarización de los sistemas de aseguramiento de calidad 

en los laboratorios ha puesto en auge su interés, pues la aceptación y credibilidad 

de los resultados depende de la identificación de las fuentes de variabilidad, del 

control y de la documentación que así lo demuestre. 

En 2017 se publicó la última actualización de la norma internacional ISO 17025, 

que establece los requisitos administrativos y técnicos que debe cumplir un 

laboratorio de pruebas o calibración. Toda finalidad de un laboratorio análisis es 

producir resultados confiables obtenidos con técnicas analíticas, precisas y 

adecuadas para su fin. 

 

La demanda de análisis químicos en El Salvador por empresas, alcaldías, 

ADESCO, o algún interesado en conocer la calidad del agua con que cuentan, 

hace que se deba implementar procesos para garantizar la validez de los 

resultados obtenidos. 

 

En esta investigación se estableció un protocolo para para garantizar la validez 

de los resultados en el uso del fotómetro visible NOVA 60. Se estableció un 

programa de verificaciones, se realizaron las verificaciones por un periodo de 3 

meses, se elaboró las cartas control con los datos obtenidos, comprobando su 

validez con la aplicación de técnicas estadísticas utilizando materiales de 

referencia certificados y estableciendo la frecuencia de calibración optima del 

equipo de fotometría visible Nova 60 por medio certificados de calibraciones del 

equipo, realizadas por el proveedor, se determinó el periodo de calibración (3 

años) esto utilizando el método de cartas control (tiempo calendario). 
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Este estudio se realizó durante el 25 de marzo al 25 de junio de 2019 en el 

laboratorio de Análisis Fisicoquímico de Aguas de la Facultad de Química y 

Farmacia de la Universidad de El Salvador. 
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2.0 OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivo General  

Proponer un protocolo para garantizar la validez de los resultados en el uso 

del fotómetro visible NOVA 60 

 

2.2  Objetivos Específicos 

 

2.2.1 Analizar los datos obtenidos de las calibraciones realizadas por el 

proveedor del equipo de fotometría visible Nova 60 a través de un 

análisis de varianza (ANOVA). 

2.2.2 Desarrollar el estudio de verificación del equipo NOVA 60 evaluando 

la calibración lineal del equipo, según el programa. 

2.2.3 Elaborar carta control de los datos resultantes de cada medición por 

cada longitud de onda. 

2.2.4 Comprobar la validez de los resultados aplicando técnicas 

estadísticas definidas en la norma Calibración lineal utilizando 

materiales de referencia de la Organización Internacional de 

Normalización (ISO 11095:1996). 

2.2.5 Establecer la frecuencia de calibración optima del equipo de 

fotometría visible Nova 60.
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3.0 MARCO TEORICO 

 

La necesidad de confianza constante en el desempeño de los laboratorios, no 

sólo es esencial para los analistas y sus clientes sino también para otras partes 

interesadas tales como: las autoridades reguladoras, los organismos de 

acreditación y las organizaciones que especifican requisitos para los productos. 

Existe la necesidad creciente de asegurar las actividades de evaluación de la 

conformidad, la inspección o la certificación de pruebas y ensayos realizados en 

los laboratorios de tercera parte (presenta servicio a terceros). 

 

Particularmente, los sistemas de gestión de la calidad tienen como objetivo: 

- Evaluar el desempeño analítico, encontrar y visualizar los errores más 

frecuentes del laboratorio que los realiza. 

- Estimular a los laboratorios a la "mejora continua", en lo referente a la 

calidad de sus resultados. 

- Evaluar la competencia técnica de un laboratorio. 

 

3.1 CALIDAD, CONCEPTO Y EVOLUCIÓN (7) 

La calidad es un concepto que a lo largo del tiempo ha evolucionado, esta 

evolución conlleva profundos cambios, un primer concepto de calidad el cual es 

concebido con una visión más industrial es: El grado en que un producto cumple 

con las especificaciones que se han establecido en su diseño. 

Esta definición la calidad está enfocada en el producto o servicio y sus atributos, 

en el resultado final y no en procesos o materiales. 

En paralelo a esta evolución también se ha modificado la manera en que se 

controla la calidad, es así como en un primer momento se hablaba de control de 

calidad, que por diferentes procesos verifica el cumplimiento de las 

especificaciones determinadas para un producto o servicio. 
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Posteriormente surge el concepto de aseguramiento de la calidad o gestión de la 

calidad, que engloba las actividades de planeación y sistematización, para dar 

confianza de que un producto o servicio satisface los requerimientos 

establecidos. Y por último esta la calidad total que es una estrategia global de 

gestión de toda la organización. La Figura N° 1 muestra la evolución de los 

conceptos y la forma de control en cada una. 

 

 

Figura N° 1: Evolución del concepto de calidad con respecto al tiempo. 

 

3.2 CERTIFICACIÓN DE LA CALIDAD (17) 

Juntamente con la evolución del concepto de calidad y las formas de controlarla, 

ha surgido la certificación de la calidad, que no es más que el reconocimiento por 

parte de terceros, que garantizan la capacidad de una empresa para desarrollar 

un proceso que se mide de acuerdo con parámetros establecidos en consensos 

regionales y/o globales. 
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A. Sistema de calidad (18) 

Los sistemas técnicos se refieren al aseguramiento de la calidad en el diseño de 

los bienes, a la planificación, aseguramiento, control, mejoramiento y diseño de 

los procesos de manufactura o de presentación de servicios, controlando los 

materiales que se consumen en la producción intermedia y los bienes terminados 

o el servicio final entregado. 

Este sistema permite lograr una organización en la que todos los factores que 

afecten la calidad se encuentren controlados, eliminando así posibles defectos 

en la calidad de los bienes o servicios. 

Los sistemas de calidad se establecen para: 

- Mejorar el desempeño, coordinación y producción, 

- Lograr un enfoque directo hacia los objetivos de la organización y hacia 

sus clientes, 

- Conseguir y mantener la calidad de los bienes y servicios con el fin de 

satisfacer las necesidades implícitas y explicitas de los clientes, 

- Abrir nuevas posibilidades en el mercado y lograr la permanencia en el, y 

- Estar en capacidad de competir con organizaciones más grandes. 

Para establecer un sistema de calidad, se ha diseñado una serie de 

especificaciones estándares y normas internacionales; de las cuales las más 

conocidas y utilizadas a nivel mundial son las editadas y revisadas por la 

Organización Internacional de Normalización (ISO por sus siglas en ingles). 

B. Normas ISO (18) 

La Organización Internacional de Normalización a través de sus comités técnicos, 

desarrolla las normas ISO, las cuales son adoptadas por todos los países que 

reconocen esta organización. Estas normas fueron publicadas por primera vez 

en 1987, y desarrolladas por el Comité Técnico en sistemas de calidad. Abarcan 

todos los campos y establecen además criterios para evaluar la conformidad. La 
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ISO elabora los requisitos para la certificación de productos y de sistemas, así 

como los requisitos para la acreditación de organismos de certificación en 

sistemas, de personal, de productos, y para la acreditación de laboratorios de 

calibración y ensayos. 

C. ISO/IEC 17025 (18) 

El estándar internacional ISO/IEC 17025: 2017 “Requisitos generales para la 

competencia de los laboratorios de prueba y calibración”, el cuál es la referencia 

internacional más popular para los laboratorios en todo el mundo, acaba de ser 

actualizado. La nueva edición de la norma abarca las actividades y las nuevas 

formas de trabajo de los laboratorios.  

Esta fue desarrollada originalmente con la meta de establecer requisitos para 

acreditar el Sistema de Gestión de Calidad y la competencia técnica de los 

laboratorios de ensayo y/o calibración, en la realización de ensayos o de 

calibraciones, incluido el muestreo. Cubre los procedimientos de operación que 

se realizan utilizando métodos normalizados, métodos no normalizados y 

métodos desarrollados por el propio laboratorio, esta actualización sería la 

tercera versión de la norma.  

La versión anteriormente vigente, ISO/IEC 17025:2005, sustituía a la versión de 

1999 y a las Normas ISO/IEC Guide 25:1990 (General requirements for the 

competence of calibration and testing laboratories [ISO, 1990]) y a EN 

45001:1989. 

La norma ISO/IEC 17025:2017 fue desarrollado conjuntamente por ISO y la 

Comisión Electrotécnica Internacional (IEC) bajo la responsabilidad del Comité 

ISO de evaluación de la conformidad (CASCO). 

 

La nueva versión de ISO/IEC 17025 presenta cambios muy importantes para los 

laboratorios, ya que el enfoque del proceso ahora coincide con los estándares 

más nuevos, como ISO 9001 (gestión de la calidad), ISO 15189 (Calidad de los 
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laboratorios médicos) e ISO/IEC 17021-1 (requisitos para los organismos de 

auditoría y certificación). 

Su alcance también ha sido revisado para cubrir las pruebas, y el muestreo 

asociados con la calibración. 

Esta actualización se ha estructurado en 8 puntos y 2 anexos, facilitando la 

cooperación entre los laboratorios y otros organismos al generar una mayor 

aceptación de los resultados entre los países. Esto quiere decir que, los informes 

de prueba y los certificados pueden aceptarse de un país a otro sin la necesidad 

de realizar más pruebas, mejorando el comercio internacional. 

Además, el estándar ahora tiene un enfoque mayor en las tecnologías de la 

información e incorpora el uso de sistemas informáticos, registros electrónicos y 

la producción de resultados e informes electrónicos. 

 

Esta actualización también orienta a las empresas a tener un pensamiento 

basado en riesgos, permitiendo tomar acciones para evitarlos de una manera 

más eficaz y a tiempo. 

 

Algunos de los conceptos en esta actualización son: (18) 

a) 4. Requisitos generales: con especial énfasis en la necesidad de 

demostrar la imparcialidad y el compromiso de confidencialidad de todo el 

personal del laboratorio. 

b) 5. Requisitos estructurales: Se centra en cómo ha de estar organizado 

el laboratorio y cómo debe interactuar con su entorno (partes interesadas). 

c) 6. Requisitos relativos a los recursos: Se incluyen requerimientos como 

el de revisión de contratos, métodos de muestreo (si aplica), registros 

técnicos, cálculo e interpretación de la incertidumbre, expresión de 

resultados, quejas y no conformidades, aseguramiento de la calidad, 

análisis de datos, manipulación de los ítems de calibración y selección y 

validación de métodos. 
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d) 7. Requisitos del proceso: incluyendo requisitos específicos acerca del 

personal (cualificación), instalaciones y condiciones ambientales del 

laboratorio, trazabilidad y productos y servicios suministrados 

externamente (compras). 

e) 8. Requisitos del sistema de gestión: se permite dos alternativas para 

dar cumplimiento a los requerimientos de este punto, en función de la 

actividad del laboratorio: 

- Opción A: Cumplir los requisitos de gestión explícitamente (control de 

documentos y registros, mejora, acciones correctivas, gestión de 

riesgos y oportunidades de mejora, auditorías internas y revisión por la 

dirección). 

- Opción B: Contar con un Sistema de Gestión de la Calidad certificado 

en ISO 9001. 

El creciente uso de los sistemas de gestión ha producido un aumento de la 

necesidad de asegurar que los laboratorios, que forman parte de organizaciones 

mayores o que ofrecen otros servicios, puedan funcionar de acuerdo con un 

sistema de gestión de la calidad que se considera que cumple con la norma ISO 

9001 así como esta norma. Por ello, se ha tenido el cuidado de incorporar todos 

aquellos requisitos de la ISO 9001 que son pertinentes al alcance de los servicios 

de ensayo y de calibración cubiertos por el sistema de gestión del laboratorio. 

Los laboratorios de ensayo y de calibración que cumplen esta norma funcionaran, 

por lo tanto, también de acuerdo con la ISO 9001. La conformidad del sistema de 

gestión de la calidad, implementado por el laboratorio, con los requisitos de la 

ISO 9001, no constituyen por si sola una prueba de la competencia del laboratorio 

para producir datos y resultados técnicamente válidos. Por otro lado, la 

conformidad demostrada con esta norma tampoco significa que el sistema de 

gestión de la calidad implementado por el laboratorio, cumple todos los requisitos 

de la ISO 9001. 
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3.3 DEMOSTRACIÓN DE LA ADECUACIÓN AL FIN PREVISTO DE LOS 

MÉTODOS (18) 

Según la cláusula 7.2.1.5 de la norma ISO/IEC 17025:2017 “el laboratorio debe 

verificar que puede llevar a cabo apropiadamente los métodos de análisis antes 

de utilizarlos, asegurando que se pueda lograr el desempeño requerido. 

Se deben conservar registros de la verificación. Si el método es modificado por 

el organismo que lo publicó, la verificación se debe repetir en la extensión 

necesaria”. Este requisito es de aplicación tanto para métodos normalizados 

como para métodos internos basados en métodos normalizados. 

En la 7.2.1.6 “Cuando se requiera el desarrollo del método, esta será una 

actividad planificada y se asignará a personal competente equipado con los 

recursos adecuados. A medida que avance el desarrollo del método, se llevará a 

cabo una revisión periódica para confirmar que las necesidades del cliente 

todavía se están cumpliendo”. Y en la 7.7.1 “El laboratorio debe tener un 

procedimiento para monitorear la validez de los resultados. Los datos resultantes 

se registrarán de tal manera que las tendencias sean detectables y, cuando sea 

posible, se apliquen técnicas estadísticas para revisar los resultados. Este 

monitoreo se planificará y revisará e incluirá, cuando corresponda, pero no se 

limitará a: 

a) uso de materiales de referencia o materiales de control de calidad; 

b) uso de instrumentación alternativa que ha sido calibrada para proporcionar 

resultados rastreables; 

c) Comprobación (s) funcional (es) del equipo de medición y prueba; 

d) uso de patrones de verificación o estándares de trabajo con gráficos de 

control, cuando sea aplicable; 

e) comprobaciones intermedias de los equipos de medición; 

f) replicar pruebas o calibraciones utilizando los mismos métodos o 

diferentes; 
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g) volver a probar o recalibrar los artículos retenidos; 

h) correlación de resultados para diferentes características de un ítem; 

i) revisión de los resultados reportados. 

j) comparaciones interlaboratorios. 

k) ensayo de muestra (s) ciega (s)”. 

 

3.4 CALIBRACIÓN DEL SISTEMA DE MEDICION (4) 

Un procedimiento analítico muy utilizado en análisis cuantitativo es la calibración, 

esto implica la comparación de resultados de concentraciones conocidas de una 

sustancia patrón, es decir una “curva de calibración”, la cual es la representación 

gráfica de una señal, que se mide en función de la concentración de un analíto. 

 

El Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA) en la política de trazabilidad 

estipula que: “la trazabilidad es un factor determinante en la calidad de los 

resultados de una medición, es necesario establecer una política que dé la pauta 

para asegurar que las mediciones se realicen bajo una cadena demostrable de 

trazabilidad a patrones nacionales o internacionales” y que “Las mediciones 

deben ser respaldadas por evidencias que apoyen la respuesta confiable del 

instrumento de medida que se utiliza para cuantificar o cualificar un parámetro o 

característica de interés”, de modo que se demuestre la competencia en la 

realización de este tipo de actividad. 

 

La calibración incluye la selección de un modelo para estimar los parámetros que 

permitan determinar la linealidad de esa curva, y, en consecuencia, la capacidad 

de un método analítico para obtener resultados que sean directamente 

proporcionales a la concentración de un compuesto en una muestra, dentro de 

un determinado intervalo de trabajo. En el procedimiento se compara una 

propiedad del analíto con la de estándares de concentración conocida del mismo 

analíto (o de algún otro con propiedades muy similares a éste). Para realizar la 
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comparación se requiere utilizar métodos y equipos apropiados para la resolución 

del problema de acuerdo al analíto que se desee determinar. 

El método de comparación directa, que es usado para la calibración de 

fotómetros y colorímetros, consiste en conocer la diferencia existente entre el 

resultado de una medida realizada por el instrumento para cada una de sus 

escalas, reflectancia espectral, espacios de color, y el valor de marco, de un 

conjunto de materiales de referencia certificados acordes a la necesidad del 

usuario del instrumento. 

 

Se deben llevar a cabo las verificaciones que sean necesarias para mantener la 

confianza en el estado de calibración de los patrones de referencia primarios, de 

transferencia o de trabajo y de los materiales de referencia de acuerdo con 

procedimientos y una programación definidos. 

Por lo tanto, la calibración es el conjunto de operaciones con las que se 

establece, en ciertas condiciones específicas, la correspondencia entre los 

valores indicados en un equipo, o por los valores representados por una medida 

de un material de referencia, y los valores conocidos correspondientes a una 

sustancia de referencia, asegurando así la trazabilidad de las medidas a las 

correspondientes unidades básicas y procediendo a su ajuste o expresando esta 

correspondencia por medio de tablas o curvas de corrección. 

La correcta calibración de los equipos proporciona la seguridad de que los 

ensayos cumplen las especificaciones requeridas. 

 

Según la norma ISO 17025 la calibración es una operación, que bajo condiciones 

específicas establece en una primera etapa, una relación entre los valores y sus 

incertidumbres de medida asociadas obtenidas a partir de las indicaciones de los 

patrones y en una segunda etapa, utiliza esta información para establecer una 

relación que permita obtener un resultado de medida a partir de una indicación. 
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Para ello, es necesario que dentro del procedimiento de medida se consideren 

los siguientes aspectos: 

- Estabilizar el instrumento a calibrar y los materiales de referencia a 

emplear a las condiciones ambientales de lugar donde se realizará la 

calibración. 

- Iniciar y ajustar el instrumento de acuerdo al procedimiento de operación 

establecido por el fabricante. 

- Configurar el instrumento conforme al requerimiento del cliente. 

- Realizar las mediciones de los materiales de referencia (al menos 3 

mediciones para cada material de referencia certificado). 

- Registrar las condiciones ambientales (temperatura, humedad) de la 

calibración. 

- Determinar el error de medida comparando el mejor estimado para la serie 

de mediciones contra el valor certificado correspondiente de los materiales 

de referencia certificados empleados. 

Conviene no confundir la calibración con el ajuste de un sistema de medida, a 

menudo llamado incorrectamente “auto calibración”, ni con una verificación de la 

calibración. 

 

3.4.1 Verificación intermedia (18) 

La verificación intermedia es una acción técnica que debe realizarse entre los 

periodos de calibración de los equipos, esta provee información, a través de 

evidencia documentada, que el equipo está en condiciones de reproducir análisis 

con la confianza necesaria. Es decir que estas se realizan, cuando se requieran 

comprobaciones periódicas para mantener la confianza en el estado de la 

calibración. 

Muchos fabricantes de equipos incluyen procedimientos para realizar 

verificaciones y tiene a disposición de los usuarios materiales de referencia para 
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realizar esta actividad, estos materiales son trazables a estándares primarios y 

son acompañados con una lectura intermedia y su tolerancia. 

 

3.4.2 Materiales de referencia y sus certificados (7) 

Un material de referencia (RM) es una sustancia o un artefacto para el cual una 

o más propiedades están suficientemente establecidas para validar un sistema 

de medición y están certificadas por un procedimiento que establece su 

trazabilidad a una realización de la unidad en la que se expresan los valores de 

la propiedad. Cada valor certificado viene acompañado de su incertidumbre a un 

nivel declarado de confianza. 

Existen varios tipos de materiales de referencia para fines en el análisis químico: 

a. un material de referencia interno: es aquel desarrollado por un usuario para 

uso interno; 

b. un material de referencia externo: es aquel proporcionado por otro que no 

es el usuario; 

c. un material de referencia certificado es un RM emitido y certificado por una 

organización reconocida como competente para hacerlo. 

Los materiales de referencia certificado generalmente se preparan en lotes y los 

valores de la propiedad se determinan dentro de las incertidumbres declaradas 

por medio de medidas, sobre muestras representativas del lote completo, estos 

pueden ser: 

- Soluciones patrón y mezclas de gas, a menudo preparadas 

gravimétricamente a partir de sustancias puras, 

- Sustancias puras caracterizadas por la pureza química y/o trazas de 

impurezas, 

- Materiales de referencia matriciales, caracterizados por la composición, 

puede prepararse con matrices de materiales naturales que contengan los 

componentes de interés o por mezclas sintéticas, 
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- Materiales de referencia fisicoquímicos, caracterizados por sus 

propiedades, como viscosidad, densidad óptica, 

- Objetos o artefactos de referencia, caracterizados por las propiedades 

funcionales como el gusto, el olor, la dureza, el índice de octano, etc. 

Las características fundamentales de los materiales de referencia son: 

a. Homogeneidad: debe asegurarse que los valores que se determinan en una 

muestra de un lote se puedan aplicar a cualquier otra muestra, dentro de 

los límites de incertidumbre indicados. 

b. Estabilidad: debe asegurarse la estabilidad en todo el periodo de validez del 

material de referencia certificado. 

c. Las condiciones de conservación y de utilización, deben estar bien definidas 

con el fin de asegurar la estabilidad. 

La utilidad de un material de referencia certificado es: 

a) Calibración de un sistema de medición y mantenimiento de ese sistema de 

medición "calibrado" en un estado de control estadístico; 

b) Proporcionar un método básico, para estimar una función de calibración 

lineal bajo uno dos supuestos relacionados con la variabilidad de las 

mediciones, la linealidad de la función de calibración y la variabilidad de las 

mediciones, y con ello estimar el valor de una nueva determinación de 

concentración desconocida mediante la transformación de los valores 

medidos, obtenidos con la función de calibración; 

c) Proporcionar un método de control para el uso prolongado de una función 

de calibración, para detectar cuándo es necesario actualizar la función de 

calibración, y para estimar la incertidumbre de los valores medidos después 

de la transformación con la función de calibración; 
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3.4.3 Selección del material de referencia (7) 

El kit Spectroquant PhotoCheck 1.14693.0001, es un conjunto de materiales de 

referencia, que con la ayuda de soluciones de control puede comprobar la 

exactitud de la longitud de onda y la linealidad de la medición de la absorbancia 

en fotómetros para el rango visible del espectro electromagnético, de los 

modelos: Fotómetros NOVA 30, NOVA 60, NOVA 400, Pharo 100, Pharo 300, 

PhotoLab S6, PhotoLab S12, PhotoLab Spektral, spectroFlex 6100 y spectroFlex 

6600 y otros equipos. 

3.4.4 Campo de aplicaciones (10, 11) 

Este Kit realiza comprobación de los filtros del equipo, o permite conocer la 

respuesta de los ajustes de fotómetros o sistemas de medición a las siguientes 

longitudes de onda: 445 y 446 nm 520 y 525 nm 690 nm, es decir la comprobación 

de la linealidad de la medición de la absorbancia en fotómetros (ver Tabla N° 1). 

 

Tabla N° 1: Soluciones de control para la comprobación de la exactitud de la 
longitud de onda y la linealidad de la medición. 

 

Cada set contiene: 
- 2 cubetas con solución blanco (tapa blanca roscada) con la inscripción “Zero/ Null” 
- 2 cubetas vacías L 1 y L 2 para comprobación del lector de código de barras. 

Soluciones de control Para las longitudes de onda 

445-1 hasta 445-4 445 y 446 nm 

525-1 hasta 525-4 520 y 525 nm 

690-1 hasta 690-4 690 nm 

 

Cada conjunto de soluciones de referencia está compuesto por varias celdas 

cilíndricas, acompañado del certificado de calidad, el cual especifica las 

condiciones del lote HC691375 (ver Anexo N° 1) del conjunto de soluciones 

control las cuales no son mostradas en su composición solo por su naturaleza 

química como una solución acido-sulfuros según su ficha de datos de seguridad. 
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3.4.5 Validez de la calibración (21) 

Los sistemas de medición para los cuales se dispone de materiales de referencia 

aplican a sistemas de medición con una función de calibración lineal. Lo cual 

ofrece un método para examinar el supuesto de linealidad. 

El resultado de las verificaciones realizadas se registró en el formato de control 

respectivo (ver Anexo N° 2). El resultado de la medición de un procedimiento de 

calibración resulta en una función de la calibración, que se utiliza para realizar 

transformaciones de futuros resultados de medición. 

 

El término "transformación" se refiere a una corrección de las mediciones futuras 

si los valores aceptados de los materiales de referencia y los valores observados 

tienen las mismas unidades, o una traducción de las unidades de las medidas 

observadas a las unidades de los materiales de referencia. La validez de la 

función de calibración depende de dos condiciones: 

a) Que las mediciones a partir de las cuales se calculó la función de calibración 

son representativas de las condiciones normales bajo las cuales opera el 

sistema de medición; y 

b) Que el sistema de medición está en un estado de control. 

El experimento de calibración debe estar diseñado para garantizar que el método 

de control determine, tan pronto como sea posible, cuándo el sistema debe 

considerarse como “fuera de control”. 

Por lo cual solo es aplicable a los sistemas de medición que están relacionados 

linealmente con sistemas de referencia, verificando si el supuesto de linealidad 

es válido, por lo que se deben usar más de dos materiales de referencia durante 

el experimento de calibración, lo cual es conocido como “el método básico”. 

Utilizando varios materiales de referencia, el método básico proporciona una 

estrategia y técnica para analizar los datos recopilados durante el experimento 

de calibración. 
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Si no se cuestiona la linealidad (no se pone en duda la tendencia lineal), entonces 

se puede usar un método alternativo, más simple que el método básico, para 

estimar una función de calibración lineal basada en un punto. 

Este método de "calibración de un punto" (después de una transformación de 

nivel cero) no permite ninguna prueba de suposiciones, pero es un método rápido 

y fácil para "recalibrar" un sistema que se ha estudiado más a fondo durante 

experimentos previos. 

Si la linealidad es cuestionable, entonces se puede usar una segunda alternativa, 

llamada "Braketing". 

 

El método básico y el método de un punto se basan en el supuesto de que el 

esfuerzo invertido en la calibración será válido durante un período de estabilidad 

del proceso. 

Para estudiar el período durante el cual la calibración es válida, debe existir un 

método de control, el cual está diseñado para detectar si se han producido 

cambios en el sistema que justifican una investigación y/o una recalibración. El 

método de control también proporciona una forma sencilla de determinar la 

precisión de los valores que se han transformado con una función de calibración 

determinada. 

 

El método de Braketing requiere mucho trabajo, pero puede proporcionar una 

mayor precisión en la determinación de los valores de cantidades desconocidas. 

En general, este método consiste en rodear lo más estrechamente posible 

(paréntesis) cada cantidad desconocida por dos materiales de referencia, extraer 

un valor transformado para la cantidad desconocida de las mediciones y los 

valores de los dos materiales de referencia. 

En este caso se asume la estabilidad del sistema de medición a corto plazo 

(estabilidad durante la medición de la cantidad desconocida y de los dos 
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materiales de referencia). La linealidad se asume únicamente en el intervalo entre 

los valores de los dos materiales de referencia utilizados. 

 

3.4.6 Sistemas de medición (3) 

En cuanto a los procedimientos de análisis utilizados por los equipos, pueden 

clasificarse en tres tipos diferentes: 

a) Tipo I: aplicación directa de las leyes de la física o parámetros químicos. En 

este caso, para obtener un resultado se aplica un cálculo, basado en leyes 

físicas o en los parámetros químicos involucrados, sobre mediciones 

realizadas durante el proceso. Por ejemplo, la masa de una muestra o el 

Volumen utilizado en una valoración. 

b) Tipo II: cuantificación por interpolación en una curva de calibración. Cuando 

se asume que no hay influencia de la matriz, se compara el contenido de la 

muestra a analizar con muestras de calibración de contenido conocido, 

utilizando un sistema de detección que tenga una respuesta preferiblemente 

lineal. El valor del contenido de la muestra se determina por interpolación. 

Esto supone que cualquier otra diferencia en composición forma, etc. entre 

la muestra a analizar y las de calibración no tiene ningún efecto en la 

respuesta o es despreciable comparado con la incertidumbre del resultado. 

c) Tipo III: cuantificación por interpolación en una curva de calibración, cuando 

existe influencia matricial. En este caso, se compara el contenido de la 

muestra a analizar con muestras de calibración de contenido conocido. La 

señal del sistema de detección utilizado varía no sólo con el contenido del 

elemento o molécula a analizar, sino con otras diferencias en la matriz. Si 

esta influencia de la matriz se ignorase, la respuesta vendría afectada por 

un error. 
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Al equipo NOVA 60 le corresponde un sistema de medición tipo II, un esquema 

descriptivo del equipo se encuentra en el Anexo N° 3 y las especificaciones del 

equipo están declaradas en el Anexo N° 4. 

 

3.5 PRINCIPIOS DE FOTOMETRÍA (10) 

Cuando se transmite un rayo de luz a través de una solución coloreada, este 

pierde intensidad, en otras palabras, una parte de la luz es absorbida por la 

solución. Así que, según cual sea la sustancia la absorción tiene lugar a 

determinadas longitudes de onda. 

 

Para seleccionar la longitud de onda del espectro total de una lámpara de 

wolframio-halógeno (para el intervalo Visible), de una lámpara de deuterio (para 

el intervalo UV) o de una lámpara de xenón (que cubre la región UV y parte del 

visible) se pueden utilizar monocromadores (por ejemplo: Filtros de interferencia 

de banda estrecha, redes) en los espectrofotómetros y filtros en los fotómetros. 

Para luego buscar su lectura en un sistema de detección específico según la 

región de la medición: de los 200 a los 380 nm en la región UV y de los 380 nm 

a los 760 nm para la región visible (según la ISO 21348 “Definitions of Solar 

Irradiance Spectral Categories”). 

3.5.1 Ley de Lambert-Beer (10) 

Los experimentos de Bouguer (1698–1758) y Lambert (1728–1777) mostraron 

que la absorbancia depende del espesor de la capa absorbente de la cubeta 

usada. La relación entre la absorbancia y la concentración del analíto en cuestión 

fue descubierta por Beer (1825–1863). 

La combinación de estas dos leyes naturales conduce a la derivación de la ley 

de Lambert-Beer, que puede ser descrita en la forma de la siguiente ecuación: 

𝐴 = 𝜀𝜆𝑐𝑑 
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Donde: 

𝜀𝜆 = Absortividad molar, en L/mol·cm 

d = Longitud de paso en la cubeta, en cm 

c = Concentración del analíto, en mol/l 

 

Cada especie molecular tiene la capacidad de absorber su propia frecuencia 

característica de la radiación electro magnética. 

Este proceso transfiere energía a la molécula, ejerciendo transiciones 

electrónicas, lo cual provoca una disminución en la intensidad de la radiación 

electromagnética incidente. 

Por consiguiente, la absorción de la radiación atenúa el rayo incidente de acuerdo 

con la ley de la absorción. Esta ley da información cuantitativa de cómo es que 

la atenuación de la radiación depende de la concentración de las moléculas que 

la absorben y de la distancia, que recorre el rayo en el medio absorbente. 

En la Figura N° 2 se representa un diagrama de las distintas transiciones 

electrónicas en las regiones ultravioleta y visible. 

 
 
Figura N° 2: Regiones ultravioleta y visible del espectro electromagnético y tipos 

de bandas de absorción más frecuentes. 
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La Figura N° 3 muestra un diagrama de la atenuación que experimenta un haz 

paralelo de radiación monocromática cuando pasa por una solución absorbente 

de espesor “b” en centímetros y concentración “c” en g/L o mol/L. 

Debido a las interacciones que suceden entre los fotones y las partículas 

absorbentes la energía radiante del rayo disminuye de Po hasta P, la 

transmitancia T de la solución, es la fracción de la radiación incidente que 

transmite la solución, tal como se muestra en la Figura N° 3. 

 

 

𝑇𝑟𝑎𝑛𝑠𝑚𝑖𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎          𝑇 = 𝑝/𝑝0  
 

% 𝑑𝑒 𝑇𝑟𝑎𝑛𝑠𝑚𝑖𝑡𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎    %𝑇 = 𝑝/𝑝0 ∗ 100 
 

𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑏𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎      𝐴 = −𝑙𝑜𝑔 𝑝/𝑝0 
 

                                  A  =  -log T = 𝛼bc 

 
Figura N° 3: Diagrama de atenuación de la radiación electromagnética para el 

cálculo de la Transmitancia y Absorbancia. 
 

La transmitancia suele expresarse como porcentaje de transmitancia y este 

resultado puede ser normalizado para obtener el camino óptico “c” (o espesor de 

celda o longitud de la celda) para un método dado o forma (rectangular o 

cilíndrica). 

La absorbancia A de una solución está relacionada con la transmitancia en forma 

logarítmica, matemáticamente es una forma poco eficiente de analizar datos así 

que se transforma con la función negativa log10. De esta forma el aumento en la 

absorbancia de una solución se acompaña de una disminución en la 

transmitancia. 
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Normalmente, la transmitancia y absorbancia, no pueden medirse en las 

ecuaciones anteriores, por que la solución que se va a analizar está contenida 

en una celda ya que en las paredes de la celda pueden existir pérdidas por 

reflexión y dispersión. Para compensar estos efectos, la energía del haz 

transmitido por la solución del analíto se compara con la energía de un haz que 

atraviesa una celda casi idéntica que contiene solo el disolvente del analíto (o un 

blanco). De esta manera, se obtiene una absorbancia experimental que se 

aproxima mucho a la verdadera absorbancia de la solución. 

El haz incidente o inicial “Po” es el que corresponde al haz de luz que atraviesa 

la celda que contiene el solvente o blanco y “P” corresponde al haz de luz que 

atraviesa a la celda que contiene el analíto en mismo solvente, permitiendo que 

se pueda relacionar linealmente la absorbancia de una sustancia con la 

concentración de la misma a una longitud de onda constante de radiación 

electromagnética, correspondiendo a lo que establece el principio de Beer-

Lambert-Bouguer. 

3.5.2 Sistemas fotométricos (10) 

Los fotómetros que forman parte del sistema de análisis Spectroquant presentan 

los siguientes aspectos: 

- Las funciones de calibración de todos los métodos de ensayo aplicables 

están almacenadas electrónicamente. 

- El valor de medida puede leerse inmediatamente en la pantalla en la 

concentración deseada. 

- La selección del método de los kits de ensayo Spectroquant (kits de 

cubetas y de reactivos) se seleccionan automáticamente por lectura de un 

código de barras. 

- Todos los formatos de cubetas utilizados son reconocidos 

automáticamente y se selecciona el intervalo de medida. 
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- Presenta métodos para el aseguramiento de la calidad analítica (AQS en 

alemán) haciendo de los valores de medición: resultados analíticos 

seguros, comprobables y reconocidos. 

- Los nuevos métodos pueden actualizarse de Internet y guardarse de forma 

permanente en el instrumento. 

El fotómetro Spectroquant Nova 60, modelo 1097510001 (ver figura N° 4 y anexo 

N° 3) con una cobertura de operación con filtros en las longitudes de onda: 340; 

410; 445; 500; 525; 550; 565; 605; 620; 665; 690 nm; 820 ± 2nm. 

 

 Figura N° 4: Diagrama de la distribución óptica del fotómetro Nova 60. 

Todos los kits de reacción están provistos de código de barras para asegurar la 

identificación automática del parámetro analizado y un sistema integrado de 

garantía de calidad para análisis que realiza una verificación al encender el 

equipo, con opciones de auto programación y uso de kits de prueba y sus curvas 

de calibración preinstalados. 



45 
 

3.5.3 Principio de funcionamiento de los sistemas de medición (10) 

Por medio de reactivos, el componente de una muestra a analizar se convierte 

en un compuesto coloreado en una reacción específica. Los reactivos o mezclas 

de reactivos contienen, además del reactivo selectivo para un parámetro a 

determinar, sustancias auxiliares esenciales para el curso de la reacción. Estos 

incluyen, por ejemplo, soluciones amortiguadoras para ajustar el pH al valor 

óptimo para la reacción, y agentes enmascarantes que suprimen o minimizan la 

influencia de iones interferentes. 

Las reacciones de color se basan en la mayoría de los casos en procedimientos 

analíticos normalizados, o desarrollados según la bibliografía o de desarrollo 

propio. 

3.5.4 Intervalos de medida (10) 

La intensidad del color de una solución, medida como absorbancia, es 

proporcional a la concentración del analíto respectivo solamente dentro de un 

intervalo determinado. Este intervalo de medida (intervalo efectivo de aplicación) 

está almacenado electrónicamente en el equipo Nova 60 para cada kit de ensayo 

individual, en la figura N° 5 se representa el intervalo de medida en el fotómetro 

Nova 60. 

Por debajo del intervalo de medida especificado, debe utilizarse una celda 

diferente u otro procedimiento. El límite inferior del intervalo de medida, toma la 

forma de no linealidad de la curva de calibración, tal como se muestra en la figura 

N° 5, y está dado por el límite de determinación. 

El límite superior del intervalo de medida se caracteriza por no existir una relación 

lineal entre concentración y absorbancia. En tal caso la muestra debe diluirse de 

manera que se encuentre idealmente en el centro del intervalo efectivo de 

aplicación (medición con el error mínimo). 
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Figura N° 5: Representación del intervalo de medida de 
los fotómetros pertenecientes al sistema 
analítico Spectroquant. 

 

3.6 ESTUDIO DE LA CALIBRACIÓN DEL EQUIPO DE FOTOMETRÍA 

VISIBLE NOVA 60 (1) 

Al diseñar el estudio, se deben tomar dos decisiones: 

- El número de soluciones de material de referencia a utilizar, y 

- El número de réplicas de cada solución a analizar. 

En cada estudio, debe haber un número suficiente de soluciones de distintas 

concentraciones y un número adecuado de réplicas para permitir lo siguiente: 

a. Detección de la curvatura en los datos, 

b. Modelado de la desviación estándar de respuesta (para ver si el 

estadístico aplicado tiene tendencia a la concentración), y 

c. Uso de la curva de calibración (para predecir las concentraciones de la 

muestra) sin extrapolación en ninguno de los extremos. 
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En el proceso de diseño, es útil proponer un modelo y un nivel de confianza para 

la curva de calibración. Un punto de partida o la regla de oro es un diseño de 5 x 

5 (es decir, cinco réplicas de cada una de las cinco concentraciones, que suelen 

incluir soluciones blanco). Sin embargo, el plan final debe basarse en el uso 

previsto de la curva de calibración para las predicciones de la muestra. 

3.7 ANÁLISIS DE VARIANZA (5) 

El análisis de varianza (ANOVA) sirve para comparar varios grupos en con una 

variable cuantitativa. Se trata, por tanto, de una generalización de la prueba T 

para dos muestras independientes al caso de diseños con más de dos muestras. 

A la variable categórica (nominal u ordinal) que define los grupos que se desea 

comparar se denomina independiente o factor. A la variable cuantitativa (intervalo 

o razón) en la que se desea comparar los grupos se denomina dependiente. 

El ANOVA aplicado a la verificación de la linealidad de una calibración o 

verificación, permite obtener información sobre el resultado de esa comparación. 

Es decir, permite concluir si los rendimientos de diferentes programas de 

verificación difieren el promedio del rendimiento utilizado. 

La hipótesis que se pone a prueba en el ANOVA es que las medias poblacionales 

son iguales. Si esto ocurre, eso significa que los grupos no difieren en la variable 

cuantitativa y que, en consecuencia, la variable categórica o factor es 

independiente de la cuantitativa. 

La estrategia para poner a prueba la hipótesis de igualdad de medias consiste en 

obtener un estadístico, llamado F, que refleja el grado de coincidencia existente 

entre las medias que se están comparando. 

El numerador del estadístico F es una estimación de la varianza poblacional 

basada en la variabilidad existente entre las medias de cada grupo 𝜎1
2 = 𝑛𝜎𝑦

2.  El 

denominador del estadístico F es también una estimación de la varianza 
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poblacional, pero basada en la variabilidad existente dentro de cada grupo 𝜎2
2 =

𝑠𝑗
2  ( j se refiere a los distintos grupos o niveles del factor): 

𝐹 =  
𝐹1
2

𝐹2
2

=  
𝐹𝐹𝐹

2

𝐹
𝐹

2
 

Si las medias poblacionales son iguales. Las medias muéstrales serán parecida 

existiendo entre ellas tan solo diferencias atribuibles al azar en este caso la 

estimación (basada en las diferencias entre las medias) 𝜎1
2 reflejará el mismo 

grado de variación que la estimación 𝜎2
2 basada en las diferencias entre las 

puntuaciones individuales), así, el coeficiente F tomará un valor próximo a uno. 

Si las medias muéstrales son distintas, la estimación 𝜎1
2 reflejara mayor grado de 

variación que la estimación 𝜎2
2 y el creciente F tomara un valor mayor que uno. 

Cuando más diferente sean las medias, mayor será el valor de F. 

Si las poblaciones muestreadas son normales y sus varianzas son iguales, el 

estadístico F se distribuye según el modelo de probabilidad F de Fisher-Snedecor 

(es decir, los grados de libertad del numerador son el número de grupos menos 

uno; los del denominador, el número total de observaciones menos el número de 

grupos). 

Al suponer cierta la hipótesis de igualdad de medias, se puede conocer en todo 

momento la probabilidad de obtener un valor como el obtenido o mayor. 

Si el nivel crítico asociado al estadístico F (es decir, si la probabilidad de obtener 

valores como el obtenido o mayores) es menor que 0.05, se rechaza la hipótesis 

de igualdad de medias y se concluye que no todas las medias poblacionales 

comparadas son iguales. En caso contrario no se puede rechazar la hipótesis de 

igualdad y no se puede afirmar que los grupos comparados difieran en sus 

promedios poblacionales. 

Este análisis se lleva a cabo al comparar los resultados de verificaciones 

periódicas para conocer si la calibración de un equipo de medición se mantiene 
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con el tiempo o requiere de procesos de calibración externa mucho más 

periódicos a los establecidos en el sistema de calidad implementado, con lo cual 

contribuye al establecimiento del aseguramiento de la calidad de los resultados. 

3.8 FRECUENCIA DE CALIBRACIÓN DEL EQUIPO DE MEDICIÓN (5, 9) 

El control del equipo de inspección, medición y prueba, es el mecanismo que los 

sistemas de calidad utilizan o refieren para asegurar la confiabilidad de la 

instrumentación relacionada con las diferentes variables que afectan la calidad 

de los resultados de la medición. 

La norma internacional ISO 10012 establece en el numeral 3.1 que, la 

confirmación metrológica es el conjunto de operaciones requeridas para asegurar 

que una parte del equipo de medición cumple con los requerimientos para su uso. 

La confirmación metrológica normalmente incluye calibración, cualquier ajuste 

necesario o reparación y subsecuente recalibración, así como cualquier sellado 

y etiquetado que se requiera. 

La asignación y determinación de los periodos de recalibración o confirmación 

metrológica, forma parte de éste control de los equipos de laboratorio, las 

referencias más importantes relacionadas con este tema son: Organización 

Internacional de Metrología Legal OIML D 10, Organización Internacional de 

Metrología Legal OIML D 20 y la norma ISO 10012 de la Organización 

Internacional de Normalización. El lapso de confirmación metrológica (periodo de 

recalibración) debe ser determinado por el usuario del instrumento de medición. 

El documento de la Organización Internacional de Metrología Legal OIML D 10, 

el cual ha sido reproducido por la norma internacional ISO 10012, en su anexo 

A, indica los principales factores que influyen en la frecuencia de calibración, 

estos son: 

a. Tipo de equipo, 

b. Recomendación del fabricante, 
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c. Tendencia de datos obtenidos de registros de calibración previos, 

d. Registros históricos de mantenimiento y servicio, 

e. Extensión y severidad de uso, 

f. Tendencia al desgaste y deriva, 

g. Frecuencia de revisiones cruzadas con otros patrones de referencia, 

h. Frecuencia y calidad de calibraciones y verificaciones internas, 

i. Condiciones ambientales (temperatura, humedad, vibraciones, etc.), 

j. Exactitud requerida de la medición, 

k. Costo de la calibración. 

Al determinar el periodo de recalibración se debe de tener en cuenta el 

compromiso entre los siguientes dos factores: 

- Se debe mantener al mínimo el riesgo de que el instrumento de medición 

se salga de tolerancia, lo cual puede preverse con calibraciones 

frecuentes, pero, además, 

- El costo anual, por concepto de servicios de calibración, debe mantenerse 

al mínimo. 

La guía Organisation Internationale de Metrologie Légale (OIML D 10) 

recomienda los siguientes métodos para estimar el periodo de recalibración: 

a) Ajuste automático o en “escalera” (tiempo calendario), 

b) Carta de control (tiempo calendario), 

c) Tiempo en “uso”, 

d) Verificación en servicio o prueba de “caja negra”, 

e) Aproximación estadística. 

Estos métodos describen técnicas gráficas y estadísticas que hacen uso de los 

resultados de calibración previos para estimar las tendencias de los instrumentos, 

estas tendencias deben utilizarse para determinar el periodo de recalibración. 
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Para el establecimiento del periodo de recalibración se consideran muchos 

factores como, por ejemplo: las recomendaciones del fabricante, la extensión y 

severidad del uso, influencia del ambiente, tolerancias y exactitud deseada de la 

medición, desviaciones con el tiempo, o por el uso. 

Un sistema que mantenga lapsos de confirmación sin revisar, determinados 

únicamente por el fabricante, no es confiable. El ajuste de los lapsos de 

confirmación debe de ser posible para optimizar el balance de riesgos y costos. 

En la determinación de los periodos de recalibración los datos deben estar 

disponibles y darle la importancia al historial de calibración del equipo. 

En esta investigación se implementará el método de carta de control (tiempo 

calendario), esta técnica es una de las herramientas más importantes del Control 

de calidad estadístico (SQC), un ejemplo de este registro se ilustra en la figura 

N° 6. 

 
 

Figura N° 6: Ejemplo del Método de carta de control 
(tiempo calendario). 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO IV 

DISEÑO METODOLOGICO 
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4.0 DISEÑO METODOLOGICO 

 

4.1 TIPO DE ESTUDIO: 

- Experimental: El estudio se realizó en el Laboratorio Fisicoquímico de 

Aguas de la Facultad de Química y Farmacia de la Universidad de El 

Salvador. 

- Prospectivo: Debido a que los resultados de esta investigación podrán 

ser utilizados para futuras investigaciones. 

- Exploratorio: Porque se indago y se recopilo información sobre un tema 

poco estudiado, y así definirlo concretamente para su estudio. 

 

4.2 INVESTIGACIÓN BIBLIOGRÁFICA: 

Se realizaron visitas en las diferentes bibliotecas: 

- “Dr. Benjamín Orozco” de la Facultad de Química y Farmacia de la 

Universidad de El Salvador. 

- Central de la Universidad de El Salvador (UES). 

- “Hugo Lindo” de la Universidad Dr. José Matías Delgado. 

- Universidad Nueva San Salvador (UNSSA). 

- Universidad Alberto Masferrer (USAM). 

- Internet. 

 

4.3 INVESTIGACIÓN DE CAMPO 

Para la realización de la presente investigación, se tomaron lecturas periódicas 

de soluciones patrón para fotómetro Spectroquant® PhotoCheck™ en el 

fotómetro visible Nova 60 utilizado en la prestación de servicios de análisis de 

agua que se utiliza en el Laboratorio Fisicoquímico de Aguas de la Universidad 

de El Salvador, realizando dos lecturas semanales (cada lunes y cada viernes) 

por un período de tres meses, que comprende desde el 25 de marzo hasta el 25 

de junio de 2019. 
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Adicionalmente se recolectaron los resultados de los informes de calibración 

realizados anualmente por parte de proveedor del equipo, tomando los datos de 

los informes de calibración correspondientes a los años 2010 al 2017 se realizó 

el análisis estadístico utilizando ANOVA, con la finalidad saber si existían 

diferencias significativas en la obtención de los datos a lo largo del tiempo (años). 

Estos datos también se utilizaron para establecer la frecuencia de calibración 

optima del equipo de fotometría Nova 60. 

 

4.3.1 Ámbito de aplicación 

Dado que el Laboratorio de Análisis Fisicoquímico de Aguas ha implementado en 

su sistema de calidad la Norma ISO 17025:2017 la cual tiene como uno de sus 

requisitos el procedimiento para garantizar la validez de los resultados. Este 

estudio establece el procedimiento para garantizar la validez de los resultados 

del equipo de fotometría Nova 60, utilizado en el análisis de aguas ofertados. 

 

4.3.2 Determinación de frecuencias de verificación 

La verificación del equipo de fotometría Nova 60 debe realizarse continuamente, 

en periodos determinados que dependen del comportamiento del equipo. Para 

esto se estudiaron los registros de las calibraciones realizadas, puesta en uso en 

2009 hasta el 2018, habiendo recibido nueve procesos de verificación por parte 

de la empresa distribuidora, lo que permite conocer la frecuencia de 

verificaciones a realizar. Luego se utilizó un ejercicio de verificación continua dos 

veces por semana al contar con el kit de ensayos PhotoCheck para obtener el 

registro de cartas control del equipo. 

 

4.4 EQUIPO 

El equipo de fotometría visible NOVA 60, funciona en una espectroscopia de 

emisión de fotones, utiliza radiación electromagnética (luz) de la región visible del 

espectro electromagnético, es decir, una longitud de onda entre 380 nm y 780 
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nm. La radiación absorbida por las moléculas desde esta región del espectro 

provoca transiciones electrónicas que pueden ser cuantificadas. 

 

El fotómetro NOVA 60 es adecuado para el análisis de rutina, en el rango visible, 

de todo tipo de agua y puede medir todas las pruebas de celda listas para usar, 

así como las pruebas de reactivos Spectroquant®. Realiza la lectura de códigos 

de barras de todas las pruebas de tubos y reactivos Spectroquant®, lo que resulta 

en la selección automática del método y presentación de resultado. 

 

Provee de comprobaciones integradas de Aseguramiento/Control de la calidad 

en tres modos, comprobando: el instrumento, el método y el volumen de la 

muestra, los resultados obedecen a modos de medición de absorbancia, de 

concentración y transmisión. 

 

4.5 PARTE EXPERIMENTAL 

 

4.5.1 Soluciones de verificación (10, 11) 

El kit de ensayos PhotoCheck contiene soluciones de color, estables, que se 

utilizan para analizar los filtros a: 445 nm, 525 nm y 690 nm, con las cuales se 

realizan ajustes de longitud de onda del fotómetro. 

 

La exactitud del ajuste de longitud de onda y la linealidad de la medición de la 

extinción se verifica con 4 soluciones por cada longitud de onda. La trazabilidad 

de estas soluciones de ensayo con respecto a los patrones internacionales está 

garantizada dado que son analizados en un fotómetro de referencia que ha sido 

verificado frente al patrón primario (patrón del NIST). Estos valores se encuentran 

perfectamente documentados en el certificado de calidad del kit de soluciones 

(ver anexo N° 1). 
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4.5.2 Procedimiento para lectura de blanco 

Así mismo, el kit incluye celdas vacías y celdas que contienen el blanco de trabajo 

en las verificaciones, si el equipo necesita alguna de ellas pueden utilizarse para 

la calibración del cero de absorbancia. 

El procedimiento de calibración del cero de absorbancia a seguir es el siguiente: 

- Acceder al menú configuración 

- Llamar el sub menú configuración 

- Llamar el sub menú AQS-funciones 

- Entrar la contraseña (de fábrica 0000) 

- Llamar el sub menú standarts-AQS 

- Llamar el sub menú PhotoCheck 

- Elegir input 

- Calibración del cero de absorbancia 

 

4.5.3 Lectura de patrones de verificación de la calibración 

El fabricante del equipo establece que para la verificación de la linealidad del 

equipo. Se utiliza el kit Spectroquant PhotoCheck número 1.14693.0001, el 

campo de aplicación del mismo es la comprobación de la exactitud fotométrica 

y/o la comprobación de la linealidad de la medición de la absorbancia en 

fotómetros. 

Los datos del certificado (ver anexo N° 1) se utilizarán para definir los valores 

nominales de absorbancia en el equipo y así mismo establecer sus tolerancias. 

 

El procedimiento de verificación es el siguiente: 

- Acceder al menú configuración 

- Llamar el sub menú configuración 

- Llamar el sub menú AQS-funciones 

- Entrar la contraseña (de fábrica 0000) 
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- Llamar el sub menú standarts-AQS 

- Llamar el sub menú PhotoCheck 

- Elegir input 

- Seleccionar 445-1 y entrar el valor de absorbancia para 445-1 

- Entrar la tolerancia para 445-1 (±0.020) 

- Seleccionar el siguiente patrón 445-2, de esta manera ingresar todos los 

patrones PhotoCheck y sus tolerancias. 

- En el submenú PhotoCheck patrones acceder a la opción output 

- Seleccionar la forma de presentación en pantalla. 

- Acceder al menú configuraciones 

- Llamar el sub menú AQS-check 

- Llamar el sub menú medidor Nota: El display del equipo muestra un 

mensaje solicitando L1 que son tubos parte del kit PhotoCheck. 

- Colocar la cubeta (celda) L1, luego de la lectura automática solicitara L2. 

- Luego el equipo solicitara los patrones en orden y mostrará la absorbancia 

una vez efectuada la lectura de la cubeta, se recopilan los datos en una 

tabla según corresponda a cada patrón. 

- Repetir el procedimiento de acuerdo al programa de verificaciones. 

 

4.5.4 Programa de verificaciones del equipo de fotometría visible NOVA 60. 

Para el registro del programa de verificaciones se utilizará el formato F-29, el que 

servirá como base para las verificaciones del mismo, ya que no existe formato de 

verificaciones del equipo utilizando el set propuesto por el fabricante, ya que este 

proceso está contemplado para cada prueba en específico y no como una 

verificación general. 

 

Por lo que se utilizará el formato para programas de la calibración de equipos 

(ver figura N° 7) para registrar esta actividad en el Laboratorio Fisicoquímico de 
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Aguas junto con la propuesta de verificaciones al inicio y final de cada semana 

programada (ver tabla N° 2). 

 

 
 
Figura N° 7: Formato de programa de calibración de equipos en el Laboratorio 

fisicoquímico de Aguas. 
 

 

Tabla N° 2: Programa propuesto para las verificaciones del equipo Nova 60 

 

2019 

Semana 

             
1 

              
2 

             
3 

             
4 

Lunes Viernes Lunes Viernes Lunes Viernes Lunes Viernes 

Abril         

Mayo         

Junio         

 

4.5.5 Procedimiento de verificación del equipo NOVA 60. (10) 
 
Según el manual del fabricante del equipo de fotometría NOVA 60, el 

aseguramiento analítico de la calidad (AQS) puede llevarse a cabo en dos 

niveles: 

a) AQS   1-    supervisión del fotómetro (verificación). 

b) AQS 2- supervisión del sistema completo con soluciones patrón 

(calibración). 
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En esta investigación se utilizará en nivel de supervisión del fotómetro 

(verificación), ya que el equipo cuenta con un programa de calibraciones externas 

(supervisión del sistema completo con soluciones patrón), el cual se programa 

anualmente o según las necesidades del Laboratorio Fisicoquímico de Aguas de 

la Facultad de Química y Farmacia de la Universidad de El Salvador.  

El procedimiento de verificación a seguir es el siguiente: 

- Acceder al menú configuración 

- Llamar el sub menú configuración 

- Llamar el sub menú AQS-funciones 

- Entrar la contraseña (de fábrica 0000) 

- Llamar el sub menú standarts-AQS 

- Llamar el sub menú PhotoCheck 

- Elegir input 

- Seleccionar 445-1 y entrar el valor de absorbancia para 445-1 

- Entrar la tolerancia para 445-1 (±0.020) 

- Seleccionar el siguiente patrón 445-2, de esta manera ingresar todos los 

patrones PhotoCheck y sus tolerancias. 

- En el submenú PhotoCheck patrones acceder a la opción output 

- Seleccionar la forma de presentación en pantalla. 

- Acceder al menú configuraciones. 

- Llamar el sub menú AQS-check. 

- Llamar el sub menú medidor Nota: El display del equipo muestra un 

mensaje solicitando L1 que son tubos parte del kit PhotoCheck. 

- Colocar la cubeta (celda) L1, luego de la lectura automática solicitara L2. 

- Luego el equipo solicitara los patrones en orden y mostrará la absorbancia 

una vez efectuada la lectura de la cubeta, se recopilan los datos en una 

tabla según corresponda a cada patrón. 

- Repetir el procedimiento de acuerdo al programa de verificaciones 
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4.5.6 Elaboración de cartas de control de los datos resultantes de cada 

medición por cada longitud de onda. (16) 

Con el registro de los resultados utilizando la forma recomendada en el set de 

materiales de referencia: tarjeta de control (ver Anexo N° 2), los resultados se 

graficarán en las cartas control para cada longitud de onda y nivel utilizado, 

tomando con limites la tolerancia las recomendadas por el fabricante en el 

certificado de calidad (ver Anexo N° 1). 

Los resultados obtenidos se registrarán en un orden similar a tabla N° 3. Como 

resultado se podrá graficar cada absorbancia obtenida como un punto en la 

carta de control específica para cada longitud de onda, un ejemplo de este 

registro se puede ver en el Anexo N° 7. 

 

Tabla N° 3: Resultados de los experimentos de verificación en cada fecha 
programada. 

 
Tubo del set 

 
Resultado 
del set 1 

Resultado 
del set 2 

Tolerancia recomendada 
por el fabricante 

445-1   ±0.020 

445-2   ±0.030 

445-3   ±0.040 

445-4   ±0.050 

525-1   ±0.020 

525-2   ±0.030 

525-3   ±0.040 

525-4   ±0.050 

690-1   ±0.020 

690-2   ±0.030 

690-3   ±0.040 

690-4   ±0.050 

 

4.5.7 Comprobación estadística de los datos de la verificación. (21) 

El diagnostico estadístico se centra en hacer elecciones estadísticamente 

correctas: un modelo y una técnica de ajuste, destacándose que estas son 

independientes entre sí. 

 

La elección del modelo depende del resultado de la prueba de falta de ajuste 

(con la ayuda del patrón y los residuales). La elección de la técnica de ajuste 
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depende del comportamiento de las desviaciones estándar de las respuestas 

(apoyadas por la presencia o ausencia de un efecto de trompeta en el gráfico de 

residuos, ver Cuadro N° 1).  

 

Cuadro N° 1: Pasos para realizar la comprobación estadística en el estudio de 
verificación en sistemas de medición. 

 
Prueba estadística Actividad Diagnostico 

a. 
Análisis 
estadístico de la 
respuesta lineal 

Graficar respuesta obtenida en la 
medición vrs. Concentración verdadera. 

Evalúa la forma general del 
diagrama de dispersión. 

b. 

Determinar el 
comportamiento 
de la desviación 
estándar de los 
resultados 

Graficar el comportamiento de la 
desviación estándar frente a la 
concentración y valores ajustados con 
una línea recta, utilizando mínimos 
cuadrados ordinarios. 

Verificar si el p-valor de la 
pendiente es significativo (es 
decir, < 0.01) 

c. 
Ajustar el 
propuesto y R2 

ajustado 

Realizar el ajuste del modelo propuesto y 
evaluar R2 ajustado. Aunque es 
estadística de tendencia. 

El valor de la pendiente debe 
estar cerca de 1. 

d. 

Examinar los 
residuos para 
verificar si la 
respuesta es 
aleatoria 

Lo ideal es que la línea cero pase a 
través de la media de los residuos de 
cada tubo. En tal caso, habrá una 
dispersión aleatoria de los puntos. 
Si existe un patrón  distinto (p. Ej., 
Parábola u onda  sinusoidal), es probable 
que el modelo  no sea adecuado. 

La aparición de un “efecto 
trompeta” indica que la 
desviación estándar de las 
respuestas puede presentar 
una tendencia con la 
concentración. 

e. 

Evaluar el p-valor 
de la pendiente o 
cualquier término 
de orden superior) 

Para los datos de calibración, el (y 
término de x siempre será significativo 
(es  decir, el valor p del término debe ser 
< 0.01). 

Para que los modelos de 
orden superior sean 
apropiados, los coeficientes de 
los términos adicionales 
también deben ser 
significativos 

f. 

Realizar una 
prueba de falta de 
ajuste (lack-of-fit o 
LOF) 

Si el valor de p es <0.05, entonces el 
modelo no es adecuado. 

La forma del patrón residual se 
debe usar para ayudar a 
seleccionar un modelo 
alternativo para ser probado 

g. 
Graficar y evaluar 
el intervalo de 
predicción. 

Este  paso  importante indicará  la 
Incertidumbre en las  estimaciones de la 
muestra que se derivan de esta curva. 

El ancho del intervalo 
dependerá del ruido de los 
datos y del nivel de confianza 
que se haya elegido.  

 

Cuando se selecciona un modelo menos que adecuado para la curva de 

calibración, el ancho del intervalo de incertidumbre debe ajustarse para tener en 

cuenta el sesgo que existe. 

Este proceso involucra siete partes básicas, las fórmulas matemáticas a utilizar 

se establecen en el anexo N° 6. 
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4.5.8 Establecer la frecuencia de calibración del equipo de fotometría 

visible Nova 60. (9) 

La guía de la Organización Internacional de Metrología Legal (OIML D 10) 

recomienda muchos métodos para estimar el periodo de recalibración: 

En esta investigación se implementó el método de carta de control (tiempo 

calendario), esta técnica es una de las herramientas más importantes del Control 

de calidad estadístico (SQC), un ejemplo de este registro se ilustra en la figura 

N° 6.  

 

El proceso que se lleva acabo es: 

- Seleccionar puntos de calibración significativos y los resultados se trazan 

en función del tiempo, para este caso las cuatro soluciones de 

concentración distinta para cada longitud de onda evaluada, en cada fecha 

de calibración anual del equipo. 

- A partir de la gráfica, se calculan tanto la dispersión de los resultados como 

la deriva, (es la desviación media en un intervalo de calibración o, en el 

caso de instrumentos muy estables, la deriva en varios intervalos), 

calculando la deriva instrumental (la variación continua o incremental de 

una indicación a lo largo del tiempo, debida a variaciones de las 

características metrológicas de un instrumento de medida) con la formula 

siguiente: 

𝐷𝑒𝑟𝑖𝑣𝑎 =  
𝐷

𝜏1 − 𝜏0
 

Dónde: 

D= Desviación (la diferencia absoluta entre el resultado de la 

medición y el valor de referencia en el certificado de calidad 

del material respectivo); 

𝜏1= Resultado de la medición del material de referencia  



62 
   

𝜏2= Valor promedio del material de referencia. 

 

- A partir de estas cifras, se puede calcular el intervalo (lapso) óptimo de 

calibración, el cual será calculado por la fórmula: 

 

𝐿𝑎𝑝𝑠𝑜 ≤
±𝑇𝑜𝑙𝑒𝑟𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎

𝐷𝑒𝑟𝑖𝑣𝑎
 

 

Este método es factible de implementar ya que el Laboratorio Fisicoquímico de 

Aguas cuenta con un historial de calibraciones anuales del fotómetro visible 

NOVA 60 desde la puesta en uso del equipo en el año 2009 y se podrá contar 

con el material de referencia recomendado por el fabricante, para establecer el 

periodo de verificación óptimo.  

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO V 

RESULTADOS 
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5. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS 

 

5.1 Análisis de varianza (ANOVA) aplicando a los datos de calibración del 

equipo NOVA 60. 

 

La calibración es uno de los componentes críticos de la evaluación del 

desempeño en el laboratorio al implementar un sistema de aseguramiento de 

calidad tan completo como la norma ISO/IEC 17025 vigente. 

Es importante aclarar que, para un sistema de medición analítico, la calibración 

independiente o externa, no siempre es costeable; para el caso del fotómetro 

NOVA 60, sus calibraciones se realizaron anualmente desde su puesta en uso. 

Además, que los requisitos para el aseguramiento de la validez de los resultados 

(requisito 7.7) de la Norma ISO 17025, exigen los procesos de validación de los 

métodos acreditados y el control de calidad especifico de cada metodología 

aplicada.  

 

Los resultados de los procesos de calibración externa realizados al fotómetro 

Nova 60, se establecen en la tabla N° 4 y la información completa de los 

materiales de referencia utilizados en cada fecha de calibración se registran en 

la tabla N° 5. 

No obstante, el uso correcto combinado con la periodicidad de este servicio, 

asegura un desempeño adecuado.  

Adicional a lo anterior, desde el punto de vista del aseguramiento de la calidad 

de las mediciones analíticas, la calibración definida como “el conjunto de 

operaciones que se establecen, bajo condiciones específicas, la relación entre 

valores de cantidades indicadas por un instrumento de medición o sistema de 

medición, o los valores representados por una medida del material de referencia, 

contra los valores correspondientes obtenidos a partir de los patrones”(7), (ver 

figura N° 8).



64 
 

Tabla N° 4: Resultados de calibraciones externas del equipo de fotometría 

visible Nova 60. 

 
1a calibración 2a calibración 3a calibración 

Estado inicial 
23 de julio de 

2009 
Estado inicial 

5 de octubre de 
2010 

Estado inicial 
4 de mayo de 

2011 

0.109 0.195 0.195 0.198 0.196 0.193 

0.417 0.503 0.502 0.500 0.502 0.499 

0.923 1.010 1.003 1.002 1.009 1.007 

1.425 1.512 1.505 1.507 1.511 1.509 

0.169 0.198 0.196 0.198 0.197 0.193 

0.469 0.498 0.491 0.495 0.494 0.491 

0.961 0.990 0.986 0.989 0.987 0.983 

1.455 1.483 1.467 1.476 1.480 1.475 

0.152 0.204 0.206 0.204 0.206 0.205 

0.451 0.504 0.507 0.505 0.506 0.505 

0.964 1.015 1.022 1.018 1.018 1.016 

1.453 1.506 1.512 1.507 1.508 1.506 

4a calibración 5a calibración 6a calibración 

Estado inicial 
31 de julio de 

2012 
Estado inicial 

31 de julio de 
2013 

Estado inicial 
16 de julio de 

2014 

0.206 0.198 0.206 0.199 0.204 0.200 

0.504 0.498 0.503 0.497 0.501 0.499 

1.008 1.001 1.005 1.000 1.005 1.002 

1.513 1.505 1.504 1.503 1.510 1.507 

0.200 0.199 0.200 0.199 0.206 0.206 

0.497 0.498 0.496 0.495 0.504 0.504 

0.994 0.996 0.989 0.990 0.989 0.987 

1.492 1.494 1.482 1.487 1.490 1.490 

0.204 0.199 0.206 0.201 0.202 0.201 

0.507 0.500 0.511 0.504 0.520 0.519 

1.000 0.993 1.005 1.000 1.016 1.013 

1.516 1.511 1.523 1.514 1.531 1.530 
 

7a calibración 8a calibración 9a calibración 

Estado inicial 
18 de agosto de 

2015 
Estado inicial 

29 de agosto 
de 2016 

Estado inicial 
31 de enero de 

2018 

0.205 0.202 0.196 0.204 No realizado 0.204 

0.506 0.502 0.485 0.497 No realizado 0.501 

1.008 1.004 0.984 0.996 No realizado 1.000 

1.509 1.508 1.491 1.503 No realizado 1.496 

0.207 0.207 0.193 0.201 No realizado 0.200 

0.499 0.501 0.498 0.502 No realizado 0.504 

0.984 0.986 0.975 0.983 No realizado 0.992 

1.488 1.491 1.491 1.502 No realizado 1.505 

0.206 0.202 0.192 0.205 No realizado 0.206 

0.524 0.522 0.497 0.509 No realizado 0.504 

1.020 1.016 1.0001 1.013 No realizado 1.016 

1.536 1.535 1.500 1.508 No realizado 1.510 
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Tabla N° 5: Información de Certificados de calidad en calibraciones externas del 
equipo de fotometría visible Nova 60. 

1a calibración 2a calibración 3a calibración 

23 de julio de 
2009 

Valor 
esperado 

5 de octubre de 
2010 

Valor 
esperado 

4 de mayo de 
2011 

Valor 
esperado 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC773702 

 
Vencimiento 
31/10/2010 

0.197 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC773702 

 
Vencimiento 
31/10/2010 

 

0.197 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC816089 

 
Vencimiento 
30/9/2011 

0.196 

0.504 0.504 0.497 

1.000 1.000 1.001 

1.505 1.505 1.507 

0.200 0.200 0.200 

0.497 0.497 0.502 

0.995 0.995 1.000 

1.488 1.488 1.494 

0.204 0.204 0.202 

0.498 0.498 0.502 

1.006 1.006 0.991 

1.488 1.488 1.488 
 

4a calibración 5a calibración 6a calibración 

31 de julio de 
2012 

Valor 
esperado 

31 de julio de 
2013 

Valor 
esperado 

16 de julio de 
2014 

Valor 
esperado 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC080151 

 
Vencimiento 
00/3/2013 

0.200 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC382327 

 
Vencimiento 
30/4/2016 

0.199 

Numero de 
catalogo 

1.14693.0001 
 

Lote 
HC382327 

 
Vencimiento 
30/4/2016 

0.199 

0.495 0.495 0.495 

0.999 1.000 1.000 

1.494 1.500 1.500 

0.199 0.205 0.205 

0.497 0.494 0.494 

0.994 0.986 0.986 

1.497 1.487 1.487 

0.198 0.200 0.200 

0.495 0.509 0.509 

0.986 1.009 1.009 

1.484 1.500 1.500 
 

7a calibración 8a calibración 9a calibración 

18 de agosto de 
2015 

Valor 
esperado 

29 de agosto de 
2016 

Valor esperado 31 de enero de 
2018 

Valor 
esperado 

Numero de 
catalogo 
1.14693.0001 
 
Lote 
HC382327 
 
Vencimiento 
30/4/2016 

0.199 Numero de 
catalogo 
1.14693.0001 
 
Lote 
HC547988 
 
Vencimiento 
31/1/2018 

0.206 Numero de 
catalogo 
1.14693.0001 
 
Lote 
HC547988 
 
Vencimiento 
31/1/2018 

0.206 

0.495 0.498 0.498 

1.000 0.996 0.996 

1.500 1.493 1.493 

0.205 0.204 0.204 

0.494 0.501 0.501 

0.986 0.995 0.995 

1.487 1.502 1.502 

0.200 0.203 0.203 

0.509 0.497 0.497 

1.009 0.997 0.997 

1.500 1.487 1.487 
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Figura N° 8: Variación de los resultados de absorbancia en el 
tiempo de uso a 445, 525 y 690 nm. 
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Basándose en esto, se deduce que el instrumento o sistema de medición está 

calibrado cuando “se obtiene una expresión numérica que relaciona un valor de 

referencia con la respuesta instrumental, como: un factor de calibración o una 

serie de factores de calibración, representados por una curva de calibración con 

su valor de incertidumbre asociada”(7), los anexos N° 9 y 10 contienen los 

certificados de calibración con sus decretos de conformidad y los certificados de 

calidad del material de referencia utilizado en cada ocasión. 

 

El set de comprobación PhotoCheck está diseñado por el fabricante del equipo, 

para probar la precisión de la longitud de onda de todos los fotómetros y 

espectrofotómetros de Merck. Puede usarse como estándar secundario para 

probar instrumentos de acuerdo con Normas DIN/ISO 9000 e ISO 14000. (11) 

 

Las soluciones de color estables se pueden usar para probar los siguientes filtros 

del fotómetro y las configuraciones de longitud de onda a: 445/446 nm, 520/525 

nm y 690 nm.  

La precisión del ajuste de la longitud de onda y la linealidad de la medición de 

extinción se verifican con 4 soluciones por cada longitud de onda. 

La trazabilidad de estas soluciones de prueba a los estándares internacionales 

se garantiza examinándolas en un fotómetro de referencia que se compara con 

el estándar primario (estándar NIST). (11) Estos valores están debidamente 

documentados y se suministra el certificado de calidad como parte del conjunto 

de cada set (ver anexo N° 10). 

En cuanto a la deriva de los valores del fotómetro Nova 60 con respecto al tiempo 

de uso (en años), En la tabla N° 6 se observa el análisis de varianza comparando 

los datos de las calibraciones segunda a octava (ya que con estas se tienen cifras 

con las cuales hacer la comparación) y asumiendo que no existe diferencia entre 

las varianzas de los resultados, se observa que no existe evidencia significativa 

en la variación de los resultados en el tiempo (ya que el valor-P es menor a 0.05) 
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entre el valor de la medición antes del ajuste o calibración y del valor adquirido 

luego de este proceso (ver figura N° 9). 

Tabla N° 6: Análisis de varianza de las mediciones iniciales y finales en la 
calibración del fotómetro Nova 60. 

 
Análisis de Varianza 445 nm  

Fuente GL SC MC F P 

Regresión 1 4.87945 4.87945 136670.21 0.000 

Error 26 0.00093 0.00004   

Total 27 4.88038    

 

Análisis de Varianza 525 nm  

Fuente GL SC MC F P 

Regresión 1 6.71289 6.71289 444806.78 0.000 

Error 26 0.00039 0.00002   

Total 27 6.71329    

 

Análisis de Varianza 690 nm  

Fuente GL SC MC F P 

Regresión 1 6.98573 6.98573 198459.18 0.000 

Error 26 0.00092 0.00004   

Total 27 6.98665    

 

Con lo cual se comprueba que la estabilidad de las lecturas en el tiempo y su 

validez está asegurada en las pruebas realizadas al utilizar el equipo Nova 60, 

este comportamiento se reproduce en el rango de verificaciones cubiertas por el 

set de verificaciones Spectroquant PhotoCheck, hechas desde su puesta en uso 

en 2009, la cual se ha mantenido año tras año sin variación, por lo que es 

adecuado el supuesto de proponer un tiempo más amplio entre las verificaciones 

en el equipo Nova 60. 

 

5.2 Verificación del equipo NOVA 60 evaluando la calibración lineal del 

equipo. 

El programa de calibración del fotómetro NOVA 60, establece que se debe 

realizar al menos una vez por año (asumiendo que el laboratorio no cuenta con 

el set de verificaciones). Al contar con un set de verificaciones se pueden 

programar verificaciones mucho más periódicas. 
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Debido a esto se programaron verificaciones semanales en el periodo 

comprendido desde el 25 de mayo al 25 de junio de 2019, realizando mediciones 

de las soluciones del set Spectroquant PhotoCheck dos días a la semana (cada 

lunes y cada viernes de preferencia), evaluando cada tubo y su réplica (ya que 

cada set consta de dos series de tubos para verificación provenientes del mismo 

lote de producción) ver figura N° 9. 

Los resultados obtenidos se registraron en la tabla N° 7 para las lecturas de los 

cuatro tubos y sus réplicas de la longitud de onda de 445 nm, en la tabla N° 8 

para las lecturas de los cuatro tubos y sus réplicas de la longitud de onda de 

525 nm y en la tabla N° 9 para las lecturas de los cuatro tubos y sus réplicas de 

la longitud de onda de 690 nm.  

Tabla N° 7: Resultados de lecturas de absorbancia a 445 nm obtenidas con el 
set Spectroquant PhotoCheck. 

 
Valor esperado 0.201 0.506 1.007 1.510 

N° Fecha T1 D1 T2 D2 T3 D3 T4 D4 

1 25/Marzo 0.187 0.192 0.497 0.497 1.000 1.004 1.495 1.508 

2 29/Marzo 0.185 0.188 0.496 0.495 0.999 0.995 1.495 1.508 

3 08/Abril 0.189 0.194 0.500 0.500 1.003 1.001 1.496 1.511 

4 12/Abril 0.190 0.193 0.501 0.499 1.003 0.998 1.497 1.509 

5 23/Abril 0.192 0.196 0.504 0.501 1.006 1.003 1.502 1.512 

6 26/Abril 0.195 0.194 0.503 0.500 1.005 1.002 1.510 1.509 

7 29/Abril 0.191 0.195 0.501 0.501 1.005 1.003 1.500 1.512 

8 03/Mayo 0.194 0.196 0.503 0.502 1.007 1.005 1.504 1.515 

9 06/Mayo 0.193 0.195 0.503 0.502 1.006 1.004 1.503 1.513 

10 08/Mayo 0.194 0.194 0.503 0.502 1.006 1.003 1.503 1.512 

11 15/Mayo 0.189 0.190 0.489 0.489 1.001 1.000 1.500 1.501 

12 17/Mayo 0.187 0.190 0.496 0.497 1.000 0.999 1.497 1.508 

13 20/Mayo 0.183 0.185 0.493 0.493 0.995 0.995 1.494 1.504 

14 22/Mayo 0.186 0.187 0.495 0.495 0.998 0.997 1.497 1.507 

15 28/Mayo 0.190 0.212 0.501 0.505 1.004 1.008 1.502 1.516 

16 31/Mayo 0.186 0.195 0.495 0.499 1.002 1.010 1.498 1.509 

17 04/Junio 0.181 0.182 0.482 0.484 0.990 0.989 1.492 1.498 

18 07/Junio 0.186 0.187 0.495 0.495 0.998 0.997 1.497 1.507 

18 10/Junio 0.180 0.181 0.495 0.495 0.998 0.997 1.497 1.507 

20 14/Junio 0.185 0.188 0.496 0.495 0.999 0.995 1.495 1.508 

21 17/Junio 0.199 0.205 0.508 0.513 1.013 1.020 1.510 1.518 

22 21/Junio 0.200 0.203 0.512 0.514 1.014 1.011 1.513 1.522 

23 24/Junio 0.200 0.204 0.513 0.512 1.013 1.013 1.516 1.521 

24 25/Junio 0.204 0.208 0.515 0.516 1.020 1.016 1.518 1.527 

Significado T# = Número de tubo D# = Duplicado del Tubo 
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Tabla N° 8: Resultados de lecturas de absorbancia a 525 nm obtenidas con el 
set Spectroquant PhotoCheck. 

 
Valor esperado 0.200 0.495 0.998 1.490 

N° Fecha T1 D1 T2 D2 T3 D3 T4 D4 

1 25/Marzo 0.194 0.192 0.490 0.493 0.991 0.989 1.485 1.483 

2 29/Marzo 0.194 0.192 0.490 0.490 0.990 0.991 1.481 1.483 

3 08/Abril 0.192 0.191 0.486 0.487 0.986 0.987 1.475 1.477 

4 12/Abril 0.192 0.191 0.485 0.485 0.984 0.984 1.471 1.475 

5 23/Abril 0.195 0.192 0.487 0.487 0.986 0.986 1.473 1.477 

6 26/Abril 0.194 0.191 0.489 0.488 0.987 0.985 1.474 1.476 

7 29/Abril 0.194 0.192 0.487 0.487 0.986 0.986 1.476 1.476 

8 03/Mayo 0.193 0.193 0.486 0.486 0.986 0.986 1.474 1.476 

9 06/Mayo 0.191 0.191 0.485 0.485 0.986 0.984 1.471 1.474 

10 08/Mayo 0.192 0.192 0.486 0.486 0.985 0.987 1.473 1.477 

11 15/Mayo 0.195 0.191 0.489 0.483 0.987 0.988 1.476 1.490 

12 17/Mayo 0.193 0.194 0.487 0.480 0.988 0.991 1.476 1.480 

13 20/Mayo 0.192 0.191 0.485 0.486 0.986 0.988 1.475 1.477 

14 22/Mayo 0.195 0.194 0.488 0.489 0.990 0.992 1.478 1.482 

15 28/Mayo 0.196 0.199 0.491 0.491 0.991 0.996 1.482 1.485 

16 31/Mayo 0.196 0.199 0.492 0.497 0.996 0.990 1.484 1.489 

17 04/Junio 0.193 0.198 0.491 0.492 0.989 0.994 1.482 1.486 

18 07/Junio 0.195 0.194 0.488 0.489 0.990 0.992 1.478 1.482 

18 10/Junio 0.195 0.194 0.488 0.489 0.990 0.992 1.478 1.482 

20 14/Junio 0.194 0.192 0.490 0.490 0.990 0.991 1.481 1.483 

21 17/Junio 0.201 0.200 0.498 0.495 0.998 1.003 1.488 1.497 

22 21/Junio 0.202 0.201 0.498 0.496 0.998 0.998 1.488 1.488 

23 24/Junio 0.203 0.201 0.501 0.497 0.999 1.000 1.492 1.490 

24 25/Junio 0.200 0.200 0.499 0.495 0.997 0.997 1.487 1.488 

Significado T# = Número de tubo D# = Duplicado del Tubo 

 
Con la ayuda de soluciones de control como materiales de referencia certificado, 

se comprueba la exactitud fotométrica, así como la linealidad fotométrica de los 

equipos de medición. 

A partir del certificado del lote se toman los valores nominales de la absorbancia 

y los fotómetros de la serie NOVA, al introducir los valores nominales en el 

fotómetro y luego compararlos con los valores memorizados se pueden sobre 

escribir, de ser necesario (el método está pre programado en el modo ACA1 del 

fotómetro). Los valores de medición son memorizados e interpretados 

automáticamente en el dispositivo. (10, 11) 
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Tabla N° 9: Resultados de lecturas de absorbancia a 690 nm obtenidas con el 
set Spectroquant PhotoCheck. 

 
Valor esperado 0.197 0.498 0.986 1.493 

N° Fecha T1 D1 T2 D2 T3 D3 T4 D4 

1 25/Marzo 0.197 0.196 0.500 0.495 0.986 0.992 1.498 1.502 

2 29/Marzo 0.192 0.191 0.497 0.491 0.984 0.987 1.495 1.499 

3 08/Abril 0.197 0.197 0.501 0.497 0.989 0.995 1.503 1.504 

4 12/Abril 0.196 0.196 0.502 0.497 0.991 0.994 1.504 1.506 

5 23/Abril 0.197 0.198 0.503 0.499 0.991 0.996 1.505 1.507 

6 26/Abril 0.194 0.195 0.500 0.498 0.990 0.992 1.504 1.498 

7 29/Abril 0.195 0.196 0.502 0.497 0.990 0.994 1.503 1.506 

8 03/Mayo 0.200 0.198 0.503 0.500 0.991 0.996 1.503 1.507 

9 06/Mayo 0.197 0.198 0.503 0.499 0.991 0.997 1.504 1.509 

10 08/Mayo 0.197 0.198 0.503 0.499 0.992 0.995 1.505 1.507 

11 15/Mayo 0.193 0.192 0.499 0.494 0.987 0.988 1.500 1.499 

12 17/Mayo 0.192 0.193 0.497 0.494 0.985 0.991 1.498 1.500 

13 20/Mayo 0.189 0.192 0.495 0.490 0.983 0.987 1.496 1.497 

14 22/Mayo 0.190 0.192 0.495 0.492 0.985 0.987 1.496 1.498 

15 28/Mayo 0.196 0.196 0.499 0.498 0.988 0.992 1.499 1.502 

16 31/Mayo 0.199 0.200 0.501 0.499 0.989 0.998 1.497 1.506 

17 04/Junio 0.181 0.180 0.483 0.484 0.975 0.976 1.483 1.486 

18 07/Junio 0.190 0.192 0.495 0.492 0.985 0.987 1.496 1.498 

18 10/Junio 0.190 0.192 0.495 0.492 0.985 0.987 1.496 1.498 

20 14/Junio 0.192 0.191 0.497 0.491 0.984 0.987 1.495 1.499 

21 17/Junio 0.197 0.199 0.502 0.510 0.990 0.996 1.503 1.511 

22 21/Junio 0.200 0.201 0.495 0.501 0.995 1.000 1.506 1.509 

23 24/Junio 0.201 0.201 0.507 0.503 0.994 0.999 1.505 1.509 

24 25/Junio 0.207 0.205 0.511 0.506 0.998 1.002 1.511 1.513 

Significado T# = Número de tubo D# = Duplicado del Tubo 

 
 

 
 

Figura N° 9: Set 1.14693.0001 Spectroquant® PhotoCheck 
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Si el valor de medición se encuentra dentro del intervalo de tolerancia de los 

valores de absorbancia, del filtro respectivo, el ajuste de la longitud de onda es 

correcto. En sí mismo, el equipo no da paso a la memoria de un dato fuera de 

tolerancia.  

 

En ese sentido existe un error sistemático si el valor de medición se encuentra 

fuera del intervalo de tolerancia en los valores de absorbancia, y el equipo no 

adquiere esa información. 

 

Al realizar el análisis de regresión lineal a los valores obtenidos de cada 

evaluación realizada, el desempeño a cada longitud de onda se resume en la 

figura N° 10, los resultados del análisis de regresión completo se pueden 

observar en el anexo N° 8. 

 

La respuesta lineal se evidencia en la representación gráfica de los puntos de 

calibración (absorbancia experimental vrs. absorbancia esperada) es una opción 

rápida para observar el comportamiento de los datos en cuanto a linealidad y 

constituye una forma cualitativa de evaluarla. También se observa el efecto de la 

combinación de resultados esperados y experimentales en las diferentes 

pendientes (m) de cada longitud de onda. 

 

Las absorbancias de los valores experimentales, fueron estadísticamente 

similares a las absorbancias esperadas. Además, las pendientes (m) de los 

modelos a cada longitud de onda resultaron cercanas a la unidad, el Coeficiente 

de determinación (R2) del modelo de regresión lineal en los tres modelos fue del 

100%, esto significa que los modelos explican toda la variabilidad de los datos de 

respuesta en torno a su promedio (Ver figura N° 11). 
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Figura N° 11: Gráficos de cajas y bigotes de los resultados obtenidos limitados 
por la tolerancia del material de referencia. 
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En otro sentido los gráficos de cajas muestran la información siguiente: rango de 

caja, intercuartiles, outliers (valores atípicos) y valor medio de los valores 

obtenidos en todas las verificaciones realizadas por longitud de onda y en cada 

tubo medido.  

En la figura N° 12 se muestra cómo puede comprenderse cada grafico de caja y 

bigote y la tendencia del aumento de la tolerancia en cada punto de cada longitud 

de onda evaluada con el set de verificación. 

 

 
 

Figura N° 12: Características del grafico de cajas y la tendencia de la 
tolerancia en las soluciones del set de verificación. 

 

Cada grafico de caja se explica de la siguiente forma: primero se evalúan las 

características clave, se examina el centro y la dispersión de la distribución, 

evaluando cómo el tamaño de la muestra puede afectar la apariencia de la gráfica 

de caja. En segundo lugar, se buscan indicadores de datos inusuales o no 

normales y por último se evalúan y comparan los grupos.  

 

En ese sentido se observa que más de un 75% de los datos se han distribuido 

abajo del valor esperado en todos los tubos del set a 445 y 525 nm, mientras que 

a 690 nm más del promedio se ha distribuido arriba del valor esperado según el 

certificado de análisis del set Spectroquant PhotoCheck utilizado en las 

verificaciones realizadas en la programación establecida. 
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5.3 Elaboración de cartas control de los datos resultantes de cada 

medición por cada longitud de onda 

 

Se utilizan las cartas control, el cual es un método gráfico para visualizar 

reglas de control y evaluar si un procedimiento de medición está en control 

o fuera de este. Los resultados de los controles se grafican en función del 

tiempo o número de corridas consecutivas y generalmente se dibujan líneas 

que van de punto a punto para observar tendencias, desplazamientos 

sistemáticos, y errores aleatorios (ver figura N° 13). 
 

 

Figura N° 13: Carta control 

 

Se determina la distribución esperada para los valores de control, asumiendo una 

distribución Gaussiana o normal, que con la ayuda de información como el 

promedio y la desviación estándar de los datos recolectados en las verificaciones, 

permite determinar el porcentaje de valores de control que se espera que caigan 

dentro de los límites: de esta manera alrededor del 68% de los datos rodean el 

valor esperado por el promedio sumándole y restándole la desviación estándar 

(± 1 SD o termino A), un 95% en el rango de dos veces la desviación estándar (± 

2 SD o termino B) y un 99.7% en el rango de tres veces la desviación estándar 

(± 3 SD o termino C) en la figura N° 13 se proporciona un ejemplo de esta 

perspectiva. 

Así se grafican los valores de los controles en función del tiempo, identificando 

valores imprevistos. Por consiguiente, sería muy poco probable (un 0.3% de 
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probabilidad) observar un valor de control más grande que ±3SD desde la media; 

esta observación usualmente indicaría que existe un problema con el 

procedimiento de medida. Sin embargo, las tolerancias de los tubos del set 

Spectroquant PhotoCheck sobrepasan este presupuesto en la mayoría de las 

soluciones de verificación (ver tabla N° 10). 

 
Tabla N° 10: Resultados del cálculo de desviación estándar DS, para cada tubo 

a cada longitud de onda. 
 
Para 445 nm Tubo1 Tubo2 Tubo3 Tubo4 Para 525 nm Tubo1 Tubo2 Tubo3 Tubo4 

DS= A 0.007 0.008 0.007 0.008 DS= A 0.003 0.005 0.005 0.006 

B 0.015 0.015 0.014 0.017 B 0.007 0.009 0.010 0.012 

C 0.022 0.023 0.021 0.025 C 0.010 0.014 0.014 0.018 

Tolerancia 3XSD 4XSD 7XSD 7XSD Tolerancia 7XSD 6XSD 8XSD 9XSD 

Límite mínimo 
0.194 0.498 1.000 1.502 

Límite mínimo 
0.197 0.490 0.993 1.484 

Límite 
máximo 

0.208 0.514 1.014 1.518 
Límite máximo 

0.203 0.500 1.003 1.496 

Límite mínimo 
0.186 0.491 0.993 1.493 

Límite mínimo 
0.193 0.486 0.988 1.478 

Límite 
máximo 

0.216 0.521 1.021 1.527 
Límite máximo 

0.207 0.504 1.008 1.502 

Límite mínimo 
0.179 0.483 0.986 1.485 

Límite mínimo 
0.190 0.481 0.984 1.472 

Límite 
máximo 

0.223 0.529 1.028 1.535 
Límite máximo 

0.210 0.509 1.012 1.508 
 

Para 690 nm Tubo1 Tubo2 Tubo3 Tubo4 

DS= A 0.005 0.006 0.006 0.006 

B 0.010 0.011 0.011 0.012 

C 0.015 0.017 0.017 0.018 

Tolerancia 4XSD 4XSD 7XSD 9XSD 

Límite mínimo 
0.192 0.492 0.98 1.487 

Límite máximo 
0.202 0.504 0.992 1.499 

Límite mínimo 
0.187 0.487 0.975 1.481 

Límite máximo 
0.207 0.509 0.997 1.505 

Límite mínimo 
0.182 0.481 0.969 1.475 

Límite máximo 
0.212 0.515 1.003 1.511 

 
En las figuras N° 14, 15 y 16 se registran las cartas control de los resultados 

obtenidos por la distribución de los datos en el tiempo, en las verificaciones para 
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cada longitud de onda y cada tubo del set, señalando los límites establecidos por 

la tolerancia del material de referencia y el valor esperado en cada solución de 

control. 
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El objeto de analizar una gráfica de control es identificar cuál es la variación del 

proceso, las causas comunes y causas especiales de dicha variación y en función 

de esto tomar alguna acción apropiada cuando se requiera. 

Se sugiere un conjunto de reglas de decisión para detectar patrones no aleatorios 

en las cartas de control. 

Al detectar alguno de los patrones mostrados en la figura N° 17, se puede decidir 

sobre alguna acción a tomar para corregir el problema, si el proceso puede estar 

fuera de control su análisis viene dado por una regla de control. 

 

 
 
Figura N° 17: Reglas de decisión para la detección de patrones no aleatorios en

 las cartas de control. (16) 
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Una Regla de control implica un criterio de decisión para juzgar si una corrida 

analítica se encuentra o no bajo control. Se define comúnmente por un símbolo 

en la forma de AL, donde A es la abreviación para una estadística o representa 

el número de medidas del control, y L identifica los límites del control, usualmente 

especificados por un múltiplo del desvío estándar. En la tabla N° 11 se establecen 

los valores límite si se siguieran las reglas establecidas con anterioridad. (16) 

 
Tabla N° 11: Ejemplo de interpretación de los resultados del control carta de 

control. 
 

Interpretación de la Regla Grafico 

La Regla 13s: se refiere a una regla de control que se utiliza en el 

gráfico cuando los límites del control se establecen como el promedio 

+3s y –3s. La corrida es rechazada cuando un único valor excede el 

límite. 

 

La Regla 12s: se refiere a una regla de control que se utiliza en el 
gráfico cuando los límites del control se establecen como el promedio 
± 2s. Esta regla se utiliza como una regla de alerta para realizar una 
inspección cuidadosa de los datos del control mediante otras reglas de 
rechazo. 

 

La Regla 22s: se refiere a la regla de control que se utiliza en el gráfico 
cuando los límites del control se establecen como el promedio ± 2s. En 
este caso, la corrida se rechaza cuando dos medidas consecutivas del 
control exceden un promedio +2s o el mismo promedio –2s. 

 

La regla R4s: se refiere a una regla de control donde un rechazo ocurre 
cuando el valor de un control en un nivel excede el promedio +2s y otro 
excede al promedio –2s. 

 

 
Debido a que desde un principio el certificado de calidad del material de 

referencia establece una tolerancia de ±0.020, ±0.030, ±0.040 y ±0.050 en la 

absorbancia esperada de cada tubo a cada longitud de onda, las cartas control 

están elaboradas bajo ese requisito. 
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Sin embargo, al realizar un análisis de los valores obtenidos en cada solución 

analizada con las reglas establecidas se puede concluir que a 445 nm: 

En el tubo 1 ninguno de los resultados excede el límite de promedio ±3SD cumple 

la regla 13s, pero 8 de los resultados exceden el límite de promedio ±2SD, es decir 

incumple la regla 22s por lo que las corridas de esos análisis estarían rechazadas, 

dos de estos sucedió el 4 de junio.  

 

En el tubo 2 uno de los datos incumple la regla 13s es decir excede el límite de 

promedio ±3SD, por lo que toda la corrida del 4 de junio sería rechazada.  

En el tubo 3, se encontró que 2 datos consecutivos incumplen la regla 22s, 

exceden el límite de promedio ±2SD también el 4 de junio. 

En el tubo 4 solo uno de los resultados incumplió la regla 22s, en la misma fecha 

señalada, esto confirma que algo no estaba funcionando bien en el equipo ese 

día. 

 

Aunque todos los valores estaban dentro de los límites establecidos por la 

tolerancia (ver tabla N° 11), se observó a 525 nm que existen valores de 

absorbancia que si no estuviesen cubiertos por una mayor tolerancia se hubiesen 

rechazado en una carta control con los límites descritos en la tabla referida y de 

igual manera a 690 nm. 

 

Al evaluar los resultados utilizando los límites establecidos por la tolerancia del 

certificado de calidad del set, solo uno de los datos salió del límite inferior de 

tolerancia en el tubo 1 a 445 nm (marcado con X en la figura N° 18) suceso con 

fecha 10 de junio, por lo cual todos los trabajos en el equipo para esa fecha fueron 

detenidos,  
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El proveedor fue contactado y se ordenó el cambio de lámpara, con lo cual se 

realizó de nuevo la verificación obteniendo resultados adecuados y reanudando 

los trabajos de análisis con el equipo. 

 

 
 

Figura N° 18: Carta control del tubo 1 a 445 nm 

 
 

5.4 Análisis de los datos obtenidos aplicando técnicas estadísticas para 

evaluar el desempeño de la calibración lineal.  

 

Es normal que dentro del programa de aseguramiento de la validez de los 

resultados del laboratorio se realicen varias actividades, por ejemplo: 

- El uso de materiales de referencia. 

- La calibración de equipos. 

- Los ensayos de aptitud. 

- Los duplicados, etc. además de  

- las verificaciones intermedias, o comprobaciones intermedias, chequeos 

intermedios o comprobaciones funcionales, según los requisitos 6.4.2 y 

6.4.10. 
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El requisito 7.7.1 de la norma ISO/IEC 17025:2017 establece que “El laboratorio 

debe contar con un procedimiento para hacer el seguimiento de la validez de los 

resultados. Los datos resultantes se deben registrar de manera que las 

tendencias sean detectables y cuando sea posible, se deben aplicar técnicas 

estadísticas para la revisión de los resultados”. (18) 

En este procedimiento se debe incluir todo lo referente al control de la exactitud, 

la precisión, las verificaciones de las curvas de calibración, los blancos, los 

duplicados, las muestras fortificadas, etc. Y también se puede incluir la manera 

de realizar el seguimiento de los datos, por ejemplo, con las cartas de control.  

 

Se debe tener presente que cada método de ensayo o de calibración tiene sus 

particularidades en cuanto al aseguramiento de la validez del resultado, en estos 

casos se deben especificar muy bien dicho aseguramiento en cada POS 

(Procedimiento Estándar de Operación), o en su documento equivalente. 

Para esto se realizó una Prueba de normalidad, en esta los residuos, es decir, 

la diferencia entre el valor observado de la variable dependiente (la absorbancia 

experimental) y el valor proyectado por la ecuación de regresión analizado, se 

asumió la hipótesis (H0) que los valores siguen una distribución normal, los 

resultados se registran en la tabla N° 12. 

 

Para determinar si los datos siguen la distribución normal, se compara el valor p 

con el nivel de significancia. Por lo general, un nivel de significancia (α o alfa) de 

0.05 funciona adecuadamente.  

Un nivel de 0.05 indica que el riesgo de concluir que los datos no siguen la 

distribución, cuando en realidad sí lo hacen, es de 5 %. Si el valor p es menor 

que o igual al nivel de significancia, la decisión es rechazar la hipótesis nula y 

concluir que sus datos no siguen la distribución. Si el valor p es mayor que el nivel 

de significancia, la decisión es que no se puede rechazar la hipótesis nula porque 
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no se tiene suficiente evidencia para concluir que los datos no siguen la 

distribución normal. 

En este caso, no hay evidencia para rechazar que los valores obtenidos siguen 

una distribución normal, lo cual se evidencia en la figura N° 19. 

 

 

Tabla N° 12: Resultados de las pruebas estadísticas realizadas a los valores de 
absorbancia obtenidos a 445, 525 y 690 nm. 

 
En el set de tubos evaluando la longitud de onda de 445 nm. 

La ecuación de regresión es A Exp. = - 0.008687 + 1.004 A (MRC) 
Resumen del modelo 
      S                 R2         R2 (ajustado) 
0.0075741 99.98%      99.98% 
 
Análisis de Varianza 
Fuente            GL    SC                MC                  F              P 
Regresión 1 47.9731 47.9731 836243.90 0.000 
Error          190 0.0109               0.0001     
Total          191 47.9840      

En el set de tubos evaluando la longitud de onda de 525 nm. 

Ecuación de regresión A Exp. = -0.004266 + 0.996623 A (MRC) 
Resumen del modelo 
      S                 R2               R2(ajustado) 
0.0048017 99.99%        99.99% 
 
Análisis de Varianza 
Fuente             GL   SC               MC                   F               P 
Regresión 1 46.1630 46.1630 2002206.90 0.000 
Error            190 0.0044                0.0000     
Total            191 46.1674      

En el set de tubos evaluando la longitud de onda de 690 nm. 

La ecuación de regresión es A Exp. = - 0.003730 + 1.008 A (MRC) 
Resumen del modelo 
       S                 R2         R2 (ajustado) 
0.0055154 99.99%       99.99% 
Análisis de Varianza 
Fuente             GL   SC                MC                    F                 P 
Regresión 1 47.2981 47.2981 1554872.82 0.000 
Error            190 0.0058                0.0000     
Total            191 47.3038      

 

Una revisión del análisis estadístico y la comprobación en las gráficas de la figura 

N° 20, 22 y 24, en las cuales, los puntos de los residuos de valores de 
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absorbancia a cada longitud de onda, están cercanos a la línea de distribución 

normal ajustada. 

 

El valor p en cada modelo es mayor que el nivel de significancia de 0.05. Por lo 

tanto, no se puede rechazar la hipótesis nula de que los datos siguen una 

distribución normal. 
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Figura N° 19: Gráficos de probabilidad normal de los valores de absorbancia 

obtenidos a 445, 525 y 690 nm.  
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Es de hacer notar que a 525 y 690 nm se pueden advertir algunos puntos 

alejados de la línea, lo que implica una distribución con valores atípicos. 

Esto se puede advertir mejor en las distribuciones de los residuos contra los 

valores ajustados y en el orden de análisis realizado. 

  

A) Para la longitud de onda de 445 nm 

 
Figura N° 20: Grafico de los residuos contra los valores ajustados a 445 nm 

 

 
Figura N° 21: Grafico de los residuos contra el orden de los datos a 445 nm 
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B) Para la longitud de onda de 525 nm 

 

Figura N° 22: Grafico de los residuos contra los valores ajustados a 525 nm 

 

 

Figura N° 23: Grafico de los residuos contra el orden de los datos a 525 nm 
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C) Para la longitud de onda de 690 nm 

 

Figura N° 24: Grafico de los residuos contra los valores ajustados a 690 nm 

 

 

Figura N° 25: Grafico de los residuos contra el orden de los datos a 690 nm 
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A pesar que, al aumentar las longitudes de onda se podría esperar una dispersión 

en abanico o irregular de los residuos en los valores ajustados (ya que la 

tolerancia admitida por el certificado del material de referencia aumenta con la 

longitud de onda), los resultados permanecen igualmente dispersos alrededor de 

0.000, esto implica una varianza constante en las mediciones de cada tubo a 

cada longitud de onda. 

 

La existencia de puntos separados, podrían implicar valores atípicos o puntos 

influyentes, pero ninguno sobrepasa los niveles de tolerancia admitidos por el 

equipo, estos pudieron deberse a que la observación puntual se realizó en 

condiciones que implicaban un error de medición o un error de ingreso de datos 

(situación que fue bastante constante en varios casos y de los cuales ya fueron 

identificados en las cartas de control respectivas). 

Aun así, no se debe considerar realizar el análisis sin estas observaciones para 

determinar la varianza, ya que no afectan los resultados obtenidos. 

 

Las gráficas de residuos vrs. orden de los datos, muestran los residuos en el 

orden en que se recopilaron los valores de absorbancia, verificando el supuesto 

de que los residuos son independientes entre sí.  

En las figuras N° 21, 23 y 25, los residuos independientes no muestran 

tendencias ni patrones en orden cronológico. Aunque los patrones en cada par 

de puntos podrían indicar que los residuos que están cercanos entre sí podrían 

estar correlacionados por la fecha de la verificación y, por lo tanto, podrían no ser 

independientes. 

 

Lo ideal es que los residuos que se muestran en la gráfica se ubiquen 

aleatoriamente alrededor de la línea central, lo cual sucede en cada par de 

mediciones (Cada tubo y su réplica). 
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5.5 Frecuencia de calibración optima del equipo de fotometría visible Nova 

60. 

 

En este proceso el objetivo es encontrar el equilibrio entre los periodos o 

frecuencia a la cual se llevan a cabo las calibraciones, ya que: 

- Períodos cortos de calibración implican un “menor riesgo” de que el equipo 

se encuentre fuera de condiciones óptimas, pero tienen “mayor costo” por 

ejemplo, una vez al año. 

- Períodos largos de calibración “aumentan el riesgo” de que el equipo se 

encuentre fuera de condiciones óptimas de trabajo y eso es costoso 

 

Los programas de calibración establecidos y mantenidos adecuadamente 

mejoran la rentabilidad y reducen la exposición al riesgo. (20) 

La evaluación y el ajuste de los intervalos de calibración deben realizarse según 

las pautas de las Directrices ILAC/OIML para determinar los intervalos de 

calibración para instrumentos de medición, ILAC-G24 / OIML D 10. 

Esta evaluación y la conclusión que respalda el ajuste del intervalo de calibración 

deben registrarse y debe incluir el análisis de riesgo por lo que existen factores a 

considerar al determinar la elección de la frecuencia óptima:(20) 

- Recomendación del fabricante del instrumento 

- Condiciones de uso (extensión y severidad) 

- Condiciones ambientales 

- La incertidumbre necesaria de la medición 

- Error máximo permitido 

- Ajuste o cambio en instrumentos individuales 

- Influencia de la cantidad medida 

- Experiencia…(documentada) 
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Por esto los procedimientos deben ser documentados para esta actividad, en 

ellos continuamente se revisan y ajustan acorde a las necesidades del proceso. 

Por lo que también se debe tener en cuenta: 

- Frecuencia e intensidad de uso del equipo 

- Facilidad de realizar la calibración en las fechas requeridas 

- Recomendaciones del fabricante para el uso del equipo 

- Registros históricos de las calibraciones y verificaciones intermedias 

realizadas 

Además, se deben mantener los gráficos de control haciendo el seguimiento 

histórico de todos los puntos de prueba en los instrumentos, lo que puede ser 

realmente complicado, entonces, es conveniente diseñar y adaptar un sistema 

que sea el más óptimo y adaptado a las necesidades / capacidades. 

Se debe considerar que:(20) 

- El cambio en los resultados de la calibración puede mostrar que pueden ser 

posibles intervalos de calibración más largos sin aumentar el riesgo. 

- Un ajuste frecuente de los intervalos de calibración, puede aumentar carga 

de trabajo de calibraciones y el mantenimiento de una gran cantidad de 

certificados, lo cual puede ser engorroso. 

- Se deben establecer puntos significativos de calibración a lo largo del 

tiempo. 

- La deriva permite establecer un intervalo de calibración óptimo. 

(Procesamiento automático de datos). 

- El intervalo de calibración se expresa en años, meses, semanas y se deben 

tener en cuenta las horas de uso del equipo. 

- Un intervalo por horas de uso también es más adecuado para instrumentos 

complejos o consolas de prueba; instrumentos sujetos a controles 

frecuentes, una vez al día o más. 
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- Con la verificación se puede decidir si se acorta en tiempo el proceso de 

calibración. 

 

Para responder la pregunta de ¿Con qué frecuencia optima se calibra el 

Fotómetro Nova 60?, se realiza el análisis estadístico individual del instrumento, 

con uno de los métodos recomendados en la guía ILAC-G24 / OIML D 10.  

 

Es de hacer notar que “el método adecuado depende principalmente de los 

costos, la disponibilidad de datos y herramientas para procesar la información”.  

 

Para calcular el intervalo de calibración bajo el método seleccionado por el 

laboratorio Fisicoquímico de Aguas se sigue los siguientes pasos: 

 

a) Recolectar los datos de los certificados de calibración de 3 años 

consecutivos (como mínimo), previamente revisados (ver anexo N° 9). 

 

b) Obtener la información de los Certificados de calibración: Valor esperado, 

valor obtenido después del ajuste y la tolerancia de cada solución, los 

cuales se registran en la tabla N° 13. 
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Tabla N° 13: Comparación entre el valor esperado de absorbancia y el obtenido 
antes de cada proceso de calibración. 

 

Para 445 nm                                                   
  VE= Valor Esperado      VO= Valor Obtenido 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Fecha VE VO VE VO VE VO VE VO 

Estado inicial 0.197 0.109 0.504 0.417 1.000 0.923 1.505 1.425 

23 de julio de 2009 0.197 0.195 0.504 0.503 1.000 1.010 1.505 1.512 

5 de octubre de 2010 0.197 0.198 0.504 0.500 1.000 1.002 1.505 1.507 

4 de mayo de 2011 0.196 0.193 0.497 0.499 1.001 1.007 1.507 1.509 

31 de julio de 2012 0.200 0.198 0.495 0.498 0.999 1.001 1.494 1.505 

31 de julio de 2013 0.199 0.199 0.495 0.497 1.000 1.000 1.500 1.503 

16 de julio de 2014 0.199 0.200 0.495 0.499 1.000 1.002 1.500 1.507 

18 de agosto de 2015 0.199 0.202 0.495 0.502 1.000 1.004 1.500 1.508 

29 de agosto de 2016 0.206 0.204 0.498 0.497 0.996 0.996 1.493 1.503 

31 de enero de 2018 0.206 0.204 0.498 0.501 0.996 1.000 1.493 1.496 

Para 525 nm                                                    
   VE= Valor Esperado      VO= Valor Obtenido 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Fecha VE VO VE VO VE VO VE VO 

Estado inicial 0.200 0.169 0.497 0.469 0.995 0.961 1.488 1.455 

23 de julio de 2009 0.200 0.198 0.497 0.498 0.995 0.990 1.488 1.483 

5 de octubre de 2010 0.200 0.198 0.497 0.495 0.995 0.989 1.488 1.476 

4 de mayo de 2011 0.200 0.193 0.502 0.491 1.000 0.983 1.494 1.475 

31 de julio de 2012 0.199 0.199 0.497 0.498 0.994 0.996 1.497 1.494 

31 de julio de 2013 0.205 0.199 0.494 0.495 0.986 0.990 1.487 1.487 

16 de julio de 2014 0.205 0.206 0.494 0.504 0.986 0.987 1.487 1.490 

18 de agosto de 2015 0.205 0.207 0.494 0.501 0.986 0.986 1.487 1.491 

29 de agosto de 2016 0.204 0.201 0.501 0.502 0.995 0.983 1.502 1.502 

31 de enero de 2018 0.204 0.200 0.501 0.504 0.995 0.992 1.502 1.505 

Para 690 nm                                                    
   VE= Valor Esperado      VO= Valor Obtenido 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Fecha VE VO VE VO VE VO VE VO 

Estado inicial 0.204 0.152 0.498 0.451 1.006 0.964 1.488 1.453 

23 de julio de 2009 0.204 0.204 0.498 0.504 1.006 1.015 1.488 1.506 

5 de octubre de 2010 0.204 0.204 0.498 0.505 1.006 1.018 1.488 1.507 

4 de mayo de 2011 0.202 0.205 0.502 0.505 0.991 1.016 1.488 1.506 

31 de julio de 2012 0.198 0.199 0.495 0.500 0.986 0.993 1.484 1.511 

31 de julio de 2013 0.200 0.201 0.509 0.504 1.009 1.000 1.500 1.514 

16 de julio de 2014 0.200 0.201 0.509 0.519 1.009 1.013 1.500 1.530 

18 de agosto de 2015 0.200 0.202 0.509 0.522 1.009 1.016 1.500 1.535 

29 de agosto de 2016 0.203 0.205 0.497 0.509 0.997 1.013 1.487 1.508 

31 de enero de 2018 0.203 0.206 0.497 0.504 0.997 1.016 1.487 1.510 
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Una representación de los datos obtenidos se registra en las figuras N° 26, 27 y 
28. 
 

 
 

Figura N° 26: Gráficos de series de tiempo vrs., valor esperado de cada tubo a 
445 nm. 
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Figura N° 27: Gráficos de series de tiempo vrs., valor esperado de cada tubo a 
525 nm. 
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Figura N° 28: Gráficos de series de tiempo vrs., valor esperado de cada tubo a 
690 nm. 
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c) Determinar el valor absoluto de la diferencia máxima entre las fechas 

Tabla N° 14: Cálculo del valor absoluto de la diferencia máxima entre las fechas 
de las verificaciones realizadas. 

 

Para 445 nm     

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Estado inicial 0.088 0.087 0.077 0.080 

23 de julio de 2009 0.002 0.001 0.010 0.007 

5 de octubre de 2010 0.001 0.004 0.002 0.002 

4 de mayo de 2011 0.003 0.002 0.006 0.002 

31 de julio de 2012 0.002 0.003 0.002 0.011 

31 de julio de 2013 0.000 0.002 0.000 0.003 

16 de julio de 2014 0.001 0.004 0.002 0.007 

18 de agosto de 2015 0.003 0.007 0.004 0.008 

29 de agosto de 2016 0.002 0.001 0.000 0.010 

31 de enero de 2018 0.002 0.003 0.004 0.003 

Para 525 nm     

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Estado inicial 0.031 0.028 0.034 0.033 

23 de julio de 2009 0.002 0.001 0.005 0.005 

5 de octubre de 2010 0.002 0.002 0.006 0.012 

4 de mayo de 2011 0.007 0.011 0.017 0.019 

31 de julio de 2012 0.000 0.001 0.002 0.003 

31 de julio de 2013 0.006 0.001 0.004 0.000 

16 de julio de 2014 0.001 0.010 0.001 0.003 

18 de agosto de 2015 0.002 0.007 0.000 0.004 

29 de agosto de 2016 0.003 0.001 0.012 0.000 

31 de enero de 2018 0.004 0.003 0.003 0.003 

Para 690 nm     

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Estado inicial 0.052 0.047 0.042 0.035 

23 de julio de 2009 0.000 0.006 0.009 0.018 

5 de octubre de 2010 0.000 0.007 0.012 0.019 

4 de mayo de 2011 0.003 0.003 0.025 0.018 

31 de julio de 2012 0.001 0.005 0.007 0.027 

31 de julio de 2013 0.001 0.005 0.009 0.014 

16 de julio de 2014 0.001 0.010 0.004 0.030 

18 de agosto de 2015 0.002 0.013 0.007 0.035 

29 de agosto de 2016 0.002 0.012 0.016 0.021 

31 de enero de 2018 0.003 0.007 0.019 0.023 

 
En la tabla N° 14, se resaltan en rojo los valores de las máximas diferencias entre 

las fechas evaluadas, se determina la diferencia máxima entre los años 
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seleccionados, entre el tiempo 2 y tiempo 1, la diferencia máxima se entiende por 

la variación máxima de los datos expresada por el error entre las mediciones ver 

tabla N° 15. Se toman las consideraciones siguientes: 

- Diferencia máxima según el certificado de análisis  

- Tiempo 1: Año que presenta el dato de error más alto. 

- Tiempo 2: Último año de calibración. 

Tabla N° 15: Selección del valor absoluto de la diferencia máxima entre las 
fechas de las verificaciones realizadas. 

 

Para 445 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

4 de mayo de 2011   0.006  

31 de julio de 2012    0.011 

18 de agosto de 2015 0.003 0.007   

Para 525 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

4 de mayo de 2011 0.007 0.011 0.017 0.019 

Para 690 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

Fecha Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

4 de mayo de 2011   0.025  

18 de agosto de 2015  0.013  0.035 

31 de enero de 2018 0.003    

 

d) Determinar la deriva (año) 

𝐷𝑒𝑟𝑖𝑣𝑎 =
𝐷𝑖𝑓𝑒𝑟𝑒𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑚𝑎𝑥𝑖𝑚𝑎

𝑇 − 𝑇0
 

Para el caso produce el mismo resultado electo ya que se asume que la 

verificación se realizaba anualmente (por esto en algunos casos también se 

puede realizar el recuento de meses entre las verificaciones realizadas). 

e) Determinar el periodo de calibración ver tabla N° 16. 

𝑃𝑒𝑟𝑖𝑜𝑑𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 =
𝑇𝑜𝑙𝑒𝑟𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎

𝐷𝑒𝑟𝑖𝑣𝑎
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Tabla N° 16: Calculo del periodo de calibración entre las fechas de las 
verificaciones realizadas por tubo a cada longitud de onda. 

 

Para 445 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Un año 0.003 0.007 0.006 0.011 

periodo de calibración (años) 6.7 4.3 6.7 4.5 

Para 525 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Un año 0.007 0.011 0.017 0.019 

periodo de calibración (años) 2.9 0.3 0.2 0.3 

Para 690 nm/Tolerancia 0.020 0.030 0.040 0.050 

 Tubo 1 Tubo 2 Tubo 3 Tubo 4 

Un año 0.003 0.013 0.025 0.035 

periodo de calibración (años) 6.7 2.3 1.6 1.4 

Promedio 5.4 2.3 2.8 2.1 

Promedio total (años) 3 años 

 
Se hace notar que este cálculo permite tomar en cuenta el comportamiento del 

equipo en el tiempo de uso, sus procesos de mantenimiento, la cantidad de 

análisis realizados en 10 años. 

Por lo que con base al método propuesto se puede recomendar al Laboratorio 

cambiar la frecuencia de calibración de uno a tres años, para que, en la próxima 

calibración realizar un nuevo análisis de la frecuencia de calibración y determinar 

si este periodo se alarga más o se acorta. 

La selección de un nuevo programa de calibración a uno más amplio, aparte de 

beneficiar en la disminución de los costos que amerita invertir en cada verificación 

a un tercio de su costo, se respalda en la robustez de las mediciones previas ante 

la variación a una nueva calibración, esto mismo explica porque muchos equipos 

de espectrofotometría mantienen su calibración a través del tiempo, durante 

largos periodos, sin que se lleve a cabo una nueva calibración (algo que para los 

fines de un laboratorio de servicios de control de calidad no es aconsejable). Para 

esto también se puede invertir en software para análisis de intervalos de 
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calibración, este analiza los datos de prueba o calibración y calcula los intervalos 

de calibración óptimos. 

Esto se debe a que el intervalo de calibración es uno de los mayores factores de 

costo de los programas de prueba y calibración.  

Sin embargo, de todas las variables de gestión que influyen en los costos de 

soporte de la medición, el intervalo de calibración es el menos comprendido y el 

más difícil de gestionar, la mayoría de laboratorios cae en el vicio de gestión de 

programar las calibraciones sin analizar los resultados solo para cumplir un 

requisito del sistema de gestión de la calidad implementado. 

Para finalizar la investigación se ha elaborado la propuesta de protocolo para 

garantizar la validez de los resultados en el uso del fotómetro visible nova 60, en 

conjunto con la jefatura del Laboratorio Fisicoquímico de Aguas, el mismo se ha 

incorporado al sistema de calidad del laboratorio, una copia del documento final 

está disponible en el Anexo N° 11. 

  

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO VI 

CONCLUSIONES 

  



 

6.0 CONCLUSIONES 

 

1. 

 

 

 

2. 

 

 

 

 

3. 

 

 

 

4. 

 

 

 

 

5. 

 

 

 

6. 

 

 

 

 

No existe evidencia significativa en la variación de los resultados de 

absorbancia en el tiempo, entre el valor de la medición antes del ajuste y del 

valor adquirido luego de este proceso. 

 

La estabilidad de las lecturas en el tiempo y su validez se ha mantenido año 

tras año en el Laboratorio Fisicoquímico de Aguas al utilizar el fotómetro Nova 

60, lo que fue comprobado con el cumplimiento en las pruebas realizadas. 

 

Se verifico que los valores de absorbancias obtenidas se encuentran dentro 

del intervalo de tolerancia del filtro respectivo, por lo que el ajuste de la 

longitud de onda es correcto. 

 

No se comprobó la existencia de error sistemático en las mediciones de 

absorbancia al utilizar el kit Spectroquant PhotoCheck, ya que los valores de 

medición se encuentran dentro del intervalo de tolerancia para cada solución, 

y el equipo no adquiere esa información en un ajuste. 

 

Los resultados registrados en las gráficas de control permitieron realizar 

procesos de mantenimiento oportuno en el equipo NOVA 60, al determinar la 

necesidad de cambio de la lámpara del equipo. 

 

El modelo lineal resulta adecuado para el estudio de verificación, y describe 

la variación de los datos obtenidos experimentalmente. Con esto se verifica 

la linealidad en las respuestas del equipo.  

 

 



 

7. 

 

 

 

 

 

8. 

 

 

 

 

 

 

En las cartas control de los datos obtenidos de las verificaciones en los sets 

de los tubos correspondientes a 445 y 525 nm. Se observó que un 75% de 

los datos se posicionaron por debajo del valor medio. Lo que se comunicó a 

la dirección del Laboratorio de Análisis Fisicoquímico de aguas y se tomó la 

decisión de realizar ajustes en el equipo por parte del proveedor. 

    

Con base a los registros de historial de calibraciones el Laboratorio 

Fisicoquímico de Aguas puede cambiar la frecuencia de calibración de uno a 

tres años. 

 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO VII 

RECOMENDACIONES 

  

 



 

7.0 RECOMENDACIONES 

 

1. 

 

 

 

2. 

 

 

 

 

 

3. 

 

 

 

4. 

 

 

 

5. 

 

 

A la Alta Dirección del Laboratorio Fisicoquímico de Aguas, se sugiere que 

gestione la compra de un nuevo set Spectroquant® PhotoCheck, 

1.14693.0001. 

 

Al encargado de mantenimiento en el Laboratorio Fisicoquímico de Aguas, 

continuar con verificaciones periódicas del fotómetro Nova 60 con el set 

Spectroquant® PhotoCheck hasta contar con uno nuevo, ya que estos 

reactivos mantienen sus lecturas a través del tiempo, así, los nuevos 

resultados permiten validar verificaciones previas. 

 

Es responsabilidad del encargado de control de calidad en el laboratorio 

Fisicoquímico de Aguas, incorporar e implementar a la documentación del 

laboratorio el protocolo resultante de esta investigación. 

 

Queda a criterio del jefe del laboratorio Fisicoquímico de Aguas, el cambio 

del programa de la frecuencia de calibración de uno a tres años, para el 

fotómetro Nova 60. 

 

El encargado del Laboratorio fisicoquímicos de aguas debe mantener las 

verificaciones de la frecuencia de calibración al realizar cada ajuste 

programado. 
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GLOSARIO 

 

Adecuación al propósito:(18) Es el grado en que la aplicabilidad de un método 

se ajusta a los criterios o requerimientos acordados entre el analista y el usuario 

final (cliente) que hace uso de los informes o datos generados a través de un 

método de ensayo. Es decir, es la adaptación de un método para un fin previsto. 

 

Analíto:(18) Sustancia (química, física o biológica) buscada o determinada en una 

muestra, que debe ser recuperada, detectada o cuantificada por el método. 

 

Aplicabilidad:(18) Los analítos, matrices y concentraciones para los cuales puede 

utilizarse satisfactoriamente un método de análisis con el fin de determinar su 

conformidad con una norma. 

Nota: La declaración de aplicabilidad (ámbito o campo de aplicación), además de 

una declaración del margen de funcionamiento satisfactorio para cada factor, 

puede incluir también advertencias acerca de la interferencia conocida de otros 

analítos, o de la inaplicabilidad a determinadas matrices y situaciones. 

 

Blanco matriz:(18) Matriz que no contiene el analíto de interés u objetivo para el 

método seleccionado. 

 

Calibración:(18) Operación que, en condiciones especificadas, establece primero 

una relación entre los valores con incertidumbres de medición proporcionados 

por las normas de medición y las indicaciones correspondientes con las 

incertidumbres de medición asociadas, y utiliza luego esta información para 

establecer una relación a fin de obtener un resultado de medición a partir de una 

indicación. 

Nota1: La calibración se puede expresar por medio de una declaración, una 

función, un diagrama, una curva o una tabla. En algunos casos puede consistir 

 



 

en una corrección aditiva o multiplicativa de la indicación con la incertidumbre de 

medición asociada. 

Nota 2: La calibración no debe confundirse con el ajuste de un sistema de 

medición que a menudo se denomina erróneamente “autocalibración”, ni 

tampoco con la verificación de la calibración. 

A menudo se percibe como calibración solamente la primera etapa mencionada 

en la definición anterior. Es decir, es un procedimiento de comparación entre lo 

que indica un instrumento y su "valor verdadero" de acuerdo a un patrón de 

referencia con valor conocido. 

 

Componente de la Incertidumbre:(18) Cada una de las contribuciones a la 

incertidumbre. 

 

Criterios de aceptabilidad:(20) Exigencias de una característica de 

funcionamiento o comportamiento en función de las cuales se puede determinar 

que un método analítico es adecuado para la finalidad perseguida y ofrece 

resultados confiables. 

 

Calibración:(21) Operación que bajo condiciones especificadas establece, en una 

primera etapa, una relación entre los valores y sus incertidumbres de medida 

asociadas obtenidas a partir de los patrones de medida, y las correspondientes 

indicaciones con sus incertidumbres asociadas y, en una segunda etapa, utiliza 

esta información para establecer una relación que permita obtener un resultado 

de medida a partir de una indicación. 

NOTAS: 

1. Una calibración puede expresarse mediante una declaración, una función de 

calibración, un diagrama de calibración, una curva de calibración o una tabla de 

calibración. En algunos casos, puede consistir en una corrección aditiva o 

multiplicativa de la indicación con su incertidumbre correspondiente. 

 



 

2. Conviene no confundir la calibración con el ajuste de un sistema de medida, a 

menudo llamado incorrectamente “autocalibración”, ni con una verificación de la 

calibración. 

3. Frecuentemente se interpreta que únicamente la primera etapa de esta 

definición corresponde a la calibración. 

 

Certificado de un material de referencia:(21) Documento que acompaña a un 

material de referencia certificado, que indica uno o más valores de sus 

propiedades y sus incertidumbres, y confirma que se han realizado los 

procedimientos necesarios para asegurar su validación y trazabilidad. 

 

Documentación:(18) Cada paso de la cadena debe ser ejecutado de acuerdo con 

procedimientos documentados, generalmente reconocidos. Los resultados 

deben ser registrados de tal forma que puedan ser verificados. En el caso de 

laboratorios de ensayo, organismos de inspección y organismos de certificación 

deben tener registros identificados para evidenciar la trazabilidad de las 

mediciones que realice, y para el caso de los laboratorios de calibración, se 

deben tener dichos registros y además estar incluidos en los informes o 

certificados de calibración. 

 

Equipo Crítico:(18) Aquellos que resultan necesarios para realizar una medición 

de acuerdo con el alcance de acreditación, y que ejercen una influencia 

significativa en el resultado de la medición. 

 

Ensayo:(18) Operación técnica realizada de acuerdo a un procedimiento 

especifico, que consiste en la determinación cualitativa y/o cuantificación de una 

o más características (propiedades o analítos) en un determinado producto, 

proceso o servicio. 

 

 



 

Error aleatorio:(19) Es aquel error inevitable que se produce por eventos únicos 

imposibles de controlar durante el proceso de medición. Se contrapone al 

concepto de error sistemático. Las fuentes de los errores aleatorios son difíciles 

de identificar o sus efectos no pueden corregirse del todo. Son numerosos y 

pequeños. Este error ocurre o está dado por el azar. Ejemplo: Errores de 

apreciación, tales como el paralaje, que depende del observador y su capacidad 

en cuanto al límite separador del ojo. 

 

Error Sistemático:(19) Es aquel que se produce de igual modo en todas las 

mediciones que se realizan de una magnitud. El error sistemático está 

condicionado por algún factor distinto al azar. Ejemplo: el error de las masas 

patrón del laboratorio se transfiere sistemáticamente al momento de calibrar la 

balanza. 

Componente del error de medición que al reiterar las mediciones se mantiene 

constante o bien varía de manera predecible. 

 

Idoneidad para el fin previsto:(18) La medida en que los datos obtenidos en un 

proceso de medición permiten al usuario adoptar decisiones correctas, tanto 

desde el punto de vista técnico como administrativo, para alcanzar un fin 

establecido. 

 

Incertidumbre:(18) Parámetro asociado al resultado de una medición que 

caracteriza la dispersión de los valores que podrían razonablemente ser 

atribuidos al mensurando. 

 

Incertidumbre de la medición:(18) Parámetro no negativo que caracteriza la 

dispersión de la cantidad de valores que se atribuyen a una mensurando, 

basándose en la información utilizada. 

 



 

Nota: La incertidumbre de medición comprende, en general, muchos 

componentes. Algunos de estos pueden ser evaluados por tipo de una evaluación 

de: la distribución estadística de la cantidad de valores de una serie de 

mediciones y se pueden caracterizar por las desviaciones. 

 

Intervalo de trabajo:(21) Es el intervalo entre el nivel más bajo y más alto de 

concentración que ha sido demostrado que puede ser determinado con la 

precisión y exactitud requeridas para una determinada matriz. 

 

Límite máximo permitido (LMP):(21) Nivel máximo o tolerancia establecida para 

un analíto en una reglamentación. 

 

Límite máximo Residual (LMR):(21) Concentración máxima de residuos de una 

sustancia (plaguicida o medicamento) que se permite legalmente su uso en la 

superficie o parte interna de un producto alimenticio. 

 

Matriz:(18) Es el tipo de sustancia compuesta (liquida, sólida, gaseosa) que puede 

o no contener al analíto de interés, ejemplo: matriz de alimento, matriz ambiental, 

etc. 

 

Intervalo de Calibración:(21) Las calibraciones se deberán repetir a intervalos 

apropiados cuya longitud dependerá de una serie de variables (por ejemplo, la 

incertidumbre requerida, la frecuencia de uso, la manera o forma de uso, la 

estabilidad de los equipos). 

 

Límite de determinación de un procedimiento analítico:(19) Es la menor 

concentración de un analíto que se puede determinar cuantitativamente con una 

determinada probabilidad (p. ej. 99 %). 

 

 



 

Material de Referencia Certifica do (MRC):(18) Material de referencia 

acompañado de documentación, emitida por un órgano autorizado, en la que se 

indican uno a más valores de propiedades especificadas, así como la 

incertidumbre y rastreabilidad asociadas, con el uso de procedimientos válidos.  

Es decir, es un material de referencia, al que se le ha asignado un contenido de 

analíto especificado en un certificado a través de un método trazable. 

 

Material de referencia:(18) Material suficientemente homogéneo y estable con 

respecto a propiedades especificadas, establecido como apto para su uso 

previsto en una medición o en un examen de propiedades cualitativas. 

NOTA 1 El examen de una propiedad cualitativa comprende la asignación de un 

valor a dicha propiedad y de una incertidumbre asociada. Esta incertidumbre no 

es una incertidumbre de medida. 

NOTA 2 Los materiales de referencia con o sin valores asignados pueden servir 

para controlar la precisión de la medida, mientras que únicamente los materiales 

con valores asignados pueden utilizarse para la calibración o control de la 

veracidad de medida. 

NOTA 3 Los materiales de referencia comprenden materiales que representan 

tanto magnitudes como propiedades cualitativas. 

NOTA 4: Material homogéneo que tiene definidas sus propiedades, a través de 

un método validado que puede usarse para fines analíticas (calibración de 

equipos, comprobación de un método, etc.). 

 

Mensurando:(18) Cantidad destinada a la medida.  

 

Método de ensayo validado:(18) Método de ensayo aceptado para el que se han 

llevado a cabo estudios de validación (desempeño) con el fin de determinar su 

precisión y fiabilidad para un propósito específico.  

 

 



 

Método oficial:(18) Es el método especificado por los organismos reglamentarios 

de un país, con fines de aplicaciones de normas (ejemplo; reglamento sanitario 

de alimentos) o estipulados por organizaciones comerciales. 

 

Método normalizado:(18) Método apropiado para el ensayo dentro de su alcance, 

publicado por organismos de normalización internacional, nacional o regional 

(ISO, EN, NM, ASTM, BS, DIN, IRAM, etc.) o por organizaciones reconocidas en 

diferentes ámbitos (AOAC, FIL-IDF, EPA, USP etc.) 

 

Método cualitativo:(18) Método que permite determinar la presencia o ausencia 

de un analíto en una muestra o matriz. 

 

Método cuantitativo:(18) Método que permite determinar la concentración de un 

analíto presente en una muestra o matriz. 

 

Metrología:(18) Ciencia de la medición y su aplicación, es decir, es la ciencia de 

las mediciones o campo de los conocimientos relativos a las mediciones. Incluye 

cualquier tipo de medición del campo científico o tecnológico. 

 

Nivel:(18) Es la concentración de una sustancia de interés en una solución 

estándar o matriz, generalmente, se habla en términos de nivel de concentración. 

 

Plan de Validación:(18) Documento tipo protocolo en el cual se definen las 

pruebas o parámetros de validación necesarios y el diseño experimental a 

desarrollar en base a los requerimientos del método. 

 

Requerimiento del método:(18) Corresponde a aquellas características del 

método que son esenciales para poder aplicarlo para el fin previsto. Cuando no 

 



 

están establecidas por el cliente o usuario, debe definirlas el responsable del 

ensayo de manera confiable y científica. 

 

Resultado de un ensayo (X):(18) El valor final notificado de una cantidad medida 

o calculada, tras aplicar un procedimiento de medición, incluidos todos los 

procedimientos secundarios y las evaluaciones. 

 

Sistema Internacional de Unidades (SI):(7) Sistema de unidades, basado en el 

Internacional Sistema de cantidades, sus nombres y símbolos, incluyendo una 

serie de prefijos y sus nombres y símbolos, así como las normas para su uso, 

aprobada por la Conferencia General de Pesas y Medidas (CGPM).  

 

Sub-muestra:(18) Porción de una muestra para análisis. 

Testigo reactivo o blanco: Es la solución que contiene todos los reactivos usados 

en los mismos volúmenes y concentraciones, que son utilizados en el 

procesamiento de la muestra. Este blanco debe seguir todos los pasos indicados 

en la técnica y ayuda a detectar trazas de contaminación provenientes del 

material o reactivos usados. 

 

Trazabilidad metrológica:(7) Propiedad de un resultado de medición, mediante 

el cual el resultado puede estar relacionado con una referencia a través de un 

cadena continua y documentada de calibraciones, cada que contribuyen a la 

incertidumbre de medición. 

Propiedad del resultado de una medición o del valor con su incertidumbre, que 

puede a través de una cadena ininterrumpida de comparación relacionarse a una 

referencia establecida, generalmente patrones de referencia nacionales o 

internacionales. 

 



 

Propiedad de un resultado de medida por la cual el resultado puede relacionarse 

con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y documentada de 

calibraciones, cada una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medida.  

 

Validación:(18) Verificación de que los requisitos especificados son adecuados 

para un uso previsto, verificación de determinados parámetros de un método en 

la que los requisitos especificados para estos, demuestran que el método es 

idóneo para un uso previsto. 

 

Valor verdadero:(18) El grado de concordancia entre la media de un número 

infinito de valores reiterados de cantidad y un valor de cantidad de referencia. 

Veracidad: El grado de concordancia entre la expectativa relativa al resultado de 

un ensayo o de una medición y el valor verdadero. 

 

Valor de Referencia:(18) Valor cuantitativo que se utiliza como base para la 

comparación con valores cuantitativos del mismo tipo. 

 

Verificación:(7) Suministro de prueba(s) objetiva(s) de que un elemento dado 

satisface el (los) requisito(s) especificado(s). Es decir, es la comprobación 

experimental de que un método establecido funciona de acuerdo con las 

especificaciones, en las condiciones disponibles en el laboratorio usuario. Se 

entiende como verificación a las pruebas realizadas por un laboratorio en la rutina 

de trabajo que permiten comprobar y documentar la aplicabilidad y uso adecuado 

del método por parte del laboratorio. 

 

  

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXOS  

 
 



 

 ANEXO N° 1: 
Certificado de calidad del Kit de verificación del fotómetro Nova 60 empleado. 

 

 
  

 



 

ANEXO N° 2: 
Formato de registro de resultados propuesto por el proveedor (11) 

 

 
  

 



 

ANEXO N° 3: 

Esquema del Equipo Nova 60(10) 

Vista Frontal Descripción de los elementos de 
control 

 
 

1. Display (pantalla) 

2. Tecla de activación del menú/de 

entrada 

3. Tecla hojear 

4. Concavidad para el MemoChip 

5. Tecla para medición de la absorbancia 

6. Tecla para medición de la 

concentración 

7. Muesca para orientación de la cubeta 

8. Compartimiento de cubeta redonda 

9. Casillero para las prescripciones de 

análisis (sinopsis) 

10. Cubierta con interruptor integrado 

(conectar/ desconectar) 

11. Compartimiento de cubeta rectangular 

12. Bloque de cifras: bloque de cifras, 

función del cursor, borrar, coma 

 

Vista Posterior Descripción de los elementos de 
control 

 

1. Transformador de alimentación 

2. Conexión para el transformador de 

alimentación 

3. Interfase RS 232 

Figura N° 29: Representación gráfica del fotómetro Nova 60 y sus elementos 
de control 

 

  

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 4: 

Especificaciones técnicas del equipo NOVA 60(10) 

  

 



 

Cuadro N° 2: Especificaciones técnicas del equipo NOVA 60(10) 

  

 



 

Cuadro N° 2: Continuación… 

 

 

 



 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ANEXO N° 5: 
Esquema para elaboración de protocolos en el Laboratorio Fisicoquímico de 

Aguas 
  

 



 

Esquema para elaboración de protocolos en el Laboratorio Fisicoquímico de 
Aguas 

 

NOMBRE DEL PROTOCOLO  
 

Código:  

Fecha:  

 Edición 

Cambio #  

Página Nº __ de __ 

Facultad de Química y Farmacia. Universidad de El Salvador 

 

 
____ EDICION 

   
   FECHA                                       FIRMA 
 
ELABORADO POR: _________________               ______________ 
   Lic. xxx 
   Responsable  
 
 
REVISADO POR:   _________________                ______________ 
                                      Lic. xxxxxx  
                                      Responsable de Control de Calidad 
 
 
AUTORIZADO POR: _________________                _____________ 
   Lic. xxxxxx 
   Gestor de Calidad 
 
 
1. PROPOSITO 
Establecimiento de la finalidad del estudio 
 
2. ALCANCE 
La declaración de la cobertura se efectuará en muestras y rangos declarados 
 
3. RESPONSABLES 
Analista titular:  
Analista suplente:  
Gerente de calidad:  
 
4. PARAMETROS A ESTUDIAR 
Descripción de las pruebas a desarrollar en el estudio 
 
5. MUESTRAS 
Las matrices de muestras de agua aplicables 
 
6. EQUIPOS INVOLUCRADOS 
Descripción de equipos a utilizar 

 



 

 
7. DESCRIPCION DEL METODO ANALITICO  
7.1. REACTIVOS 
Listado y calidad de los reactivos a utilizar 
 
7.2. ESTANDARES 
Listado de los materiales de referencia a utilizar 
 
7.3. MATERIALES 
Listado de materiales a utilizar 
 
7.4. INSTRUMENTACION 
Listado de los equipos involucrados en el estudio 
 
7.5. CONDICIONES AMBIENTALES 
Referencia de las condiciones ambientales en que se realizara el estudio 
 
7.6. MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS 
Según referencia del método 
 
7.7. PREPARACION DEL ESTANDAR 
Si aplica 
 
7.8. PREPARACION DE LA MUESTRA  
Si aplica  
 
7.9. PROCEDIMIENTO 
Seguir procedimiento descrito en referencia del método 
 
7.10. CALCULOS 
N/A 
8. PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A EVALUAR 
Descripción detallada de las pruebas a realizar 
 
9. CRITERIOS DE ACEPTACION 
Resumen de los criterios del estudio y una declaración de aplicabilidad 
 
10. REFERENCIAS 
Literatura de referencia utilizada 

 

  

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 6: 

Protocolo de calibración utilizando materiales de referencia 

  

 



 

 

Calibración Lineal utilizando materiales de referencia(21) 

 
1. Método Básico 

1.1 General Este método se aplica para estimar y usar una función de calibración lineal cuando 

hay varios (más de dos) materiales de referencia disponibles. Lo que permite verificar la 

linealidad de la función de calibración del sistema. 

 

1.2 Suposiciones 

1.2.1 Se supone que no hay error en los valores aceptados de los materiales de referencia (ya 

que se tratan de materiales de comprobada trazabilidad). En la práctica, los valores 

aceptados de los materiales de referencia se citan con sus incertidumbres.  

La suposición de que no hay error en los valores aceptados de los materiales de 

referencia puede considerarse válida si las incertidumbres son pequeñas en comparación 

con la magnitud de los errores en los valores medidos de estos (es decir si se mantienen 

dentro de los intervalos de tolerancia especificados). 

1.2.2 Se supone que la función de calibración es lineal (este supuesto será examinado). 

1.2.3 Se supone que las mediciones repetidas de un material de referencia dado son 

independientes y distribuidas normalmente, con una varianza denominada "varianza 

residual". La raíz cuadrada de la varianza residual se conoce como la desviación estándar 

residual. 

1.2.4 Se supone que la desviación estándar residual es constante o proporcional al valor 

aceptado del material de referencia (se examinará esta suposición). 

 

 

1.3 Experimento de calibración 

1.3.1 Condiciones experimentales  

Las condiciones experimentales deben ser las mismas que las condiciones normales de 

operación del sistema de medición; es decir, si, por ejemplo, más de un operador usa el 

equipo de medición, entonces debería haber más de un operador representado en el 

experimento de calibración. 

1.3.2 Elección de los materiales de referencia 

El rango de valores abarcados por los materiales de referencia seleccionados debe incluir 

(en la medida de lo posible) el rango de valores encontrados durante las condiciones 

normales de operación del sistema de medición. 

La composición de los materiales de referencia seleccionados debe ser lo más cercana 

posible a la composición del material objetivo a medir. 

Los valores de los materiales de referencia deben distribuirse aproximadamente 

equidistante en el rango de valores encontrados durante las condiciones normales de 

operación del sistema de medición. 

1.3.3 Número de Materiales de referencia, N. 

El número de materiales de referencia utilizados para evaluar la función de calibración 

debe ser de al menos 3. 

Para una evaluación inicial de la función de calibración, se recomienda un número mayor 

que 3 (al menos 3 sobre cualquier subintervalo donde haya dudas sobre la linealidad de 

la función de calibración). 

1.3.4 Número de réplicas, K 

 



 

Cada material de referencia debe medirse al menos dos veces (se recomiendan tantas 

repeticiones como sea posible en la práctica). 

El número de réplicas debe ser el mismo para todos los materiales de referencia. 

El tiempo y las condiciones en que se toman las réplicas deben cubrir un rango tan amplio 

como sea necesario para asegurar que todas las condiciones de operación estén 

representadas. 

 

1.4 Estrategia para analizar los datos. 

1.4.1 Graficar los datos para verificar 

a) el estado de control del sistema de medición durante el experimento de calibración, 

b) el supuesto de linealidad, y  

c) la variabilidad de las mediciones en función de los valores aceptados de los materiales 

de referencia. 

1.4.2 Estimar la función de calibración lineal bajo el supuesto de una desviación estándar 

residual constante. 

1.4.3 Graficar la función de calibración y los residuos. 

La gráfica de residuos es un fuerte indicador de desviación, ya sea del supuesto de 

linealidad o del supuesto de desviación estándar residual constante. 

Si se cumple el supuesto de desviación estándar residual constante, se omite el paso 

1.4.4 y se continúa con el paso 5.4.5. De lo contrario, ejecutar el paso 1.4.4. 

1.4.4 Estimar la función de calibración lineal bajo el supuesto de una desviación estándar 

residual proporcional, trazar la función de calibración y los residuos. 

1.4.5 Evaluar la falta de ajuste de la función de calibración.  

Si la variabilidad debida a la falta de ajuste es grande en relación con la variabilidad 

debida a la replicación de las mediciones, se debe investigar los procedimientos seguidos 

durante el experimento de calibración y se debe volver a examinar el supuesto de 

linealidad de la función de calibración. Si el supuesto de linealidad no se cumple, 

entonces una alternativa es utilizar la técnica de “Bracketing” descrita en 5.3. 

1.4.6 Transformar futuros valores medidos con la función de calibración. 

2. Los pasos del método básico. 

2.1 Graficar los datos recolectados durante el experimento de calibración. 

Se muestra una gráfica de los valores medidos frente a los valores aceptados 

correspondientes de los materiales de referencia. 

El propósito de estas cinco parcelas es ilustrar el tipo de información que se puede extraer 
de dichas parcelas. Un ejemplo completo se trata en la cláusula 8 con datos, gráficos y 
análisis. 
El propósito principal de la gráfica que se muestra es detectar visualmente cualquier 
comportamiento inusual del sistema de medición durante el experimento de calibración e 
identificar posibles valores atípicos. 
Si es posible, etiquetar el orden de los puntos de datos y buscar tendencias de tiempo 
obvias. Si algunos de los datos se consideran sospechosos, o si una tendencia temporal 
es obvia, entonces se realizará una investigación para descubrir las causas de las 
irregularidades.  
Tan pronto como se eliminen las causas de las irregularidades, se debe repetir el 
experimento de calibración y se deben recopilar nuevos datos para establecer una función 
de calibración. 
Si se encuentran las causas de uno o muy pocos valores atípicos, y si estas causas no 
afectan las mediciones restantes, se pueden eliminar los valores atípicos. 

 



 

El experimento de calibración entonces se desequilibra; es decir, hay un número desigual 
de mediciones Kn en lugar de K para cada material de referencia. 
La estimación de la función de calibración aún puede continuar con las fórmulas dadas en 
2.2, 2.4 y 2.5.  
También permite un diagnóstico temprano de la suposición de linealidad de la función de 
calibración, así como un primer vistazo al supuesto de desviación estándar residual 
constante.  
La linealidad de la función de calibración se puede verificar visualizando una línea recta a 
través de los datos representados  
La suposición de una desviación estándar residual constante se puede verificar al observar 
la extensión de los puntos en la Figura 8, para un material de referencia dado.  
Si parece que esta dispersión aumenta con los valores aceptados de los materiales de 
referencia, entonces la suposición de una desviación estándar residual constante 
probablemente no sea correcta. En 6.3 se presenta un gráfico más sofisticado para verificar 
los supuestos de linealidad y de desviación estándar residual constante. 

 
Figura N° 30:   Diagrama esquemático de los datos obtenidos 

durante un experimento de calibración. 

 

2.2 Estimación de la función de calibración lineal bajo el supuesto de una desviación 

estándar residual constante 

2.3  

2.3.1 Modelo 

El modelo captura los supuestos de linealidad de la función de calibración y de la 
desviación estándar residual constante: 

𝑦𝑛𝑘  =  𝛽0  +  𝛽1𝑥𝑛  +  𝜀𝑛𝑘 
 
Dónde: 

𝑋𝑛=  es el valor aceptado del nesimo material de referencia (n = 1, ..., N); 
𝑦𝑛𝑘=  es la medida k del nesimo material de referencia (k = 1 ..., K); 

𝛽0  +  𝛽1𝑥𝑛 = representa el valor esperado de las mediciones del nesimo material de referencia; 
 
𝜀𝑛𝑘 = es la desviación entre 𝑦𝑛𝑘 y el valor esperado de la medición del nesimo material de 

referencia (se supone que estas desviaciones son independientes y normalmente se 

distribuyen con media 0 y con varianza 𝜎2); 

 



 

 

𝛽0, 𝛽1 𝑦 𝜎2 = son tres parámetros que deben estimarse a partir de los datos recopilados 
durante la calibración: 
𝛽0 = es la intersección de la función de calibración, 

𝛽1 = es su pendiente, 

𝜎2 = es una medida de la precisión del sistema de medición. 
 
 
2.3.2 Estimaciones de los parámetros. 

Las estimaciones de los parámetros 𝛽0, 𝛽1 𝑦 𝜎2 se pueden obtener utilizando las fórmulas 
a continuación o ejecutando un paquete de software de regresión lineal con dos columnas 
de igual longitud como entrada, una para “y” y otra para “x”. 
Las estimaciones de los parámetros tienen un símbolo ^ para diferenciarlos de los 
parámetros en sí mismos que son desconocidos. 

�̂�1 =
∑𝑁

𝑛=1 (𝑥𝑛 − 𝑥) (𝑦𝑛 − 𝑦)

∑𝑁
𝑛=1 (𝑥𝑛 − 𝑥)

2  

�̂�0 = 𝑦 − �̂�1𝑥 

�̂�2 =
𝑆𝑆𝐸

(𝑁𝐾 − 2)
 

Dónde: 

𝑥 =
1

𝑁
∑

𝑁

𝑛=1

𝑥𝑛 

𝑦𝑛 =
1

𝐾
∑

𝐾

𝑘=1

𝑦𝑛𝑘  

𝑦 =
1

𝐾
∑

𝐾

𝑘=1

𝑦𝑛 

𝑁𝐾 = 𝑁 𝑥 𝐾 

�̂�𝑛 = �̂�0 − �̂�1𝑥𝑛 
𝑒𝑛𝑘 = 𝑦𝑛𝑘 − �̂�𝑛 

𝑆𝑆𝐸 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑒𝑛𝑘)2 

2.4 Gráficos de la función de calibración y de los residuos, se recomiendan para probar las 

desviaciones de los supuestos incluidos en el modelo del numeral 2.2. 

 

2.4.1 Diagrama de la función de calibración 

La función de calibración estimada se agrega. 
El gráfico que se muestra permite principalmente verificar los cálculos dados en 6.2.2. 
También proporciona una verificación visual del supuesto de linealidad de la función de 
calibración. 
 

 



 

 
Figura N° 31: Diagrama esquemático de una curva de 

calibración 

 
Figura N° 32: Diagrama esquemático de un gráfico de 

residuales vrs. valores obtenidos 
 
2.4.2 Gráfico de los residuos frente a los valores ajustados 

La gráfica de los residuos enk versus los valores ajustados �̂�𝑛  es una herramienta para 

detectar la desviación de los dos supuestos de linealidad y de la constante de desviación 

estándar residual. Si estas dos suposiciones se mantienen, entonces la Figura 10 debería 

mostrar una gráfica de puntos distribuidos al azar centrados alrededor de cero.  

La desviación del supuesto de linealidad se indica mediante un patrón sistemático entre 

los residuos y los valores ajustados (como es el caso en la Figura 10). La desviación de 

la suposición de una desviación estándar residual constante se indica mediante una 

dispersión en los datos, que aumenta o disminuye con los valores ajustados. La 

dispersión de los residuos para cualquier valor ajustado es casi constante en todo. Por lo 

tanto, la suposición de una desviación estándar residual constante es sostenible en esta 

situación. 

Se ilustra la situación en la que el supuesto de una desviación estándar residual 
constante no es sostenible. 
Si el supuesto de desviación estándar residual constante no se cumple, entonces los 
datos recopilados durante el experimento de calibración deben volver a analizarse. Un 
gráfico de la desviación estándar de las mediciones replicadas de un material de 
referencia contra el valor aceptado del mismo indicará si el supuesto de la desviación 
estándar residual proporcional es sostenible. 

a) Si el supuesto de desviación estándar residual proporcional parece mantenerse, 

entonces los datos pueden volver a analizarse de acuerdo con el paso 2.4. 

b) Si el supuesto de la desviación estándar residual proporcional no se cumple, pero existe 

un modelo que relaciona la desviación estándar residual con los valores aceptados de 

 



 

los materiales de referencia (por ejemplo, proporcionalidad inversa), entonces se puede 

aplicar un enfoque similar al presentado en el paso 2.4. 

Si el supuesto de linealidad no se cumple, entonces una alternativa es utilizar la técnica 
de bracketing (horquillado) descrita en 5.3. 
Finalmente, probar los supuestos de Independencia y de normalidad de los valores 
nuevos está fuera del alcance de este procedimiento. Estos dos supuestos son cruciales 
para la validez del paso 2.5 y también pueden verificarse estudiando los residuos. 
Por ejemplo, una gráfica de probabilidad normal de los residuos permite una verificación 
de la suposición de normalidad y una gráfica de los residuos frente al tiempo, permitiendo 
una verificación de la suposición de independencia de las mediciones. 
 

2.5 Estimación de la función de calibración bajo el supuesto de una desviación estándar 

residual proporcional y el gráfico de la función de calibración y los residuos. 

 

2.5.1 Modelo 

Un modelo alternativo al dado en el paso 2.2.1 es uno en el que la función de calibración 

es lineal pero la desviación estándar residual aumenta con los valores aceptados de los 

materiales de referencia. Esto se captura en el modelo. 

𝑦𝑛𝑘  =  𝑦0  +  𝑦1𝑥𝑛  +  𝜂𝑛𝑘 
Dónde: 

𝑋𝑛=  es el valor aceptado del nesimo material de referencia (n = 1, ..., N); 

𝑦𝑛𝑘=  es la medida k del nesimo material de referencia (k = 1 ..., K); 

𝑦0  +  𝑦1𝑥𝑛 = representa el valor esperado de las mediciones del nesimo material de referencia; 
 
𝜂𝑛𝑘 = es la desviación entre 𝑦𝑛𝑘 y el valor esperado de la medición del nesimo material de 

referencia (se supone que estas desviaciones son independientes y normalmente se 

distribuyen con media 0 y y con una varianza proporcional a 𝑥𝑛
2); es decir: 

 
𝑦0, 𝑦1 𝑦 𝜏2 = son tres parámetros que deben estimarse a partir de los datos recopilados 

durante la calibración: 
𝑦0 = es la intersección de la función de calibración, 

𝑦1 = es su pendiente, 

𝜏2 = es una medida de la precisión del sistema de medición. 
 

Este modelo se puede transformar en un modelo equivalente al dado en 2.2.1; es decir, 
con errores presentando varianza constante. La transformación consiste en dividir por xn 
ambos lados de la ecuación. 

𝑦𝑛𝑘  =  𝑦0  +  𝑦1𝑥𝑛  +  𝜂𝑛𝑘 
Esto da: 

𝑦𝑛𝑘

𝑥𝑛

 =  
𝑦0

𝑥𝑛

 +  𝑦1  +  
𝜂𝑛𝑘

𝑥𝑛

 

O su equivalente: 
𝑧𝑛𝑘  =  𝑦1  +  𝑦0𝑤𝑛  +  𝜀𝑛𝑘 

Dónde: 

 

 



 

El nuevo modelo se puede analizar cómo en 6.2 después de hacer las sustituciones 
correctas de los términos. 

 
2.5.2 Estimaciones de los parámetros. 

Las estimaciones de los parámetros 𝑦0, 𝑦1 𝑦 𝜏2 se pueden obtener usando la fórmula a 

continuación o ejecutando un paquete de software para regresión lineal ponderada, con 

tres columnas de igual longitud como entrada, una para y, una para x, y otra para las 

ponderaciones (=1/x2). Los mismos resultados también se pueden obtener utilizando un 

paquete de software de regresión lineal sin ponderaciones, pero con las dos columnas 

de entrada z y w. 

�̂�0 =
∑𝑁

𝑛=1 (𝑤𝑛 − 𝑤)(𝑧𝑛 − 𝑧)

∑𝑁
𝑛=1 (𝑤𝑛 − 𝑤)

2  

�̂�1 = 𝑧 − �̂�0𝑤 

�̂�2 =
𝑊𝑆𝑆𝐸

(𝑁𝐾 − 2)
 

Dónde: 
𝑁𝐾 = 𝑁 𝑥 𝐾 

Aquí 

𝑧𝑛𝑘 =
𝑦𝑛𝑘

𝑥𝑛

 

𝑤𝑛 =
1

𝑥𝑛

 

𝑤 =
1

𝑁
∑

𝑁

𝑛=1

𝑤𝑛 

𝑦𝑛 =
1

𝐾
∑

𝐾

𝑘=1

𝑦𝑛𝑘  

𝑧𝑛 =
1

𝐾
∑

𝐾

𝑘=1

𝑧𝑛𝑘  

𝑧 =
1

𝐾
∑

𝐾

𝑘=1

𝑧𝑛 

�̂�𝑛 = �̂�0 − �̂�1𝑤𝑛 
𝑢𝑛𝑘 = 𝑧𝑛𝑘 − �̂�𝑛 

𝑊𝑆𝑆𝐸 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑢𝑛𝑘)2 

 
2.5.3 Gráfico de la función de calibración y residuos. 

Como en 2.3, se recomiendan dos gráficos: 

a) una gráfica de la función de calibración estimada�̂� = �̂�0 + �̂�1𝑥 con los datos; 

b) una gráfica de los residuos ponderados unk versus los valores ajustados 

ponderados �̂�𝑛. 

 
 

2.6 Evaluación de la falta de ajuste de la función de calibración. 

2.6.1 General 

 



 

Una comparación entre la variabilidad debida a la falta de ajuste del modelo seleccionado 

en 6.2 o en 6.4 y la variabilidad del error puro que representa la incapacidad del sistema 

para repetir mediciones exactamente se lleva a cabo después de utilizar una tabla de 

análisis de varianza (ANOVA). 

Tal comparación es posible porque las mediciones de cada material de referencia se han 

replicado. La selección del nivel de significación 𝛼 depende de aplicaciones particulares 

del usuario. 

 

2.6.2 Modelo con desviación estándar residual constante (definida en 2.2) 

2.6.2.1 La tabla ANOVA que se muestra como Tabla 1 se puede obtener usando las 

fórmulas a continuación o como respuesta de la mayoría de los paquetes de 

software de regresión lineal. 

2.6.2.2 La variabilidad debida al error puro es estimada por (�̂�1
2). Esta variabilidad es 

independiente del modelo (𝑦 = 𝛽0 + 𝛽1𝑥) ajustado a los datos. La variabilidad 

debida a la falta de ajuste es estimada por (�̂�1
2). Una prueba de la validez del 

modelo definido en 6.2.1 se realiza comparando 𝜎1
2/𝜎𝑝

2 con F (1 –α) (N - 2; NK - 

N) donde F(1–α)(N - 2; NK - N) es el cuantil (1 - α) de la distribución F con N - 2 y 

NK - N grados de libertad. 

 

a. Si 𝜎1
2/𝜎𝑝

2 no es mayor que F(1-α)(N - 2; NK - N), entonces no hay evidencia para 

rechazar el modelo lineal. 

b. Si 𝜎1
2/𝜎𝑝

2 es mayor que F(1–α)(N - 2; NK - N), deben investigarse las causas 

potenciales de una gran variabilidad debido a la falta de ajuste en relación con 

la variabilidad del error puro. 

 

Una causa común es la insuficiencia de la suposición lineal de la función de 
calibración. Otra causa posible puede ser las condiciones bajo las cuales se 
realizó el experimento de calibración (por ejemplo, las repeticiones pueden no 
haber sido repeticiones genuinas, sino simplemente repeticiones de la misma 
lectura). 

 

Tabla N°17:   Análisis de varianza para comparar la falta de ajuste y el error puro bajo el supuesto 
de desviación estándar residual constante. 

Fuente Grados de 
Libertad, GL 

Suma de cuadrados, 
SS 

SS/GL Razón F 

Función de calibración: 
 
Residual 
      Falta de ajuste 
      Error puro 
 

1 
 
NK-2 
    N-2 
    NK-N 

SSR = SST – SSE 
 
SSE 
    SSE – SSP 
    SSP 

�̂�2 =
𝑆𝑆𝐸

𝑁𝐾 − 2
 

 

�̂�1
2 =

𝑆𝑆𝐸 − 𝑆𝑆𝑃

𝑁 − 2
 

 

�̂�𝑃
2 =

𝑆𝑆𝑃

𝑁𝐾 − 𝑁
 

 

 
 
 

�̂�1
2/�̂�𝑝

2 

Total NK-1 SST 

𝑆𝑆𝑇 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑦𝑛𝑘 − �̂�)2 

 



 

𝑆𝑆𝑃 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑦𝑛𝑘 − 𝑦𝑛)2 

SSE está definido en el numeral 6.2.2 

 

2.6.3 Modelo con desviación estándar residual proporcional (definida en 2.4) 

2.6.4 Si se usó el modelo con desviación estándar residual proporcional, entonces la tabla 

ANOVA se construye como se muestra.  

2.6.5 La misma prueba, interpretación, conclusiones y comentarios se aplican tanto a �̂�1
2/�̂�𝑝

2 

como a �̂�1
2/�̂�𝑝

2  según lo descrito en 2.5.2.2. 

 

2.7 Transformación de futuros valores medidos con la función de calibración. 

Una vez que se haya realizado un experimento de calibración, los valores medidos de 

nuevas cantidades desconocidas (en oposición a los estándares que tienen valores 

conocidos o aceptados) se transformarán a través de la función de calibración. Transformar 

estos valores medidos dará como resultado un valor único 𝑥0
∗ que estima el valor verdadero 

de la cantidad desconocida.  

La transformación depende de la suposición realizada con respecto a la varianza residual 

y se implementa de la siguiente manera. 

Una nueva cantidad desconocida se mide p veces, resultando en p mediciones y01, y02, ..., 

y0p. La media de estas p medidas se obtiene según la ecuación: 

𝑦0 =
1

𝑝
∑

𝑝

𝑘=1

𝑦0𝑘  

Si p=1 entonces  𝑦0 = 𝑦01 

a. Si se seleccionó el modelo con una desviación estándar residual constante, entonces  

𝑥0
∗ =

𝑦0 − �̂�0

�̂�1

 

b. Si se seleccionó el modelo con desviación estándar residual proporcional, entonces 

𝑥0
∗ =

𝑦0 − 𝛾0

𝛾1

 

 

Un método de control que permite la derivación de intervalos de confianza basados en la 

variabilidad observada en el monitoreo de algunos materiales de referencia durante un 

período de tiempo. 

 

 

 

 

 

 

 



 

Tabla N° 18: Análisis de varianza para comparar la falta de ajuste y el error puro bajo el supuesto 
de una desviación estándar residual proporcional. 

Fuente Grados de 
Libertad, GL 

Suma de cuadrados, SS SS/GL Razón F 

Función de calibración: 
 
Residual 
      Falta de ajuste 
       
      Error puro 
 

 
1 
 
NK-2 
    N-2 
     
   NK-N 

WSSR = WSST – WSSE 
 
WSSE 
    WSSE – WSSP 
 
    WSSP 

�̂�2 =
𝑆𝑆𝐸

𝑁𝐾 − 2
 

 

�̂�1
2 =

𝑆𝑆𝐸 − 𝑆𝑆𝑃

𝑁 − 2
 

 

�̂�𝑃
2 =

𝑆𝑆𝑃

𝑁𝐾 − 𝑁
 

 

 
 
 

�̂�1
2/�̂�𝑝

2 

Total NK-1 WSST 

𝑊𝑆𝑆𝑇 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑧𝑛𝑘 − �̂�)2 

𝑊𝑆𝑆𝑃 = ∑

𝑁

𝑛=1

∑

𝐾

𝑘=1

(𝑧𝑛𝑘 − 𝑧𝑛)2 

SSE está definido en el numeral 6.4.2 

 
3. Métodos de control 

3.1 General 

Cuando la función de calibración se va a utilizar durante un período de tiempo prolongado, 

es deseable implementar un método de control para verificar la validez de la curva de 

calibración, así como para identificar y, posteriormente, eliminar las fuentes de variación 

no deseadas. El método de control monitorea regularmente el sistema de medición para 

detectar rápidamente cuando el sistema se comporta de forma errática o se desplaza, lo 

que potencialmente hace que la función de calibración sea inútil o hasta perjudicial. 

La detección se logra al monitorear los valores medidos (después de las transformaciones 

por la función de calibración) de un conjunto de “m” materiales de referencia con una 

técnica de gráficos de control. Este enfoque es una extensión de los cuadros de control 

tradicionales descritos en las normas ISO 7870 e ISO 8258. 

El cuadro de control se establece primero a partir de los datos recopilados durante el 

experimento de calibración y se utiliza para decidir si la función de calibración debe volver 

a estimarse. También se utiliza para estimar la incertidumbre en las mediciones después 

de que se hayan transformado con la función de calibración. 

 
3.2 Cálculo de los límites de control superior e inferior. 

3.2.1 Modelo con desviación estándar residual constante 

a. Calcular el límite de control superior Ud y el límite de control inferior Ld con las 

formulas: 

𝑈𝑑 =
�̂�

�̂�
𝑡(1−𝜁/2)(𝑁𝐾 − 2) 

𝐿𝑑 = −
�̂�

�̂�
𝑡(1−𝜁/2)(𝑁𝐾 − 2) 

Donde: 

 



 

�̂� =  Es la raíz cuadrada de la estimación 𝜎2 obtenida del experimento de calibración 
(ver 6.2.2); 

NK – 2= Es el número de grados de libertad asociados con la estimación de 𝜎2 (ver 2.5); 

�̂�1 =   Es la estimación de b1 obtenida del experimento de calibración (ver 2.2.2); 
α =  es el nivel de significación seleccionado para el gráfico de control;  
t (1 –ζ/2) (NK – 2) es el (1 – ζ/2) -quantil de la distribución t con NK - 2 grados de libertad; 

es decir: 

 
ζ =  es el nivel de significación asociado con cada material de referencia individual y 

con los límites Ud y Ld, de tal manera que se obtiene la significación general de α 
para todas las mediciones de “m” materiales de referencia simultáneamente; Se 
ζ obtiene (para valores pequeños de α) como: 

𝜁 = 1 − 𝑒𝑥𝑝
(

𝑙𝑛(1−𝛼)
𝑚

)
 

𝛼

𝑚
 

b. Graficar los límites Ud y Ld en la Carta de control. 

 

3.2.2 Modelo con desviación estándar residual proporcional 

a. Calcule el límite de control superior Uc y el límite de control inferior Lc como 

𝑈𝑐 =
�̂�

𝛾
𝑡(1−𝜁/2)(𝑁𝐾 − 2) 

𝐿𝑐 = −
�̂�

𝛾
𝑡(1−𝜁/2)(𝑁𝐾 − 2) 

Dónde: 

�̂� =  Es la raíz cuadrada de la estimación 𝜏2 obtenida del experimento de calibración 
(ver 2.4.2); 

NK – 2= es el número de grados de libertad asociados con la estimación de 𝜏2 (ver 2.5); 
�̂�1 =  Es la estimación de y1 obtenida del experimento de calibración (ver 2.4.2). 

  𝛼, t (1 - ζ / 2) (NK - 2) y ζ son como se definen en 3.2.1 a). 
 

b. Graficar los límites Uc y Lc en la carta de control. 

 
3.3 Recopilación y Grafica de los datos. 

3.3.1 Seleccionar un número “m” materiales de referencia de modo que sus valores aceptados 

cubran el rango de valores encontrados en condiciones normales de operación del 

sistema de medición. Se necesita un mínimo de dos materiales de referencia, aunque se 

recomiendan tres materiales de referencia. 

Es preferible, pero no obligatorio, utilizar materiales de referencia que sean diferentes de 

los utilizados durante el experimento de calibración. 

3.3.2 De forma regular (por ejemplo, una vez al día o una vez por turno), realizar una medición 

en cada uno de estos “m” materiales de referencia. 

3.3.3 Obtener los valores transformados de cada uno de estos “m” materiales de referencia 

(ver 2.6). Estos valores transformados se refieren a 𝑥𝑖
∗ para i = 1, ..., m. 

3.3.4 Calcular las diferencias di entre los valores transformados 𝑥𝑖
∗y los valores aceptados de 

estos materiales de referencia, xi, como: 

𝑑𝑖 = 𝑥𝑖
∗ − 𝑥𝑖  

 



 

3.3.5 Si el modelo de calibración supone una desviación estándar residual constante, permitir 

que las diferencias di se designen como valores de control. 

Si el modelo de calibración supone una desviación estándar residual proporcional, 

normalizar las diferencias di dividiéndolas por xi. Permitir que los valores resultantes ci 

sean denominados valores de control, donde: 

𝑐𝑖 =
𝑥𝑖

∗ − 𝑥𝑖

𝑥𝑖

 

3.3.6 Grafique los valores de control apropiados (di o ci) en comparación con el momento en 

que se miden los “m” materiales de referencia en el gráfico de control. Ilustra un gráfico 

de control para el modelo de desviación estándar residual constante. Se puede dibujar 

un gráfico de control similar para el modelo de desviación estándar residual proporcional  

 

 
Figura N° 33:   Diagrama esquemático de una carta de control para validar la 

curva de calibración asumiendo de una desviación residual 
constante. 

 
3.4 Decisión sobre el estado del sistema. 

Si uno o más valores de di quedan fuera de los límites de control Ud y Ld para el modelo 

con una desviación estándar residual constante, el sistema se declara fuera de control en 

ese momento. Los “m” materiales de referencia deben volver a medirse. Si al menos una 

de las nuevas mediciones de los “m” materiales de referencia aún está fuera de los límites, 

se realizará una investigación en este punto para determinar la causa del problema.  

Dependiendo de la naturaleza del problema, es posible que la función de calibración deba 

volver a estimarse a partir de un nuevo experimento de calibración. 

Se llega a las mismas conclusiones para el modelo con una desviación estándar residual 

proporcional, al comparar los valores ci con los límites Uc y Lc. 

 

 



 

 
Figura N° 34: Diagrama esquemático de los datos en un 

experimento de calibración de un solo punto 
 

 
Figura N° 35: Recolección de datos durante el experimento de 

calibración para una línea espaciada 
 

 
Figura N° 36: La curva de calibración de línea espaciada asumiendo 

una desviación estándar residual constante 

 



 

 
Figura N° 37: Grafica de residuales vrs. valores obtenidos por línea 

espaciada asumiendo una desviación estándar residual 
constante 

 

 
Figura N° 38. Desviación estándar de mediciones de replicados por 

línea espaciada vrs. valores NIST 

 
Figura N° 39: curva de calibración por línea espaciada 

asumiendo una desviación estándar 
residual proporcional 

 

 



 

 
Figura N° 40: Ponderación de residuales vrs. ponderación de 

valores obtenidos por línea espaciada 
asumiendo desviación estándar residual 
proporcional 

 

 
Figura N° 41: Carta de control para validar la curva de 

calibración para línea espaciada asumiendo 
una desviación estándar residual proporcional 

 
 
 
 
4. Técnica de Braketing. 

4.1 General 

Este método es útil cuando existe alguna duda sobre la linealidad de la función de 

calibración en todo el rango de valores encontrados durante las operaciones normales del 

sistema de medición. Este método también es útil cuando existe alguna preocupación 

sobre la estabilidad del proceso de medición.  

El principio del método consiste en reducir tanto como sea posible el intervalo durante el 

cual se asume la linealidad de la función de calibración. 

Esto lleva a rodear lo más estrechamente posible (o poner en paréntesis) el valor de la 

cantidad desconocida por dos valores de materiales de referencia (RM).  

Debido a la estrecha cercanía de cada cantidad desconocida por los materiales de 

referencia, y debido al corto período de tiempo necesario para este procedimiento (tiempo 

para medir la cantidad desconocida y las dos RM), la técnica de Braketing generalmente 



 

proporciona una mayor precisión en la determinación del valor transformado de una 

cantidad desconocida. 

La cantidad desconocida y los dos materiales de referencia se miden juntos. 

El valor de la cantidad desconocida se estima directamente, sobre la base de una 

interpolación lineal entre los valores de los dos. 

 

4.2 Suposiciones 

Debido a que solo se utilizan dos materiales de referencia, la técnica de Braketing no 

permite verificar ninguno de los siguientes supuestos: 

a. que no hay error en los valores aceptados de los materiales de referencia; 

b. que la función de calibración entre los dos es lineal; 

c. Que la desviación estándar residual es constante. 

 

4.3 Experimento de Braketing 

a. Condiciones experimentales: las condiciones experimentales deben ser tales 

que la variabilidad entre las mediciones de los mismos materiales de referencia 

sea lo más pequeña posible. 

b. Elección de los materiales de referencia: el rango de valores abarcados por los 

dos materiales debe ser lo más pequeño posible e incluir el valor de la cantidad 

desconocida que se medirá. 

c. Número de materiales de referencia: se utilizan dos para cada cantidad 

desconocida. 

 

4.4 Número de réplicas: tanto los materiales de referencia como la cantidad desconocida 

deben medirse al menos dos veces. 

 

  



 

ANEXO N° 7 
Ejemplo de Carta de control vacía para el registro de resultados de las 

verificaciones del material de referencia 445-1 
 

 
 
Figura N° 42:  Esquema para el registro de los datos resultantes de un 

experimento de verificación para el material de referencia 1  
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ANEXO N° 8 

Análisis de regresión realizado a 445, 525 y 690 nm utilizando el kit 

Spectroquant PhotoCheck como MRC. 

  

 



 

Tabla N° 19: Análisis de regresión realizado a 445, 525 y 690 nm utilizando el kit 

Spectroquant PhotoCheck como MRC.  

Análisis de Regresión a 445 nm:  
 
A Experimental vrs A (MRC)  
La ecuación de regresión es: A Experimental = - 0.00869 + 1.00 A (MRC) 
 
Predictor       Coef           SE Coef         T              P 
Constant     -0.008687     0.001040        -8.35     0.000 
A (MRC)          1.00372       0.00110       914.46     0.000 
 
S = 0.00757412          R2 = 100.0%             R2(adj) = 100.0% 
 
Análisis de Varianza 
Fuente           DF        SS          MS          F                  P 
Regresión        1       47.973    47.973     836243.90     0.000 
Error Residual 190     0.011      0.000 
Total               191    47.984 
 
Obs A (MRC) A Experimental      Fit      SE Fit     Residual    St Resid 
  1     0.20         0.18700 0.19306 0.00086 -0.00606     -0.81 
  2     0.20         0.19200 0.19306 0.00086 -0.00106     -0.14 
  3     0.20         0.18500 0.19306 0.00086 -0.00806     -1.07 
  4     0.20         0.18800 0.19306 0.00086 -0.00506     -0.67 
  5     0.20         0.18900 0.19306 0.00086 -0.00406     -0.54 
  6     0.20         0.19400 0.19306 0.00086   0.00094      0.12 
  7     0.20         0.19000 0.19306 0.00086 -0.00306     -0.41 
  8     0.20         0.19300 0.19306 0.00086 -0.00006     -0.01 
  9     0.20         0.19200 0.19306 0.00086 -0.00106     -0.14 
 10     0.20         0.19600 0.19306 0.00086   0.00294      0.39 
 11     0.20         0.19500 0.19306 0.00086   0.00194      0.26 
 12     0.20         0.19400 0.19306 0.00086   0.00094      0.12 
 13     0.20         0.19100 0.19306 0.00086 -0.00206     -0.27 
 14     0.20         0.19500 0.19306 0.00086   0.00194      0.26 
 15     0.20         0.19400 0.19306 0.00086   0.00094      0.12 
 16     0.20         0.19600 0.19306 0.00086   0.00294      0.39 
 17     0.20         0.19300 0.19306 0.00086 -0.00006     -0.01 
 18     0.20         0.19500 0.19306 0.00086   0.00194      0.26 
 19     0.20         0.19400 0.19306 0.00086   0.00094      0.12 
 20     0.20         0.19400 0.19306 0.00086   0.00094      0.12 
 21     0.20         0.18900 0.19306 0.00086 -0.00406     -0.54 
 22     0.20         0.19000 0.19306 0.00086 -0.00306     -0.41 
 23     0.20         0.18700 0.19306 0.00086 -0.00606     -0.81 
 24     0.20         0.19000 0.19306 0.00086 -0.00306     -0.41 
 25     0.20         0.18300 0.19306 0.00086 -0.01006     -1.34 
 26     0.20         0.18500 0.19306 0.00086 -0.00806     -1.07 
 27     0.20         0.18600 0.19306 0.00086 -0.00706     -0.94 
 28     0.20         0.18700 0.19306 0.00086 -0.00606     -0.81 
 29     0.20         0.19000 0.19306 0.00086 -0.00306     -0.41 
 30     0.20         0.21200 0.19306 0.00086   0.01894      2.52R 
 31     0.20         0.18600  0.19306  0.00086  -0.00706     -0.94 

 



 

Tabla N° 19: Continuación 

 32     0.20         0.19500 0.19306 0.00086   0.00194      0.26 
 33     0.20         0.18100 0.19306 0.00086 -0.01206     -1.60 
 34     0.20         0.18200 0.19306 0.00086 -0.01106     -1.47 
 35     0.20         0.18600 0.19306 0.00086 -0.00706     -0.94 
 36     0.20         0.18700 0.19306 0.00086 -0.00606     -0.81 
 37     0.20         0.18000 0.19306 0.00086 -0.01306     -1.74 
 38     0.20         0.18100 0.19306 0.00086 -0.01206     -1.60 
 39     0.20         0.18500 0.19306 0.00086 -0.00806     -1.07 
 40     0.20         0.18800 0.19306 0.00086 -0.00506     -0.67 
 41     0.20         0.19900 0.19306 0.00086   0.00594      0.79 
 42     0.20         0.20500 0.19306 0.00086   0.01194      1.59 
 43     0.20         0.20000 0.19306 0.00086   0.00694      0.92 
 44     0.20         0.20300 0.19306 0.00086   0.00994      1.32 
 45     0.20         0.20000 0.19306 0.00086   0.00694      0.92 
 46     0.20         0.20400 0.19306 0.00086   0.01094      1.45 
 47     0.20         0.20400 0.19306 0.00086   0.01094      1.45 
 48     0.20         0.20800 0.19306 0.00086   0.01494      1.99 
 49     0.51         0.49700 0.49920 0.00064 -0.00220     -0.29 
 50     0.51         0.49700 0.49920 0.00064 -0.00220     -0.29 
 51     0.51         0.49600 0.49920 0.00064 -0.00320     -0.42 
 52     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 53     0.51         0.50000 0.49920 0.00064   0.00080      0.11 
 54     0.51         0.50000 0.49920 0.00064   0.00080      0.11 
 55     0.51         0.50100 0.49920 0.00064   0.00180      0.24 
 56     0.51         0.49900 0.49920 0.00064 -0.00020     -0.03 
 57     0.51         0.50400 0.49920 0.00064   0.00480      0.64 
 58     0.51         0.50100 0.49920 0.00064   0.00180      0.24 
 59     0.51         0.50300 0.49920 0.00064   0.00380      0.50 
 60     0.51         0.50000 0.49920 0.00064   0.00080      0.11 
 61     0.51         0.50100 0.49920 0.00064   0.00180      0.24 
 62     0.51         0.50100 0.49920 0.00064   0.00180      0.24 
 63     0.51         0.50300 0.49920 0.00064   0.00380      0.50 
 64     0.51         0.50200 0.49920 0.00064   0.00280      0.37 
 65     0.51         0.50300 0.49920 0.00064   0.00380      0.50 
 66     0.51         0.50200 0.49920 0.00064   0.00280      0.37 
 67     0.51         0.50300 0.49920 0.00064   0.00380      0.50 
 68     0.51         0.50200 0.49920 0.00064   0.00280      0.37 
 69     0.51         0.48900 0.49920 0.00064 -0.01020     -1.35 
 70     0.51         0.48900 0.49920 0.00064 -0.01020     -1.35 
 71     0.51         0.49600 0.49920 0.00064 -0.00320     -0.42 
 72     0.51         0.49700 0.49920 0.00064 -0.00220     -0.29 
 73     0.51         0.49300 0.49920 0.00064 -0.00620     -0.82 
 74     0.51         0.49300 0.49920 0.00064 -0.00620     -0.82 
 75     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 76     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 77     0.51         0.50100 0.49920 0.00064   0.00180      0.24 
 78     0.51         0.50500 0.49920 0.00064   0.00580      0.77 
 79     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 80     0.51         0.49900 0.49920 0.00064 -0.00020     -0.03 
 81     0.51         0.48200  0.49920  0.00064  -0.01720     -2.28R 
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 82     0.51         0.48400 0.49920 0.00064 -0.01520     -2.01R 
 83     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 84     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 85     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 86     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 87     0.51         0.49600 0.49920 0.00064 -0.00320     -0.42 
 88     0.51         0.49500 0.49920 0.00064 -0.00420     -0.56 
 89     0.51         0.50800 0.49920 0.00064   0.00880      1.17 
 90     0.51         0.51300 0.49920 0.00064   0.01380      1.83 
 91     0.51         0.51200 0.49920 0.00064   0.01280      1.70 
 92     0.51         0.51400 0.49920 0.00064   0.01480      1.96 
 93     0.51         0.51300 0.49920 0.00064   0.01380      1.83 
 94     0.51         0.51200 0.49920 0.00064   0.01280      1.70 
 95     0.51         0.51500 0.49920 0.00064   0.01580      2.09R 
 96     0.51         0.51600 0.49920 0.00064   0.01680      2.23R 
 97     1.01         1.00000 1.00206 0.00059 -0.00206     -0.27 
 98     1.01         1.00400 1.00206 0.00059   0.00194      0.26 
 99     1.01         0.99900 1.00206 0.00059 -0.00306     -0.41 
100     1.01         0.99500 1.00206 0.00059 -0.00706     -0.94 
101     1.01         1.00300 1.00206 0.00059   0.00094      0.12 
102     1.01         1.00100 1.00206 0.00059 -0.00106     -0.14 
103     1.01         1.00300 1.00206 0.00059   0.00094      0.12 
104     1.01         0.99800 1.00206 0.00059 -0.00406     -0.54 
105     1.01         1.00600 1.00206 0.00059   0.00394      0.52 
106     1.01         1.00300 1.00206 0.00059   0.00094      0.12 
107     1.01         1.00500 1.00206 0.00059   0.00294      0.39 
108     1.01         1.00200 1.00206 0.00059 -0.00006     -0.01 
109     1.01         1.00500 1.00206 0.00059   0.00294      0.39 
110     1.01         1.00300 1.00206 0.00059   0.00094      0.12 
111     1.01         1.00700 1.00206 0.00059   0.00494      0.65 
112     1.01         1.00500 1.00206 0.00059   0.00294      0.39 
113     1.01         1.00600 1.00206 0.00059   0.00394      0.52 
114     1.01         1.00400 1.00206 0.00059   0.00194      0.26 
115     1.01         1.00600 1.00206 0.00059   0.00394      0.52 
116     1.01         1.00300 1.00206 0.00059   0.00094      0.12 
117     1.01         1.00100 1.00206 0.00059 -0.00106     -0.14 
118     1.01         1.00000 1.00206 0.00059 -0.00206     -0.27 
119     1.01         1.00000 1.00206 0.00059 -0.00206     -0.27 
120     1.01         0.99900 1.00206 0.00059 -0.00306     -0.41 
121     1.01         0.99500 1.00206 0.00059 -0.00706     -0.94 
122     1.01         0.99500 1.00206 0.00059 -0.00706     -0.94 
123     1.01         0.99800 1.00206 0.00059 -0.00406     -0.54 
124     1.01         0.99700 1.00206 0.00059 -0.00506     -0.67 
125     1.01         1.00400 1.00206 0.00059   0.00194      0.26 
126     1.01         1.00800 1.00206 0.00059   0.00594      0.79 
127     1.01         1.00200 1.00206 0.00059 -0.00006     -0.01 
128     1.01         1.01000 1.00206 0.00059   0.00794      1.05 
129     1.01         0.99000 1.00206 0.00059 -0.01206     -1.60 
130     1.01         0.98900 1.00206 0.00059 -0.01306     -1.73 
131     1.01         0.99800  1.00206  0.00059  -0.00406     -0.54 



 

Tabla N° 19: Continuación 

132     1.01         0.99700 1.00206 0.00059 -0.00506     -0.67 
133     1.01         0.99800 1.00206 0.00059 -0.00406     -0.54 
134     1.01         0.99700 1.00206 0.00059 -0.00506     -0.67 
135     1.01         0.99900 1.00206 0.00059 -0.00306     -0.41 
136     1.01         0.99500 1.00206 0.00059 -0.00706     -0.94 
137     1.01         1.01300 1.00206 0.00059   0.01094      1.45 
138     1.01         1.02000 1.00206 0.00059   0.01794      2.38R 
139     1.01         1.01400 1.00206 0.00059   0.01194      1.58 
140     1.01         1.01100 1.00206 0.00059   0.00894      1.18 
141     1.01         1.01300 1.00206 0.00059   0.01094      1.45 
142     1.01         1.01300 1.00206 0.00059   0.01094      1.45 
143     1.01         1.02000 1.00206 0.00059   0.01794      2.38R 
144     1.01         1.01600 1.00206 0.00059   0.01394      1.85 
145     1.51         1.49500 1.50693 0.00095 -0.01193     -1.59 
146     1.51         1.50800 1.50693 0.00095   0.00107      0.14 
147     1.51         1.49500 1.50693 0.00095 -0.01193     -1.59 
148     1.51         1.50800 1.50693 0.00095   0.00107      0.14 
149     1.51         1.49600 1.50693 0.00095 -0.01093     -1.45 
150     1.51         1.51100 1.50693 0.00095   0.00407      0.54 
151     1.51         1.49700 1.50693 0.00095 -0.00993     -1.32 
152     1.51         1.50900 1.50693 0.00095   0.00207      0.28 
153     1.51         1.50200 1.50693 0.00095 -0.00493     -0.66 
154     1.51         1.51200 1.50693 0.00095   0.00507      0.67 
155     1.51         1.51000 1.50693 0.00095   0.00307      0.41 
156     1.51         1.50900 1.50693 0.00095   0.00207      0.28 
157     1.51         1.50000 1.50693 0.00095 -0.00693     -0.92 
158     1.51         1.51200 1.50693 0.00095   0.00507      0.67 
159     1.51         1.50400 1.50693 0.00095 -0.00293     -0.39 
160     1.51         1.51500 1.50693 0.00095   0.00807      1.07 
161     1.51         1.50300 1.50693 0.00095 -0.00393     -0.52 
162     1.51         1.51300 1.50693 0.00095   0.00607      0.81 
163     1.51         1.50300 1.50693 0.00095 -0.00393     -0.52 
164     1.51         1.51200 1.50693 0.00095   0.00507      0.67 
165     1.51         1.50000 1.50693 0.00095 -0.00693     -0.92 
166     1.51         1.50100 1.50693 0.00095 -0.00593     -0.79 
167     1.51         1.49700 1.50693 0.00095 -0.00993     -1.32 
168     1.51         1.50800 1.50693 0.00095   0.00107      0.14 
169     1.51         1.49400 1.50693 0.00095 -0.01293     -1.72 
170     1.51         1.50400 1.50693 0.00095 -0.00293     -0.39 
171     1.51         1.49700 1.50693 0.00095 -0.00993     -1.32 
172     1.51         1.50700 1.50693 0.00095   0.00007      0.01 
173     1.51         1.50200 1.50693 0.00095 -0.00493     -0.66 
174     1.51         1.51600 1.50693 0.00095   0.00907      1.21 
175     1.51         1.49800 1.50693 0.00095 -0.00893     -1.19 
176     1.51         1.50900 1.50693 0.00095   0.00207      0.28 
177     1.51         1.49200 1.50693 0.00095 -0.01493     -1.99 
178     1.51         1.49800 1.50693 0.00095 -0.00893     -1.19 
179     1.51         1.49700 1.50693 0.00095 -0.00993     -1.32 
180     1.51         1.50700 1.50693 0.00095   0.00007      0.01 
181     1.51         1.49700  1.50693  0.00095  -0.00993     -1.32 
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182     1.51         1.50700 1.50693 0.00095   0.00007      0.01 
183     1.51         1.49500 1.50693 0.00095 -0.01193     -1.59 
184     1.51         1.50800 1.50693 0.00095   0.00107      0.14 
185     1.51         1.51000 1.50693 0.00095   0.00307      0.41 
186     1.51         1.51800 1.50693 0.00095   0.01107      1.47 
187     1.51         1.51300 1.50693 0.00095   0.00607      0.81 
188     1.51         1.52200 1.50693 0.00095   0.01507      2.01R 
189     1.51         1.51600 1.50693 0.00095   0.00907      1.21 
190     1.51         1.52100 1.50693 0.00095   0.01407      1.87 
191     1.51         1.51800 1.50693 0.00095   0.01107      1.47 
192     1.51         1.52700 1.50693 0.00095   0.02007      2.67R 
R denota una observación con un gran residuo estandarizado. 

Análisis de Regresión: Para 525 nm 
A Experimental vrs A (MRC)  
 
La ecuación de regresión es: A Experimental = - 0.00427 + 0.997 A (MRC) 
 
Predictor        Coef           SE Coef            T           P 
Constante   -0.0042661 0.0006589       -6.47     0.000 
A (MRC) 0.996623    0.000704    1414.99      0.000 
 
S = 0.00480167         R2 = 100.0%            R2(adj) = 100.0% 
 
Análisis de Varianza 
Fuente                DF      SS           MS                F              P 
Regresión              1    46.163    46.163     2002206.90 0.000 
Error Residual   190       0.004     0.000 
Total                  191     46.167 
 
Obs A (MRC) A Experimental      Fit    SE Fit     Residual    St Resid 
  1     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
  2     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
  3     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
  4     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
  5     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
  6     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
  7     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
  8     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
  9     0.20         0.19500 0.19506 0.00054 -0.00006     -0.01 
 10     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
 11     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 12     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
 13     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 14     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
 15     0.20         0.19300 0.19506 0.00054 -0.00206     -0.43 
 16     0.20         0.19300 0.19506 0.00054 -0.00206     -0.43 
 17     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
 18     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
 19     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
 20     0.20         0.19200  0.19506  0.00054  -0.00306     -0.64 
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 21     0.20         0.19500 0.19506 0.00054 -0.00006     -0.01 
 22     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
 23     0.20         0.19300 0.19506 0.00054 -0.00206     -0.43 
 24     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 25     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
 26     0.20         0.19100 0.19506 0.00054 -0.00406     -0.85 
 27     0.20         0.19500 0.19506 0.00054 -0.00006     -0.01 
 28     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 29     0.20         0.19600 0.19506 0.00054   0.00094      0.20 
 30     0.20         0.19900 0.19506 0.00054   0.00394      0.83 
 31     0.20         0.19600 0.19506 0.00054   0.00094      0.20 
 32     0.20         0.19900 0.19506 0.00054   0.00394      0.83 
 33     0.20         0.19300 0.19506 0.00054 -0.00206     -0.43 
 34     0.20         0.19800 0.19506 0.00054   0.00294      0.62 
 35     0.20         0.19500 0.19506 0.00054 -0.00006     -0.01 
 36     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 37     0.20         0.19500 0.19506 0.00054 -0.00006     -0.01 
 38     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 39     0.20         0.19400 0.19506 0.00054 -0.00106     -0.22 
 40     0.20         0.19200 0.19506 0.00054 -0.00306     -0.64 
 41     0.20         0.20100 0.19506 0.00054   0.00594      1.25 
 42     0.20         0.20000 0.19506 0.00054   0.00494      1.04 
 43     0.20         0.20200 0.19506 0.00054   0.00694      1.46 
 44     0.20         0.20100 0.19506 0.00054   0.00594      1.25 
 45     0.20         0.20300 0.19506 0.00054   0.00794      1.66 
 46     0.20         0.20100 0.19506 0.00054   0.00594      1.25 
 47     0.20         0.20000 0.19506 0.00054   0.00494      1.04 
 48     0.20         0.20000 0.19506 0.00054   0.00494      1.04 
 49     0.50         0.49000 0.48906 0.00041   0.00094      0.20 
 50     0.50         0.49300 0.48906 0.00041   0.00394      0.82 
 51     0.50         0.49000 0.48906 0.00041   0.00094      0.20 
 52     0.50         0.49000 0.48906 0.00041   0.00094      0.20 
 53     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 54     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 55     0.50         0.48500 0.48906 0.00041 -0.00406     -0.85 
 56     0.50         0.48500 0.48906 0.00041 -0.00406     -0.85 
 57     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 58     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 59     0.50         0.48900 0.48906 0.00041 -0.00006     -0.01 
 60     0.50         0.48800 0.48906 0.00041 -0.00106     -0.22 
 61     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 62     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 63     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 64     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 65     0.50         0.48500 0.48906 0.00041 -0.00406     -0.85 
 66     0.50         0.48500 0.48906 0.00041 -0.00406     -0.85 
 67     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 68     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 69     0.50         0.48900 0.48906 0.00041 -0.00006     -0.01 
 70     0.50         0.48300  0.48906  0.00041  -0.00606     -1.27 
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 71     0.50         0.48700 0.48906 0.00041 -0.00206     -0.43 
 72     0.50         0.48000 0.48906 0.00041 -0.00906     -1.89 
 73     0.50         0.48500 0.48906 0.00041 -0.00406     -0.85 
 74     0.50         0.48600 0.48906 0.00041 -0.00306     -0.64 
 75     0.50         0.48800 0.48906 0.00041 -0.00106     -0.22 
 76     0.50         0.48900 0.48906 0.00041 -0.00006     -0.01 
 77     0.50         0.49100 0.48906 0.00041   0.00194      0.40 
 78     0.50         0.49100 0.48906 0.00041   0.00194      0.40 
 79     0.50         0.49200 0.48906 0.00041   0.00294      0.61 
 80     0.50         0.49700 0.48906 0.00041   0.00794      1.66 
 81     0.50         0.49100 0.48906 0.00041   0.00194      0.40 
 82     0.50         0.49200 0.48906 0.00041   0.00294      0.61 
 83     0.50         0.48800 0.48906 0.00041 -0.00106     -0.22 
 84     0.50         0.48900 0.48906 0.00041 -0.00006     -0.01 
 85     0.50         0.48800 0.48906 0.00041 -0.00106     -0.22 
 86     0.50         0.48900 0.48906 0.00041 -0.00006     -0.01 
 87     0.50         0.49000 0.48906 0.00041   0.00094      0.20 
 88     0.50         0.49000 0.48906 0.00041   0.00094      0.20 
 89     0.50         0.49800 0.48906 0.00041   0.00894      1.87 
 90     0.50         0.49500 0.48906 0.00041   0.00594      1.24 
 91     0.50         0.49800 0.48906 0.00041   0.00894      1.87 
 92     0.50         0.49600 0.48906 0.00041   0.00694      1.45 
 93     0.50         0.50100 0.48906 0.00041   0.01194      2.50R 
 94     0.50         0.49700 0.48906 0.00041   0.00794      1.66 
 95     0.50         0.49900 0.48906 0.00041   0.00994      2.08R 
 96     0.50         0.49500 0.48906 0.00041   0.00594      1.24 
 97     1.00         0.99100 0.99036 0.00037   0.00064      0.13 
 98     1.00         0.98900 0.99036 0.00037 -0.00136     -0.28 
 99     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
100     1.00         0.99100 0.99036 0.00037   0.00064      0.13 
101     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
102     1.00         0.98700 0.99036 0.00037 -0.00336     -0.70 
103     1.00         0.98400 0.99036 0.00037 -0.00636     -1.33 
104     1.00         0.98400 0.99036 0.00037 -0.00636     -1.33 
105     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
106     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
107     1.00         0.98700 0.99036 0.00037 -0.00336     -0.70 
108     1.00         0.98500 0.99036 0.00037 -0.00536     -1.12 
109     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
110     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
111     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
112     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
113     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
114     1.00         0.98400 0.99036 0.00037 -0.00636     -1.33 
115     1.00         0.98500 0.99036 0.00037 -0.00536     -1.12 
116     1.00         0.98700 0.99036 0.00037 -0.00336     -0.70 
117     1.00         0.98700 0.99036 0.00037 -0.00336     -0.70 
118     1.00         0.98800 0.99036 0.00037 -0.00236     -0.49 
119     1.00         0.98800 0.99036 0.00037 -0.00236     -0.49 
120     1.00         0.99100  0.99036  0.00037   0.00064      0.13 
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121     1.00         0.98600 0.99036 0.00037 -0.00436     -0.91 
122     1.00         0.98800 0.99036 0.00037 -0.00236     -0.49 
123     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
124     1.00         0.99200 0.99036 0.00037   0.00164      0.34 
125     1.00         0.99100 0.99036 0.00037   0.00064      0.13 
126     1.00         0.99600 0.99036 0.00037   0.00564      1.18 
127     1.00         0.99600 0.99036 0.00037   0.00564      1.18 
128     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
129     1.00         0.98900 0.99036 0.00037 -0.00136     -0.28 
130     1.00         0.99400 0.99036 0.00037   0.00364      0.76 
131     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
132     1.00         0.99200 0.99036 0.00037   0.00164      0.34 
133     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
134     1.00         0.99200 0.99036 0.00037   0.00164      0.34 
135     1.00         0.99000 0.99036 0.00037 -0.00036     -0.08 
136     1.00         0.99100 0.99036 0.00037   0.00064      0.13 
137     1.00         0.99800 0.99036 0.00037   0.00764      1.60 
138     1.00         1.00300 0.99036 0.00037   0.01264      2.64R 
139     1.00         0.99800 0.99036 0.00037   0.00764      1.60 
140     1.00         0.99800 0.99036 0.00037   0.00764      1.60 
141     1.00         0.99900 0.99036 0.00037   0.00864      1.80 
142     1.00         1.00000 0.99036 0.00037   0.00964      2.01R 
143     1.00         0.99700 0.99036 0.00037   0.00664      1.39 
144     1.00         0.99700 0.99036 0.00037   0.00664      1.39 
145     1.49         1.48500 1.48070 0.00060   0.00430      0.90 
146     1.49         1.48300 1.48070 0.00060   0.00230      0.48 
147     1.49         1.48100 1.48070 0.00060   0.00030      0.06 
148     1.49         1.48300 1.48070 0.00060   0.00230      0.48 
149     1.49         1.47500 1.48070 0.00060 -0.00570     -1.20 
150     1.49         1.47700 1.48070 0.00060 -0.00370     -0.78 
151     1.49         1.47100 1.48070 0.00060 -0.00970     -2.04R 
152     1.49         1.47500 1.48070 0.00060 -0.00570     -1.20 
153     1.49         1.47300 1.48070 0.00060 -0.00770     -1.62 
154     1.49         1.47700 1.48070 0.00060 -0.00370     -0.78 
155     1.49         1.47400 1.48070 0.00060 -0.00670     -1.41 
156     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
157     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
158     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
159     1.49         1.47400 1.48070 0.00060 -0.00670     -1.41 
160     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
161     1.49         1.47100 1.48070 0.00060 -0.00970     -2.04R 
162     1.49         1.47400 1.48070 0.00060 -0.00670     -1.41 
163     1.49         1.47300 1.48070 0.00060 -0.00770     -1.62 
164     1.49         1.47700 1.48070 0.00060 -0.00370     -0.78 
165     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
166     1.49         1.49000 1.48070 0.00060   0.00930      1.95 
167     1.49         1.47600 1.48070 0.00060 -0.00470     -0.99 
168     1.49         1.48000 1.48070 0.00060 -0.00070     -0.15 
169     1.49         1.47500 1.48070 0.00060 -0.00570     -1.20 
170     1.49         1.47700  1.48070  0.00060  -0.00370     -0.78 
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171     1.49         1.47800 1.48070 0.00060 -0.00270     -0.57 
172     1.49         1.48200 1.48070 0.00060   0.00130      0.27 
173     1.49         1.48200 1.48070 0.00060   0.00130      0.27 
174     1.49         1.48500 1.48070 0.00060   0.00430      0.90 
175     1.49         1.48400 1.48070 0.00060   0.00330      0.69 
176     1.49         1.48900 1.48070 0.00060   0.00830      1.74 
177     1.49         1.48200 1.48070 0.00060   0.00130      0.27 
178     1.49         1.48600 1.48070 0.00060   0.00530      1.11 
179     1.49         1.47800 1.48070 0.00060 -0.00270     -0.57 
180     1.49         1.48200 1.48070 0.00060   0.00130      0.27 
181     1.49         1.47800 1.48070 0.00060 -0.00270     -0.57 
182     1.49         1.48200 1.48070 0.00060   0.00130      0.27 
183     1.49         1.48100 1.48070 0.00060   0.00030      0.06 
184     1.49         1.48300 1.48070 0.00060   0.00230      0.48 
185     1.49         1.48800 1.48070 0.00060   0.00730      1.53 
186     1.49         1.49700 1.48070 0.00060   0.01630      3.42R 
187     1.49         1.48800 1.48070 0.00060   0.00730      1.53 
188     1.49         1.48800 1.48070 0.00060   0.00730      1.53 
189     1.49         1.49200 1.48070 0.00060   0.01130      2.37R 
190     1.49         1.49000 1.48070 0.00060   0.00930      1.95 
191     1.49         1.48700 1.48070 0.00060   0.00630      1.32 
192     1.49         1.48800 1.48070 0.00060   0.00730      1.53 
R denota una observación con un gran residual estandarizado 
Análisis de Regresión: Para 690 nm. 
A Experimental vrs. A (MRC)  
 
La ecuación de regresión es: A Experimental = - 0.00373 + 1.01 A (MRC) 
 
Predictor        Coef        SE Coef           T              P 
Constant   -0.0037304   0.0007550     -4.94          0.000 
A (MRC) 1.00816       0.00081         1246.95      0.000 
 
S = 0.00551536      R2 = 100.0%       R2(adj) = 100.0% 
 
Análisis de Varianza 
Fuente             DF       SS         MS                 F             P 
Regresión           1    47.298    47.298     1554872.82 0.000 
Error Residual 190     0.006      0.000 
Total                191   47.304 
 
Obs A (MRC) A Experimental    Fit      SE Fit    Residual   St Resid 
  1     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
  2     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
  3     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
  4     0.20         0.19100 0.19488 0.00063 -0.00388     -0.71 
  5     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
  6     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
  7     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
  8     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
  9     0.20         0.19700  0.19488  0.00063   0.00212      0.39 
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 10     0.20         0.19800 0.19488 0.00063   0.00312      0.57 
 11     0.20         0.19400 0.19488 0.00063 -0.00088     -0.16 
 12     0.20         0.19500 0.19488 0.00063   0.00012      0.02 
 13     0.20         0.19500 0.19488 0.00063   0.00012      0.02 
 14     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
 15     0.20         0.20000 0.19488 0.00063   0.00512      0.93 
 16     0.20         0.19800 0.19488 0.00063   0.00312      0.57 
 17     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
 18     0.20         0.19800 0.19488 0.00063   0.00312      0.57 
 19     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
 20     0.20         0.19800 0.19488 0.00063   0.00312      0.57 
 21     0.20         0.19300 0.19488 0.00063 -0.00188     -0.34 
 22     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 23     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 24     0.20         0.19300 0.19488 0.00063 -0.00188     -0.34 
 25     0.20         0.18900 0.19488 0.00063 -0.00588     -1.07 
 26     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 27     0.20         0.19000 0.19488 0.00063 -0.00488     -0.89 
 28     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 29     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
 30     0.20         0.19600 0.19488 0.00063   0.00112      0.20 
 31     0.20         0.19900 0.19488 0.00063   0.00412      0.75 
 32     0.20         0.20000 0.19488 0.00063   0.00512      0.93 
 33     0.20         0.18100 0.19488 0.00063 -0.01388     -2.53R 
 34     0.20         0.18000 0.19488 0.00063 -0.01488     -2.71R 
 35     0.20         0.19000 0.19488 0.00063 -0.00488     -0.89 
 36     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 37     0.20         0.19000 0.19488 0.00063 -0.00488     -0.89 
 38     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 39     0.20         0.19200 0.19488 0.00063 -0.00288     -0.53 
 40     0.20         0.19100 0.19488 0.00063 -0.00388     -0.71 
 41     0.20         0.19700 0.19488 0.00063   0.00212      0.39 
 42     0.20         0.19900 0.19488 0.00063   0.00412      0.75 
 43     0.20         0.20000 0.19488 0.00063   0.00512      0.93 
 44     0.20         0.20100 0.19488 0.00063   0.00612      1.12 
 45     0.20         0.20100 0.19488 0.00063   0.00612      1.12 
 46     0.20         0.20100 0.19488 0.00063   0.00612      1.12 
 47     0.20         0.20700 0.19488 0.00063   0.01212      2.21R 
 48     0.20         0.20500 0.19488 0.00063   0.01012      1.85 
 49     0.50         0.50000 0.49833 0.00046   0.00167      0.30 
 50     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 51     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 52     0.50         0.49100 0.49833 0.00046 -0.00733     -1.33 
 53     0.50         0.50100 0.49833 0.00046   0.00267      0.49 
 54     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 55     0.50         0.50200 0.49833 0.00046   0.00367      0.67 
 56     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 57     0.50         0.50300 0.49833 0.00046   0.00467      0.85 
 58     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 59     0.50         0.50000  0.49833  0.00046   0.00167      0.30 
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 60     0.50         0.49800 0.49833 0.00046 -0.00033     -0.06 
 61     0.50         0.50200 0.49833 0.00046   0.00367      0.67 
 62     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 63     0.50         0.50300 0.49833 0.00046   0.00467      0.85 
 64     0.50         0.50000 0.49833 0.00046   0.00167      0.30 
 65     0.50         0.50300 0.49833 0.00046   0.00467      0.85 
 66     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 67     0.50         0.50300 0.49833 0.00046   0.00467      0.85 
 68     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 69     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 70     0.50         0.49400 0.49833 0.00046 -0.00433     -0.79 
 71     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 72     0.50         0.49400 0.49833 0.00046 -0.00433     -0.79 
 73     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 74     0.50         0.49000 0.49833 0.00046 -0.00833     -1.52 
 75     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 76     0.50         0.49200 0.49833 0.00046 -0.00633     -1.15 
 77     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 78     0.50         0.49800 0.49833 0.00046 -0.00033     -0.06 
 79     0.50         0.50100 0.49833 0.00046   0.00267      0.49 
 80     0.50         0.49900 0.49833 0.00046   0.00067      0.12 
 81     0.50         0.48300 0.49833 0.00046 -0.01533     -2.79R 
 82     0.50         0.48400 0.49833 0.00046 -0.01433     -2.61R 
 83     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 84     0.50         0.49200 0.49833 0.00046 -0.00633     -1.15 
 85     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 86     0.50         0.49200 0.49833 0.00046 -0.00633     -1.15 
 87     0.50         0.49700 0.49833 0.00046 -0.00133     -0.24 
 88     0.50         0.49100 0.49833 0.00046 -0.00733     -1.33 
 89     0.50         0.50200 0.49833 0.00046   0.00367      0.67 
 90     0.50         0.51000 0.49833 0.00046   0.01167      2.12R 
 91     0.50         0.49500 0.49833 0.00046 -0.00333     -0.61 
 92     0.50         0.50100 0.49833 0.00046   0.00267      0.49 
 93     0.50         0.50700 0.49833 0.00046   0.00867      1.58 
 94     0.50         0.50300 0.49833 0.00046   0.00467      0.85 
 95     0.50         0.51100 0.49833 0.00046   0.01267      2.30R 
 96     0.50         0.50600 0.49833 0.00046   0.00767      1.39 
 97     0.99         0.98600 0.99032 0.00043 -0.00432     -0.78 
 98     0.99         0.99200 0.99032 0.00043   0.00168      0.31 
 99     0.99         0.98400 0.99032 0.00043 -0.00632     -1.15 
100     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
101     0.99         0.98900 0.99032 0.00043 -0.00132     -0.24 
102     0.99         0.99500 0.99032 0.00043   0.00468      0.85 
103     0.99         0.99100 0.99032 0.00043   0.00068      0.12 
104     0.99         0.99400 0.99032 0.00043   0.00368      0.67 
105     0.99         0.99100 0.99032 0.00043   0.00068      0.12 
106     0.99         0.99600 0.99032 0.00043   0.00568      1.03 
107     0.99         0.99000 0.99032 0.00043 -0.00032     -0.06 
108     0.99         0.99200 0.99032 0.00043   0.00168      0.31 
109     0.99         0.99000  0.99032  0.00043  -0.00032     -0.06 
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110     0.99         0.99400 0.99032 0.00043   0.00368      0.67 
111     0.99         0.99100 0.99032 0.00043   0.00068      0.12 
112     0.99         0.99600 0.99032 0.00043   0.00568      1.03 
113     0.99         0.99100 0.99032 0.00043   0.00068      0.12 
114     0.99         0.99700 0.99032 0.00043   0.00668      1.22 
115     0.99         0.99200 0.99032 0.00043   0.00168      0.31 
116     0.99         0.99500 0.99032 0.00043   0.00468      0.85 
117     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
118     0.99         0.98800 0.99032 0.00043 -0.00232     -0.42 
119     0.99         0.98500 0.99032 0.00043 -0.00532     -0.97 
120     0.99         0.99100 0.99032 0.00043   0.00068      0.12 
121     0.99         0.98300 0.99032 0.00043 -0.00732     -1.33 
122     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
123     0.99         0.98500 0.99032 0.00043 -0.00532     -0.97 
124     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
125     0.99         0.98800 0.99032 0.00043 -0.00232     -0.42 
126     0.99         0.99200 0.99032 0.00043   0.00168      0.31 
127     0.99         0.98900 0.99032 0.00043 -0.00132     -0.24 
128     0.99         0.99800 0.99032 0.00043   0.00768      1.40 
129     0.99         0.97500 0.99032 0.00043 -0.01532     -2.79R 
130     0.99         0.97600 0.99032 0.00043 -0.01432     -2.60R 
131     0.99         0.98500 0.99032 0.00043 -0.00532     -0.97 
132     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
133     0.99         0.98500 0.99032 0.00043 -0.00532     -0.97 
134     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
135     0.99         0.98400 0.99032 0.00043 -0.00632     -1.15 
136     0.99         0.98700 0.99032 0.00043 -0.00332     -0.60 
137     0.99         0.99000 0.99032 0.00043 -0.00032     -0.06 
138     0.99         0.99600 0.99032 0.00043   0.00568      1.03 
139     0.99         0.99500 0.99032 0.00043   0.00468      0.85 
140     0.99         1.00000 0.99032 0.00043   0.00968      1.76 
141     0.99         0.99400 0.99032 0.00043   0.00368      0.67 
142     0.99         0.99900 0.99032 0.00043   0.00868      1.58 
143     0.99         0.99800 0.99032 0.00043   0.00768      1.40 
144     0.99         1.00200 0.99032 0.00043   0.01168      2.12R 
145     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
146     1.49         1.50200 1.50145 0.00069   0.00055      0.10 
147     1.49         1.49500 1.50145 0.00069 -0.00645     -1.18 
148     1.49         1.49900 1.50145 0.00069 -0.00245     -0.45 
149     1.49         1.50300 1.50145 0.00069   0.00155      0.28 
150     1.49         1.50400 1.50145 0.00069   0.00255      0.47 
151     1.49         1.50400 1.50145 0.00069   0.00255      0.47 
152     1.49         1.50600 1.50145 0.00069   0.00455      0.83 
153     1.49         1.50500 1.50145 0.00069   0.00355      0.65 
154     1.49         1.50700 1.50145 0.00069   0.00555      1.01 
155     1.49         1.50400 1.50145 0.00069   0.00255      0.47 
156     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
157     1.49         1.50300 1.50145 0.00069   0.00155      0.28 
158     1.49         1.50600 1.50145 0.00069   0.00455      0.83 
159     1.49         1.50300  1.50145  0.00069   0.00155      0.28 
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160     1.49         1.50700 1.50145 0.00069   0.00555      1.01 
161     1.49         1.50400 1.50145 0.00069   0.00255      0.47 
162     1.49         1.50900 1.50145 0.00069   0.00755      1.38 
163     1.49         1.50500 1.50145 0.00069   0.00355      0.65 
164     1.49         1.50700 1.50145 0.00069   0.00555      1.01 
165     1.49         1.50000 1.50145 0.00069 -0.00145     -0.27 
166     1.49         1.49900 1.50145 0.00069 -0.00245     -0.45 
167     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
168     1.49         1.50000 1.50145 0.00069 -0.00145     -0.27 
169     1.49         1.49600 1.50145 0.00069 -0.00545     -1.00 
170     1.49         1.49700 1.50145 0.00069 -0.00445     -0.81 
171     1.49         1.49600 1.50145 0.00069 -0.00545     -1.00 
172     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
173     1.49         1.49900 1.50145 0.00069 -0.00245     -0.45 
174     1.49         1.50200 1.50145 0.00069   0.00055      0.10 
175     1.49         1.49700 1.50145 0.00069 -0.00445     -0.81 
176     1.49         1.50600 1.50145 0.00069   0.00455      0.83 
177     1.49         1.48300 1.50145 0.00069 -0.01845     -3.37R 
178     1.49         1.48600 1.50145 0.00069 -0.01545     -2.82R 
179     1.49         1.49600 1.50145 0.00069 -0.00545     -1.00 
180     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
181     1.49         1.49600 1.50145 0.00069 -0.00545     -1.00 
182     1.49         1.49800 1.50145 0.00069 -0.00345     -0.63 
183     1.49         1.49500 1.50145 0.00069 -0.00645     -1.18 
184     1.49         1.49900 1.50145 0.00069 -0.00245     -0.45 
185     1.49         1.50300 1.50145 0.00069   0.00155      0.28 
186     1.49         1.51100 1.50145 0.00069   0.00955      1.74 
187     1.49         1.50600 1.50145 0.00069   0.00455      0.83 
188     1.49         1.50900 1.50145 0.00069   0.00755      1.38 
189     1.49         1.50500 1.50145 0.00069   0.00355      0.65 
190     1.49         1.50900 1.50145 0.00069   0.00755      1.38 
191     1.49         1.51100 1.50145 0.00069   0.00955      1.74 
192     1.49         1.51300 1.50145 0.00069   0.01155      2.11R 
 
R denota una observación con un gran residuo estandarizado  

 
  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 9 

Certificados de verificación y calibración realizados por el distribuidor del equipo 

Nova 60 en el periodo de 2009 a 2018. 

   

 



 

Historial de certificados de calibración realizados al Fotómetro Nova 60, periodo 

2009 a 2018. 

 

 



 

 

 



 

 

 



 

 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 



 

 

 

 



 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 10 

Certificados de calidad de los materiales de referencia utilizados en las 

calibraciones del equipo Nova 60 de 2009 a 2018 

 

  

 



 



 



 



 



 



 



 



 

 

 
 

 
 

   
 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 11  

Propuesta de protocolo para garantizar la validez de los resultados en el uso del 

fotómetro visible nova 60.  

 



 

 

Protocolo para garantizar la validez de 
los resultados en el uso del fotómetro 

visible nova 60 

Código: LA 2019-01 

Fecha: junio de 2019 

Edición 1a 

Cambio #  0 

Página Nº __ de __ 

Facultad de Química y Farmacia. Universidad de El Salvador 

 

1ª EDICION 
   
   FECHA                                                         FIRMA 
 
ELABORADO POR: _________________                               ______________ 
   Esperanza Carolina Beltrán Mejía 
 
REVISADO POR:   _________________                                 ______________ 
                                      Raúl Antonio Laínez Rosales 
 
AUTORIZADO POR: _________________                               _____________ 
   Lic. Henry Hernández 
   Gestor de Calidad 
 
1. PROPOSITO 
Establecer los aspectos críticos y las directrices implementadas en el Laboratorio Fisicoquímico 
de Aguas, con el fin de asegurar la calidad y confiabilidad de los resultados de ensayos 
realizados. 
 
2. ALCANCE 
Este procedimiento se aplica a todos los ensayos que se realicen en el Laboratorio Fisicoquímico 
de Aguas. 
 
3. RESPONSABLES 
El Gestor del Laboratorio es responsable y tiene la autoridad para gestionar los recursos 
necesarios, con el fin de asegurar que los aspectos y lineamientos contemplados en el presente 
documento se cumplan. 
El analista titular, debe verificar que se realicen las actividades de aseguramiento de calidad para 
los ensayos. 
Los analistas del Grupo del Laboratorio son responsables de la aplicación de este procedimiento. 
 
Analista titular: M.Sc. Carmen Polio 
Analista suplente: Lic. Rosa Mirian Rivas 
Gestor de calidad: Lic. Henry Hernández 
 
4. PARAMETROS A ESTUDIAR 
Descripción de las pruebas a desarrollar en el estudio 
 
5. MUESTRAS 
Aplica a todos los análisis de matrices de muestras de agua. 
 
 

 



 

6. EQUIPOS INVOLUCRADOS 
 

- Fotómetro Nova 60, marca Merck, serie 08060901 

- UPS 

- Computadora 

- Impresora 

7. DESCRIPCION DEL METODO ANALITICO  
7.1. REACTIVOS 

- No aplica 

7.2. ESTANDARES 
- 1 Set, Spectroquant® PhotoCheck, 1.14693.0001 con fecha de vencimiento vigente. 

7.3. MATERIALES 
- Papel Bond tamaño carta base 20 

- Toallas de Papel Keene 

7.4. INSTRUMENTACION 
- Fotómetro Nova 60, marca Merck, serie 08060901 

7.5. CONDICIONES AMBIENTALES 
- El Técnico del Laboratorio realiza monitoreo de Temperatura y Humedad, de acuerdo a 

los lineamientos definidos en el procedimiento de Control de Ambiente del Laboratorio y 

se registra en el formato de Verificación de Control de Ambientes. 

 

- Realiza la gestión de residuos, de acuerdo a los lineamientos establecidos en su Sistema 

de Gestión Ambiental y de manera particular, para el Laboratorio en el procedimiento de 

Eliminación de desechos. 

 

- Los analistas asignados para realizar las actividades de monitoreo y seguimiento de las 

condiciones ambientales, son responsables de informar al Gestor y/o Jefe de Laboratorio 

de cualquier desviación o no conformidad con los parámetros de aceptación 

establecidos.  

 

- En tal caso, se documenta la No conformidad en el respectivo formato y se definen las 

acciones pertinentes, de acuerdo al Procedimiento de Acciones Correctivas y 

Preventivas. 

7.6. MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS 
- Referirse a MSDS del set Spectroquant® PhotoCheck, 1.14693.0001, nunca utilizar fuera 

del tubo, peligro de corte 

 
7.7. PREPARACION DEL ESTANDAR 

- No aplica 

 
7.8. PREPARACION DE LA MUESTRA  

- No aplica  

 
 

 



 

7.9. PROCEDIMIENTO 
A. Seguimiento del desempeño del personal 

Como parte de la evaluación del programa de inducción, la práctica rutinaria de Control de 
Calidad y las pruebas interlaboratorios, se realiza el análisis de respetabilidad y reproducibilidad 
de los resultados por duplicado, de un número determinado de muestras naturalmente 
contaminadas. 
 
 
Para los métodos cuantitativos, el criterio de cumplimiento de los resultados de este ejercicio 
corresponde, a los parámetros establecidos por el método normalizado, con relación a las 
variables de respetabilidad, reproducibilidad y proporcionalidad. A partir de estos datos se 
construyen las Cartas de Repetibilidad de cada analista y la Carta de Reproducibilidad del 
Laboratorio. Este seguimiento permite detectar eventuales necesidades de reentrenamiento de 
personal, actualización, etc. 
 
 
Para los métodos cualitativos, el criterio se fundamenta en ensayos de porcentaje de 
recuperación y una concordancia entre el resultado del mismo entre duplicados, corridos bajo 
condiciones de repetibilidad o reproducibilidad. 
 
 
Ensayos Interlaboratorio: se participa en ensayos interlaboratorios, con el fin de evaluar su 
desempeño en condiciones de reproducibilidad frente a otros laboratorios, lo que permite 
demostrar la competencia técnica, de manera integral. 
 
 

B. Control de la información 

Como parte de las actividades de revisión de informes de resultado, el gestor verifica la 
concordancia de los datos primarios de los ensayos, realización de cálculos (si aplica) y los 
relaciona con el reporte entregado por los analistas. 
 
 
Estos resultados alimentan la base de datos, la cual tiene tres tipos de usuarios: Un Técnico, 
quien ingresa toda la información relacionada con la muestra y su trazabilidad a la hoja de datos 
crudos; un usuario Analista, quien luego de ejecutar el ensayo, introduce los resultados y los 
parámetros de aceptación y rechazo; y un usuario Administrador, quien es el único autorizado 
para realizar modificaciones al Informe de Resultados y tiene el panorama general de la 
información que contiene la base de datos. El manejo y acceso es controlado por firmas, que, al 
ser ingresadas, corresponden a un usuario y permiten el acceso a los diferentes niveles de 
información. 
 
 
El manejo los datos se encuentra definido en los siguientes procedimientos: para la recepción, 
manejo, conservación y almacenamiento de muestras; para la elaboración y modificación de 
informes. 
 
 
Los equipos de cómputo (hardware) que albergan los Datos del Laboratorio, es objeto de 
mantenimiento periódico. Así mismo el laboratorio tiene establecido un procedimiento de control 
de ingresos que se cumplirá en los casos que aplique. 
 



 

C. El procedimiento de verificación a seguir es el siguiente: 

 

- Acceder al menú configuración 

- Llamar el sub menú configuración 

- Llamar el sub menú AQS-funciones 

- Entrar la contraseña (de fábrica 0000) 

- Llamar el sub menú standarts-AQS 

- Llamar el sub menú PhotoCheck 

- Elegir input 

- Seleccionar 445-1 y entrar el valor de absorbancia para 445-1 

- Entrar la tolerancia para 445-1 (±0.020) 

- Seleccionar el siguiente patrón 445-2, de esta manera ingresar todos los patrones 

PhotoCheck y sus tolerancias. 

- En el submenú PhotoCheck patrones acceder a la opción output 

- Seleccionar la forma de presentación en pantalla. 

- Acceder al menú configuraciones 

- Llamar el sub menú AQS-check 

- Llamar el sub menú medidor Nota: El display del equipo muestra un mensaje solicitando 

L1 que son tubos parte del kit PhotoCheck. 

- Colocar la cubeta (celda) L1, luego de la lectura automática solicitara L2. 

- Luego el equipo solicitara los patrones en orden y mostrará la absorbancia una vez 

efectuada la lectura de la cubeta, se recopilan los datos en una tabla según corresponda 

a cada patrón. 

- Ingresar los datos a los registros de cartas control para evaluar su comportamiento en el 

tiempo. 

- Repetir el procedimiento de acuerdo al programa de verificaciones 

D. Revisión de informes de resultados 

La primera revisión de los resultados de los informes es responsabilidad del equipo Técnico e 
involucra las actividades definidas en el Control de datos del presente documento y 
adicionalmente una revisión en cuanto a forma, identificación del cliente, tipo de muestra, entre 
otros, es decir, se revisa de manera integral. 
 
Posteriormente, el Informe de Resultados se somete a una segunda revisión por parte del Gestor 
del Laboratorio, quien nuevamente verifica la información registrada y libera el informe mediante 
su firma. 
 
En caso de ser necesario modificar un Informe de Resultados, la solicitud debe ser gestionada 
por el Gestor, a quienes son usuarios autorizados a esta actividad. Los lineamientos para realizar 
dichos cambios se definen en el procedimiento para la elaboración y modificación de informes. 
 
 
7.10. CALCULOS 

Prueba estadística Actividad Diagnostico 

a. 
Análisis 
estadístico de la 
respuesta lineal 

Graficar respuesta obtenida en la 
medición vrs. Concentración verdadera. 

Evalúa la forma general del 
diagrama de dispersión. 



 

b.  

Determinar el 
comportamiento 
de la desviación 
estándar de los 
resultados 

Graficar el comportamiento de la 
desviación estándar frente a la 
concentración y valores ajustados con 
una línea recta, utilizando mínimos 
cuadrados ordinarios. 
 

Verificar si el p-valor de la 
pendiente es significativo (es 
decir, < 0.01) 

c. 
Ajustar el 
propuesto y R2 

ajustado 

Realizar el ajuste del modelo propuesto   
y evaluar R2 ajustado. Aunque es 
estadística de tendencia. 
 

El valor de la pendiente debe 
estar cerca de 1. 

d. 

Examinar los 
residuos para 
verificar si la 
respuesta es 
aleatoria 

Lo ideal es que la línea cero pase a 
través de la media de los residuos de 
cada tubo. En tal caso, habrá una 
dispersión aleatoria de los puntos. 
Si existe un patrón distinto (p. Ej., 
Parábola u onda sinusoidal), es 
probable que el modelo no sea 
adecuado. 
 

La aparición de un “efecto 
trompeta” indica que la 
desviación estándar de las 
respuestas puede presentar 
una tendencia con la 
concentración. 

e. 

Evaluar el p-valor 
de la pendiente o 
cualquier término 
de orden superior) 
 

Para los datos de calibración, el (y 
término de x siempre será significativo 
(es  decir, el valor p del término debe 
ser < 0.01). 

Para que los modelos de 
orden superior sean 
apropiados, los coeficientes 
de los términos adicionales 
también deben ser 
significativos 

f. 

Realizar una 
prueba de falta de 
ajuste (lack-of-fit 
o LOF) 
 

Si el valor de p es <0.05, entonces el 
modelo no es adecuado. 

La forma del patrón residual 
se debe usar para ayudar a 
seleccionar un modelo 
alternativo para ser probado 

g. 

Graficar y evaluar 
el intervalo de 
predicción. 
 

Este  paso  importante indicará  la 
Incertidumbre en las  estimaciones de la 
muestra que se derivan de esta curva. 

El ancho del intervalo 
dependerá del ruido de los 
datos y del nivel de confianza 
que se haya elegido. 

 
 
 
8. PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS PARAMETROS A EVALUAR 
No aplica 
 
9. CRITERIOS DE ACEPTACION 
No aplica 
 
10. REFERENCIAS 
Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibración –ISO/IEC 
17025:2017. ICONTEC. 
 
 
Todos los valores de absorbancia de cada tubo a cada longitud de onda se registran en las cartas 
control a continuación 
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