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INTRODUCCION Y OBJETIVOS

Segun la Guia ISO 30, los ejercicios de intercomparacién o ensayos interlaboratorios se
definen como la serie de medidas realizadas sobre uno o varios analitos desarrolladas
independientemente por un cierto nimero de laboratorios sobre un material dado. Se trata
de una herramienta muy utilizada hoy en dia por los laboratorios no sélo para la
caracterizacién de materiales de referencia, sino también como un modo de obtener
informacién acerca del desempeno analitico que desarrolla el propio laboratorio, al permitir
comparar sus resultados en un determinado ensayo con el de otros laboratorios de similar
ambito, siendo complementarios con otras técnicas conocidas de aseguramiento de la
calidad.

Estos Ejercicios ayudan a mejorar la calidad de los servicios de los laboratorios al incidir en
los aspectos basicos de su competencia técnica, como son sus recursos humanos, sus
equipos y sus métodos de trabajo.

Actualmente, los ensayos de intercomparacion se desarrollan en numerosas areas dentro
del ambito de los analisis quimicos y bioldgicos. La Comisidn Europea ha establecido una
base de datos en linea, denominada EPTIS (European Proficiency Testing Information
System), que recoge informacidn de los ensayos de intercomparacion desarrollados en

Europa.

La norma ISO 17025 indica: “Un laboratorio debe tener procedimientos de control de la
calidad para realizar el sequimiento de la validez de los ensayos y las calibraciones llevados
a cabo” e incluye la participacion en programas de intercomparacién entre las herramientas
basicas de aseguramiento de la calidad en el laboratorio, por lo que es imprescindible para
todo laboratorio acreditado segun dicha norma la participacién en programas de
intercomparacién. La confianza en que un laboratorio de ensayos produzca
sistematicamente resultados fiables es primordial para los usuarios de sus servicios y, por
tanto, los organismos de acreditacion esperan de un laboratorio una participacion regular
y satisfactoria en programas de intercomparacion.

Ademas, cualquier laboratorio que necesite demostrar de una forma independiente la
calidad de sus resultados analiticos deberia participar en programas de intercomparacion,

ya que la calidad de los resultados analiticos esta directamente ligada a la calidad del



servicio/ producto, a la credibilidad en el mercado y a la imagen de marca.

La participacion en ejercicios de intercomparacién permite:

Comparar los resultados propios con los obtenidos por otros laboratorios.

Aportar resultados a los estudios de exactitud y calculo de incertidumbre

necesarios para realizar la correspondiente validacion de los métodos.
Confirmar la correcta validacidn inicial de un método.

Determinar errores sistematicos. Detectar sesgos que pueden no detectarse con

los programas de control de calidad intralaboratorio.

Mejorar el método de ensayo empleado. Identificar los métodos de andlisis que
presentan menores sesgos en matrices complejas y conocer los sesgos asociados

a las distintas técnicas.
Obtener informacion de los métodos empleados por otros laboratorios.

Fomentar la colaboracién entre laboratorios.

Demostrar la competencia técnica frente a terceros.

Supervisar la formacidn, cualificacién y competencia técnica de su personal.

Este conjunto de razones hacen que sea fundamental la formacion de los estudiantes en

este campo, totalmente necesaria en este momento y que, ademds, constituye un campo

con una gran demanda de empleo en la actualidad.

TRABAJO A DESARROLLAR Y ALUMNOS A LOS QUE VA DIRIGIDO

El trabajo a desarrollar se dirige a los alumnos de las Titulaciones de la Universidad de

Salamanca Grado en Ciencias Quimicas y Grado en Biotecnologia.

Los profesores de este proyecto del Departamento de Quimica Analitica de la Universidad

de Salamanca aceptan participar en un grupo de trabajo en comudn con 20 Universidades

Espafiolas, para realizar una misma practica de Laboratorio con los estudiantes del Area de

Quimica Analitica, como si fueran un Laboratorio de Ensayo (de acuerdo con las Normas

UNE-EN ISO/IEC 17043 y UNE-EN ISO/IEC 17025). Los datos obtenidos por Universidades



participantes deben suministrar los resultados finales al Comité Organizador de la
experiencia, que los evalua.

Los alumnos de la asignatura Experimentacion en Quimica Analitica del Grado en Ciencias
Quimicas han realizado, a lo largo del Segundo Cuatrimestre, en el laboratorio de practicas,
todo el trabajo experimental y de obtencién de datos, dirigidos por la Profesora
Coordinadora del Ejercicio. Divididos en grupos pequeiios, analizaron diferentes muestras
desconocidas suministradas de forma andénima por un Laboratorio externo.

Los alumnos de Control de Calidad de Biotecnologia evalian los resultados de sus
compaferos desde otra perspectiva, aplicando tratamientos estadisticos y valorando los
resultados de acuerdo a los requerimientos de las Normas que conciernen a la Evaluacién

de Competencias Técnicas de Ensayos Interlaboratorio, citadas anteriormente.

CARACTERISTICAS DEL EJERCICIO DE INTERCOMPARACION A REALIZAR POR LOS
ALUMNOS

1.- Muestras

Se utilizardn muestras naturales (en nuestro caso muestras de cervezas).

El Laboratorio organizador, en nuestro caso la Universidad de Barcelona, garantiza las
caracteristicas de las muestras, respecto a su homogeneidad y estabilidad, a través del
control y estandarizacion de los procesos productivos y de mezclado y, a través de la

comprobaciéon con pruebas complementarias cuando es necesario.

Asi mismo, las muestras incluyen instrucciones especiales en cuanto a:
e Su conservacion: con preservante quimico (adicién de algun conservante) o fisico
(conservacion en temperatura, oscuridad, etc.) o tiempo maximo de conservacion.

e Manipulacién o tiempo maximo para ejecutar ciertas determinaciones.

Estas instrucciones son comunicadas junto con las muestras.

2.- Parametros
En este Ejercicio se analizaron los siguientes:
e Contenido en etanol de las muestras de cerveza.

e pH de las muestras.



e Grado de acidez, expresado como % de acido lactico.

3.- Cronograma general

En éste ejercicio de intercomparacion concreto, el cronograma se ajusta de acuerdo con los
siguientes puntos:
El periodo desde la recepcion de las muestras hasta la evaluacidn final del ejercicio no se

demord mas de cinco meses para ajustarse al periodo lectivo de un semestre.

Las muestras fueron enviadas en las fechas especificadas en el calendario/cronograma

publicado por la Universidad Organizadora.

El plazo de ejecucion de los ensayos por parte de los estudiantes no sobrepasé mas de seis

seémanas.

Una vez cumplido el plazo de ejecucién no es posible la introduccion de resultados.

En un plazo no superior a seis semanas los laboratorios participantes recibieron por correo
electrénico el informe completo de los resultados.

El Laboratorio Organizador se reserva el derecho de, ocasionalmente, retrasar las fechas
inicialmente publicadas, con el fin de encontrar el material apropiado, o en caso de que los
resultados obtenidos en las pruebas previas asi lo indiquen. También ocasionalmente,
pueden sufrir modificaciones los materiales o niveles publicados, por otros semejantes que
puedan sustituir a los previstos, con el fin de cumplir el programa. De todas estas
circunstancias se mantendra informados a los participantes con una antelacién aceptable.
La organizacién puede solicitar a los laboratorios participantes aclaraciones o informacién
adicional, si fuera preciso, para una adecuada evaluacion del conjunto y, comprobar el

cumplimiento de requisitos.

PLAN DE TRABAJO

Descripcidon de actividades:

Metodologia de trabajo, organizacion de tareas y calendario de ejecucidn:

a) Metodologia de trabajo:



v Con los alumnos de Experimentacion en Quimica Analitica de 32 Curso de Grado en

Ciencias Quimicas se centré en los aspectos siguientes:

- Determinaciones de etanol, pH y grado de acidez por el método quimico elegido

- Medida de los conocimientos adquiridos para evaluar las habilidades y competencias.

- Realizacién de informes de ensayo y documentacion de los datos obtenidos en el
laboratorio, para entregar a un posible cliente (Profesor en éste caso).

- Compromiso de averiguar los resultados no conformes.

v' Con los alumnos de Control de Calidad de Biotecnologia (42 Curso de Grado)

A partir de los resultados obtenidos en el laboratorio de 32 de Ciencias Quimicas, los
alumnos de la asignatura de Control de Calidad de Biotecnologia valoraron la
competencia técnica de los laboratorios de ensayo a través de herramientas
estadisticas :

- Puntuacion de los escores (z) (busca los datos anédmalos en precisién y los datos que
se apartan del valor mas probable asignado por los laboratorios, mediante los valores
de z).

- Diagrama de cajas ( representa la distribucién y la dispersién de una variable, muestra
su mediana y sus cuartiles)

- Deteccion de los resultados andmalos

- Expresion del contenido de los parametros medidos en la muestra de cerveza de una
forma correcta.

- Adquisicion de capacidades para interpretar los datos y comparar con el resto de los

resultados de los laboratorios participantes.

b) Organizacion de Tareas

En el segundo cuatrimestre del Curso 2016-2017 se realizé la parte practica en el Laboratorio
del Departamento de Quimica Analitica, Nutricién y Bromatologia, correspondiente a la
asignatura Experimentacion en Quimica Analitica de 32 Curso. Se utilizaron muestras de
cerveza desconocidas suministradas por la Universidad de Barcelona y material de referencia
certificado (MRC) para asegurar los resultados. Se analizaron las muestras de acuerdo a la

metodologia que se propuso y se enviaron a la entidad organizadora tres réplicas por alumno



junto con un Informe de la Metodologia empleada y de las posibles incidencias observadas
durante el trabajo, que se llevé a cabo con los estudiantes a lo largo de tres meses. La entidad
organizadora nos envid un informe con los resultados obtenidos por los alumnos de las
distintas Universidades participantes en la experiencia. Se comentaron con los estudiantes
de Experimentacion en Quimica Analitica estos resultados, extrayendo las conclusiones mas
importantes del trabajo realizado.

Los alumnos de Control de Calidad de 42 Curso de Grado en Biotecnologia evaluaron el
conjunto de datos obtenidos por todos los participantes en el Ejercicio, dentro de la

asignatura Control de Calidad, segun el método que se ha descrito.

c) Calendario de Ejecucion

Noviembre de 2016: Recepcion de las muestras adquiridas a la Universidad Organizadora.
Febrero a Abril de 2017: Realizacion de los analisis por parte de los diferentes grupos de
alumnos matriculados en la asignatura Experimentacién en Quimica Analitica de 32 Curso de
Grado en Ciencias Quimicas.

Mayo de 2017: Elaboracién de las tablas de resultados obtenidos por los diferentes grupos y
envio de estos al Comité Organizador. Envio de los resultados comparados del Comité a las
Universidades

Final de Mayo de 2017: Reuniones de trabajo con los alumnos participantes para conocer la
bondad de los resultados Evaluacién en Control de Calidad. Analisis de fortalezas y
debilidades.

Discusién y evaluacién de los resultados por los alumnos de Control de Calidad de la Titulacidon
en Biotecnologia, de acuerdo a los requerimientos de la norma que concierne a la Evaluacion
de Competencias. Técnicas de Ensayos Interlaboratorio (UNE-EN ISO/IEC 17043 y UNE-EN
ISO/IEC 17025).

DESCRIPCION DE LAS MEJORAS QUE SE CONSIDERAN ALCANZADAS EN
RELACION CON EL APRENDIZAJE DE LOS ESTUDIANTES

Impacto sobre la Docencia y Beneficios de la realizacion del Proyecto
Es conocido y aceptado que la participacién en los ensayos de intercomparacion entre

laboratorios generalmente mejora la actuacién y el desarrollo de los métodos analiticos por



parte de los laboratorios participantes, tal y como ha sido reflejado en la norma ISO 17025,
segun la cual la participacién en los circuitos apropiados de ensayos interlaboratorios es
requerida para laboratorios acreditados, siendo un modo de proporcionar un grado de
equivalencia entre los laboratorios participantes en un determinado ejercicio, por lo que cada
uno puede comprobar la comparabilidad de los resultados de sus medidas analiticas, tanto de
modo relativo frente a los demds participantes como de un modo absoluto frente a otros
materiales de referencia.

La participacidn en estos ensayos también tiene un valor educacional, puesto que animan a los
laboratorios a mejorar su actuacién, estableciendo medidas preventivas y correctoras
consecuencia de los resultados de su participacion. Ademas, permite a los laboratorios
demostrar ante terceras partes, tanto clientes como organismos de acreditacién, su capacidad
analitica y la calidad de las medidas efectuadas. Por ultimo, una participacion satisfactoria en
un programa de intercomparacion es una demostracion de la validez de la trazabilidad de sus
medidas en términos de incertidumbre, aunque no exime al laboratorio de su obligacion de
hacer explicito este valor de la trazabilidad por los medios adecuados.

Entre otros objetivos de la experiencia, se buscé demostrar la competencia técnica de los
alumnos al realizar un ensayo de laboratorio determinado y motivarlos en la realizacién del
trabajo bien hecho que los capacite para el futuro trabajo profesional.

Es necesario trasladar a los alumnos la importancia de estrategias experimentales para
conseguir precision y exactitud en el trabajo de laboratorio y las fuentes de error en las
condiciones experimentales.

La participacién de los alumnos en este tipo de ensayos le ayuda a implicarse en el proceso de
aprendizaje y adoptar las medidas oportunas para corregir o mejorar sus resultados, mediante
una discusion seria de las causas que provocan la aparicién de resultados andmalos, como si
fueran trabajadores de un Laboratorio acreditado.

Lo que se ha pretendido en este proyecto es que las normas UNE-EN ISO/IEC 17043 y UNE-EN
ISO/IEC 17025 sirvan de base para la implantacién de sistemas de calidad en areas
universitarias y en concreto en la gestion de calidad de los laboratorios de Quimica Analitica
con alumnos de 32 del Grado de Ciencias Quimicas en la asignatura de Experimentacion en
Quimica Analitica y alumnos de Control de Calidad de Biotecnologia.

Para conseguirlo, se ha trabajado en 3 aspectos fundamentales:



v' Adiestramiento de los alumnos en el laboratorio de practicas para que se comporten
como en un laboratorio de ensayo. Lo que implica, que tengan la competencia técnica
como personal de trabajo en un laboratorio de quimica con requisitos regulados por

normas ISO.

v" Que los alumnos puedan comprobar que los resultados de las practicas de laboratorio

de Quimica Analitica dan lugar a resultados confiables y exactos.

v" Evaluaciéon de los resultados de sus practicas mediante un organismo externo e
independiente, como si fueran valorados por clientes (usuarios) del laboratorio.

Ademas deberan identificar los resultados no conformes.

Debemos hacer entender a nuestros alumnos que la calidad de los resultados analiticos en el
laboratorio afecta a su capacitacidon, al aumento de su responsabilidad y compromiso ante la
implementacioén, de ahi la importancia de tener medidas fiables y exactas en diferentes tipos
de muestras de naturaleza fisica, quimica y bioldgica. Es importante por tanto preparar a
nuestros estudiantes para la realizacién de analisis con garantia de calidad, ya que sirven de
base para elaborar informes que impliquen la toma posterior de decisiones relacionadas con

la sociedad, la economia, juicios, comercio, etc.

MEDIDAS INTERNAS Y EXTERNAS QUE SE APLICARON PARA LA EVALUACION DE
LOS RESULTADOS Y SU INCIDENCIA EN LA MEJORA DEL APRENDIZAJE DE LOS
ESTUDIANTES, MEDIANTE INDICADORES OBJETIVABLES

El conjunto de medidas internas y externas para la evaluacién de resultados y su incidencia en

la formacién de los alumnos los podemos resumir en los siguientes aspectos:

Tratamiento estadistico

El Laboratorio Organizador aplica un tratamiento estadistico robusto, con el fin de asignar un
Valor (Valor asignado, y declarado como Valor de Referencia para la evaluaciéon de los
participantes), a cada una de las propiedades medidas.

Se aplican unos criterios, que se incluyen en el informe, de manera que el Laboratorio, y los

estudiantes en este caso, conozcan:



e Cdédmo se ha calculado la z-score

e Cdmoy por qué se ha seleccionado la o aplicada en el denominador.

e Cuando, debido a la dispersidon y/o al nimero de laboratorios, en definitiva, a la poca
confianza en el valor asignado, la valoracién realizada se realiza con caracter

informativo.

Evaluacidn de los Laboratorios.
Una vez conocidos los parametros de cada ensayo (Vreferencia y Oexperimental), S€ calcula para

cada participante y mesurando la puntuacion z-score, segun la expresion:

Xi—Vy
zZ=—"
o

Donde:
xi es el resultado medio de cada participante,

Va es el valor asignado como de referencia para cada parametro estudiado; pudiendo provenir

de:

) valor medio de consenso

° valor conocido previamente (conocido, en el caso de dopaje, por ejemplo)

o es el valor de la variabilidad frente a la que se evalla a los laboratorios.
La procedencia del valor asighado como de la sigma empleada en su calculo (experimental u
objetivo) sera detallada en el informe final.

La evaluacion de los resultados del z-score se realizara de acuerdo a los siguientes criterios:

° /Z/ < 2 Satisfactorio
. 2 < /Z/ < 3 Cuestionable
. /Z/ > 3 No satisfactorio

Se calculara la incertidumbre del valor asignado, cuando sea posible, con el valor de la sigma
experimental obtenida, corregida con el factor t-Student para a=0.05, dividido entre la raiz
cuadrada del nimero de participantes no excluidos (incertidumbre de la media asignada por

consenso).
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Confidencialidad de los participantes.

A cada laboratorio se le asignd un cddigo de participacion. Este cédigo es el que aparece en los
informes de resultados. El laboratorio conoce su cdédigo para ese ensayo una vez reciba de forma
individual el informe, de manera que no pueda ser conocido por ningln otro participante,

asegurandose asi la confidencialidad de los resultados.

Informes finales.

El informe completo también fue enviado por correo electrénico e incluye:
. Resultados de todos los laboratorios

° Exclusiones realizadas y causas

. Valores asignados de referencia y sigmas

° Resultados de z-score

Todos los participantes deben evaluar su participacion y la idoneidad de sus propios resultados.

RESULTADOS
EJERCICIO DE INTERCOMPARACION PARA ESTUDIANTES DE QUIMICA ANALITICA
INFORME FINAL?
UNIVERSITAT DE BARCELONA
(Curso académico 2016-2017)

iNDICE

MUESTRA DE CERVEZA

1.1. Origen de la muestra

1.2. Estudio de homogeneidad y estabilidad

1.3. Establecimiento de los valores de caracterizacion

1.4. Participantes en el ejercicio de intercomparacion

1.5. Pretratamiento de muestra y métodos de andlisis utilizados

1.6. Resultados obtenidos por los participantes

MUESTRA DE CERVEZA

! Informe elaborado por la Universidad de Barcelona, organizadora del ejercicio, que incluye los resultados de
nuestra participacion encuadrados en rojo.
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1.1. Origen de la muestra

Las muestras de cerveza utilizadas en el ejercicio de intercomparacion para estudiantes de
Quimica Analitica, pertenecen a lotes de fabricacion con la misma fe caducidad, y fueron
suministrados gentilmente por la empresa San Miguel (Lleida) e de 2014.

Las muestras se etiquetaron con numeracién creciente en el Laboratorio de Preparacion
de Materiales para el Control de Calidad (Mat Control) de la Universitat de Barcelona. El
cinco por ciento de las muestras se separaron para llevar a cabo los estudios de
homogeneidad y estabilidad, y todas se mantienen a temperatura ambiente.

Las muestras se almacenaron evitando el contacto directo de la luz solar.

1.2. Estudio de homogeneidad y estabilidad

Los estudios de homogeneidad de la muestra de cerveza se han llevado a cabo
Departament de Quimica Analitica de la Universitat de Barcelona.

Los estudios de homogeneidad final del material se han llevado a cabo para la
determinacién del contenido de etanol (% en peso) mediante cromatografia de gases con
deteccion conductividad térmica. Siguiendo este método, se pesan cantidades de muestra
de unos 18 g. los que se afiade n-propanol como patrdén interno, y se inyecta en el sistema
cromatografico 1 ml de la disolucidn.

Para el establecimiento de la variabilidad entre botellas (between-bottle) y dentro botellas
(within-bottle) se han analizado 2 replicados de 7 botellas distintas por seleccién al azar
entre el total de muestras. El andlisis de la varianza (ANOVA) sobre los datos obtenidos
indicé que no hay diferencias significativas entre las variaciones obtenidas entre y dentro
de las botellas (Fca= 0,69; Fcritico= 3,87; nivel de significacion = 0,05) lo cual indica
homogeneidad del material para la cantidad de muestra ensayada.

Para el estudio de estabilidad se han conservado muestras a 4 2C y la temperatura control
fue de 20 °C desde el momento de su preparacion. La determinacion del contenido de
etanol se analizd en 2 muestras a cada una de las temperaturas y se ha determinado
siguiendo el procedimiento descrito para la homogeneidad, después de 12 y 24 meses del

envasado de la muestra.
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La posible inestabilidad de la muestra se detecta comparando los valores de
concentracion obtenidos a la temperatura estudiada (T= 20 29C) con los valores
obtenidos a una temperatura de almacenamiento segura donde la estabilidad estd
garantizada (42C). Si el material es estable, las relaciones obtenidas (Rt) deben solapar
el valor de 1 (0,94 — 1,04, acepta 10% de variabilidad) teniendo en cuenta la
incertidumbre asociada calculada a partir de la expresion:

UT = (CV7 + CV4e?)V? - R7 /100

Los valores de Rt obtenidos en el estudio de estabilidad se muestran en la Tabla 1, que

indica la estabilidad del material.

Tabla 1. Resultados del estudio de estabilidad de la cerveza

Parametro Etanol 12 meses| Etanol 24 meses

RrtUT (T202c) 0,99 £ 0,05 0,91 £ 0,06

1.3. Establecimiento de los valores de caracterizacion

Los valores de caracterizacion para los parametros determinados en el ejercicio
intercomparacion, se establecieron a partir de los analisis llevados a cabo por la
Universidad del Pais Vasco y la Universitat de Barcelona. Cada laboratorio llevé a cabo
el andlisis al menos por triplicado en tres botellas de muestra diferente utilizando los
métodos de establecidos en cada Centro para la determinacién del etanol y los Métodos
Oficiales Analisis para la acidez total y el pH. Los valores obtenidos se muestran en la

Tabla 2.

Tabla 2. Valores de caracterizacién para la muestra de cerveza

Parametro Valores
Etanol (%) 5,09 +0,27
Acidez total (% ac. lactico) 0,155+ 0,011
pH 4,28 +0,10
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1.4. Participantes en el ejercicio de intercomparacion
Los centros participantes en el andlisis de cerveza se muestran, por orden alfabético, en
la Tabla 3 donde se indican también las asignaturas en las que se ha llevado a cabo el

ejercicio y una estimacion del nimero de estudiantes que han participado.

1.5. Descripcion del pretratamiento de muestra y de los métodos de analisis utilizados
Por lo que respecta al pretratamiento de la muestra, los participantes describen un
proceso de desgasificacion para la determinacidn de etanol mediante agitacion manual
y/o magnética. En algunos casos se describe una posterior etapa de filtracidn a través
de papel de filtro.

Las condiciones experimentales y los métodos de calibracién utilizados por los distintos
Centros para la determinacion de etanol se resumen en la Tabla 4 donde se indican

también los codigos de las técnicas utilizadas.

1.6. Resultados obtenidos por los participantes

El tratamiento estadistico de los resultados se ha llevado a cabo para cada una de las
botellas de muestra identificadas con el cddigo de la etiqueta pequefia de cada uno de
los lotes. Las determinaciones llevadas a cabo por distintos grupos de estudiantes sobre
una misma botella, se han distinguido afladiendo una letra al cédigo de participacion.
En las Tablas 5 — 7 se muestran los resultados facilitados por los participantes para cada
uno de los pardmetros analizados en la cerveza, ordenados por orden creciente de
codigo (etiqueta pequeiia de las botellas). Se indican el promedio, la desviacién estandar
y la desviacién estandar relativa de los datos. Por ultimo se incluyen la media de cada
parametro considerando las medidas individuales, la media de las medias obtenidas por
todos los participantes y los valores de referencia establecidos.

Para el caso de la determinacidn de etanol, el cédigo de las técnicas de analisis utilizadas
se incluye también en las tablas de resultados.

Las Figuras 1 — 3 muestran la representacion gréfica de los resultados.

14



Tabla 3. Centros participantes en la determinaciéon de parametros en la cerveza

CIUDAD DEPARTAMENTO TIPO DE ESTUDIOS ASIGNATURA

NO
ESTUD.

CFGS Laboratori d’Analisi i

Ins. Narcis Monturiol Barcelona uimica . Proyecto
Q Control de Qualitat Y
Universidad de Alicante Alicante Quimica Analitica, Nutricion y Grado en Quimica Calidad en el laboratorio
Bromatologia analitico
i . Quimica Analitica, Nutricién y . - .
Universidad de Salamanca Salamanca Bromatologia Grado en Quimica Exp. en Quimica Analitica
Universitat de Barcelona Barcelona Ingenieria Quimica i Quimica Analitica  Grado en Quimica Laboratorio de Quimica

Analitica

10

65

50

1.7. Participantes en el ejercicio de intercomparacion

Los centros participantes en el analisis de cerveza se muestran, por orden alfabético
Tabla 3 donde se indican también las asignaturas en las que se ha llevado a cabo el

ejercicio y una estimacién del numero de estudiantes que han participado.

1.8. Descripcidn del pretratamiento de muestra y de los métodos de analisis utilizados
Por lo que respecta al pretratamiento de la muestra, los participantes describen un
procedimiento de desgasificacion para la determinacion de etanol mediante agitacion
manual y/o magnética durante 10 min.-6 horas. En algunos casos se describe una
posterior etapa de filtracidon a través de papel de filtro. Las condiciones experimentales
y los métodos de calibracion utilizados por los diferentes Centros para la determinacion
de etanol se resumen en la Tabla 4 donde se indican también los cédigos de las técnicas

utilizadas.

1.9. Resultados obtenidos por los participantes

El tratamiento estadistico de los resultados se ha llevado a cabo para cada una de las
botellas de muestra identificadas con el cddigo de la etiqueta pequefia de cada uno de
los lotes. Las determinaciones llevadas a cabo por distintos grupos de estudiantes sobre

una misma se han distinguido afadiendo una letra al cédigo de participacion.

En las Tablas 5 — 7 se muestran los resultados facilitados por los participantes para cada
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uno de los parametros analizados en la cerveza, ordenados por orden creciente de
cadigo (etiqueta pequefiia de las botellas). Se indican el promedio, la desviacién estandar
y la desviacién estandar relativa de los datos. Por ultimo se incluyen la media de cada
pardmetro considerando las medidas individuales, la media de las medias obtenidas por
todos los participantes y los valores de referencia establecidos.

Para el caso de la determinacion de etanol, el cédigo de las técnicas de analisis utilizadas
se incluye también en las tablas de resultados.

Las Figuras 1 — 3 muestran la representacion grafica de los resultados.

El procedimiento utilizado por la Universidad de Salamanca en la Tabla 4 es el Método

Enzimdtico con Deteccion Espectrofotométrica.

Tabla 4. Resumen de las condiciones y métodos de determinacion utilizados en el
analisis del contenido de etanol en cerveza

METODO OFICIAL (Codigo técnica: Met. Oficial)

FUNDAMENTO DETERMINACION Muestra OBSERY.
Destilacion de la cerveza y Picnomeétrica 100 g—-750 100 mL
medida de la densidad 50 ml
METODOS ENZIMATICOS (Cédigo técnica: ENZ. FOT.)

FUNDAMENTO DETERMINACION CALIBRADO V muestra OBSERY.
Reaccion entre la coenzima Espectrofotomeétrica Recta de calibrado SmL por
NAD y el EtOH catalizada  F1A ) =340 0m Patron: Etanol MRC réplica. 143 ul
por ADH (pH=8.7) LGC5404 0 cerveza MRC ~ inyeccion

LGC5005

MET.CROMATOGRAFICOS: crom. gases detector FID, TCD (Cédigo récnica: CG-FID: CG-TCD)

TIPO DE COLUMNA CONDICIONES TRABAJO CALIBRADO V muestra
Relleno. Chromosorb 101 F.m.: He, 30 ml-min™ Método del patron interno 1ul
Themo® 130°C e .
Patron mtemo: o. anol
Tiayecar: 250 °C ; Tasmecur: 270°C e
Detector TCD
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Tabla 5.1. Tratamiento estadistico para el contenido en etanol (% en peso) en cerveza

Codigo |Codigo grafico| Técnica | Repl1 Repl2 Repl3 Repld Repl5 Replé Media Desv.std. %RSD
A18033a 1_gf2 CG-TCD 4. 427 41 4,26 0.05 1.2
A18033b 2_gf2 CG-TCD 4.85 4,88 5.08 4,02 0.12 24
[ AI6041 3ot BC.FOT. | 481 483 482 482 382 0.01 0.2
A16042 4_gf1 ENZ. FOT. 473 460 460 470 4,70 0.02 0.4
A16043 5_gf1 BNZ. FOT. 483 522 4.7 488 4,86 0,25 5.1
A 16044 8_gf1 BNE. FOT. 483 485 475 483 482 0.04 0.e
A16051 7_gf1 BNE. FOT. 4.50 453 475 483 4,65 0.18 35
A16052 8_gf1 ENZ. FOT. 517 5.18 5.19 5.18 5.18 0.01 0.2
A16053 @_gf1 BNE. FOT. 5.18 518 5,08 5.05 5,12 0.06 1.2
A 18054 10_gf1 BNE. FOT. 443 48 475 5.05 4,78 0.26 54
A16061 11_gf1 BENE. FOT. 478 4,78 4,80 478 0.02 0.4
A18062 12_gf1 ENZ. FOT. 4682 482 4,82 475 0.12 24
A16063 13_gf1 BNZ. FOT. 478 488 478 4.81 0.05 1.0
A 16064 14 _gf1 BZ_FOT. 4.68 4.87 4.75 4.77 0.10 2.0
A18071 15_gf1 Met. Oficial 5.30 5.40 5.20 5.30 0.10 1.9
A18072 18_gf1 Met. Oficial | 5.50 5.40 5.30 5.40 0.10 1.0
A16073 17_gf1 Met. Oficial | 4.70 530 520 5,07 0.32 8.3
A18074 18_gf1 Met. Oficial | 5.20 520 5,50 5,30 0,17 33
A16081 10_gf1 Met. Oficial 5.20 5.10 5.30 5.20 0,10 18
A168082 20_gf1 Met. Oficial | 5.40 520 5.30 5,30 0.10 18
A16083 21_gf1 Met. Oficial 5.00 530 5.20 5.17 0,15 3.0
A18084 22 _gf1 Met. Oficial | 5.10 520 540 523 0.5 29
A16001 23_gf1 Met. Oficial | 5.26 525 412 5.57 5.05 0.64 128
A16002 24_gf1 Met. Oficial | 4.37 443 4,40 0.04 1.0
A 16003 25_gf1 Met. Oficial | 4.80 4.55 4.20 425 445 0.28 6.3
27_gf1/24_gf2 Media de las medidas 4,66 D.4e 108
28_gf1/25_gf2 Media de las medias 4,67 0.45 .7
20_gf1/26_gf2 Valor de caracterizacion 5,08 0,27 53

Tabla 5.1. Tratamiento estadistico para el contenido en etanol (% en peso) en cerveza

Codigo |Codigo grifico| Técnica | Repl.1 Repl2 Repl3 Repl4 Repl5 Repl6 Media Desv.std. %RSD
A18023a 1_gf2 CG-TCD 43 427 421 4,20 0,05 1.2
A168033b 2gr2 CG-TCD 4.85 4.88 508 4.02 0.12 2L
A16041 3_gf1 B\Z. FOT. 481 483 4,82 4,82 4,82 0,01 0.2
A18042 4_gf1 ENZ. FOT. 473 4.00 400 4,70 4,70 0,02 0.4
A16043 5_gf1 ENZ. FOT. 483 52 4M 408 4,808 025 51
A18044 8_gf1 BENZ. FOT. 483 4,85 475 483 482 0,04 0.8
A18051 7_gf1 BNE. FOT. 4.50 453 475 483 4,65 0,18 35
A18052 8_gf1 BE. FOT. 5.17 5.18 5,19 5,18 5,18 0,01 0.2
A18053 e_gf1 BNE. FOT. 5.18 518 5,08 5.05 5,12 0,06 1.2
A16054 10_gf1 BNE. FOT. 443 481 475 5.05 4,78 0.26 54
A18081 11_gf1 ENZ. FOT. 4,78 4,76 4.80 4,78 0.02 0.4
A18082 12_gf1 ENZ. FOT. 4.082 4.82 482 475 0,12 24
A16083 13_gf1 ENZ. FOT. 478 4,86 4,78 4.81 0,05 1.0
A18064 14_gf1 ENZ. FOT. 4,68 4.87 4,75 4.77 0,10 2.0
16071 L] Met Oficial | 5.30 540 520 .30 0.10 TC
A18072 16_gf1 Met. Oficial | 5,50 5.40 530 540 0,10 1.9
A18073 17_gf1 Met. Oficial | 4.70 5.30 520 5.07 0,32 6.3
A18074 18_gf1 Met. Oficial | 5.20 520 5,50 5,30 D.17 33
A18081 18_gf1 Met. Oficial | 5,20 5,10 530 520 0,10 1.0
A16082 20_gf1 Met. Oficial | 5,40 520 530 5,30 0,10 1.0
A16083 21_gf1 Met. Oficial | 5.00 5.30 520 517 0,15 3.0
A16084 22_gf1 Met. Oficial | 5,10 5.20 540 523 D.15 209
A18081 23_gf1 Met. Oficial 5.26 525 412 5.57 5.05 D.84 128
A18002 24_gf1 Met. Oficial 437 443 4,40 0,04 1.0
A18083 25_gf1 Met. Oficial 4.80 4,55 4.20 425 4,45 0,28 8.3
27_gt1i24_gi2 Media de las medidas 4,06 0.49 10,6
28_gf1/25_gf2 Media de las medias 4,67 0.45 0.7
20_gf1/26_gf2 Valor de caracterizacion 5.00 0.27 53
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Figura 1.1. Datos de la determinacion de etanol en cerveza (gfl)
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Tabla 6. Tratamiento estadistico para la acidez total (% acido lactico) en cerveza

| Codigo |Codigo grafico| Repl.i Repl2 Repl3 Repld Repl5 Media Desv.std. %RSD

A16041 1 0,166 0,160 0,165 0,164 0,003 20
A16042 2 0,162 0,166 0,166 0,165 0,002 14
A16043 3 0,165 0162 0,159 0,162 0,003 19
A16044 4 0,175 0170 0,172 0,172 0,003 15
A16051 5 0,160 0,15 0,158 0,158 0,002 13
A16052 6 0,162 0,162 0,158 0,161 0,002 1.4
A16053 7 0164 0165 0,164 0,164 0,001 04
A16054 8 0,168 0,151 0,162 0,160 0,009 54
A16061 9 0,168 0,166 0,167 0,001 08
A16062 10 0,159 0,162 0,161 0,002 13
A16063 1 0,162 0,156 0,160 0,159 0,003 1,9
A16064 12 0155 0162 0150 0.156 0.006 3.9
A16071 13 0,161 0,154 0,157 0,157 0,004 22
A16072 14 0,157 0,155 0,155 0,156 0,001 07
A16073 15 0,173 0173 0,170 0,172 0,002 1,0
A16074 16 0173 0173 0,173 0,173 0,000 0,0
A16081 17 0,155 0,152 0,152 0,153 0,002 1.1
A16082 18 0,155 0,152 0,147 0,151 0,004 27
A16083 19 0,148 0,148 0,152 0,149 0,002 1,5
A16084 20 0,152 0,154 0,154 0,153 0,001 08
A16091 2 0,161 0,161 0,154 0,168 0,161 0,006 37
A16092a 2 0,172 0,171 0,172 0,172 0,001 03
A16092b 23 0,147 0148 0,148 0,148 0,001 04
A16093 24 0,151 0,151 0,155 0,151 0,151 0,152 0,002 1.1

26 Media de las medidas| 0,160 0,008 49

27 Media de las medias 0,160 0,007 46

28 Valor de referencia| 0,155 0,011 71
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Figura 2. Datos de la determinacion de acidez total en cerveza
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Tabla 7. Tratamiento estadistico para el pH en cerveza

Codigo |Codigo grafico| Repl.i Repl2 Repl3 Repl4 Repl.5 Media Desv.std.

A16042 2 433 424 433 430 0,05 1.2
A16043 3 413 415 420 416 0,04 09
A16044 4 416 412 416 415 0,02 06
A16051 5 423 416 225 3,55 1,12 317
A16052 6 420 423 410 418 0,07 16
A16053 7 422 4,13 418 4,18 0,05 11
A16054 8 415 415 421 417 0,03 08
A16061 9 411 416 4,16 414 0,03 07
A16062 10 421 4723 420 421 0,02 04
A16063 1 418 423 421 421 0,03 06
A16064 12 421 421 4,18 4,20 0,02 04
T A16071 13 2,10 4,10 4,10 4,10 0,00 0,0
A16072 14 420 410 420 417 0,06 1.4
A16073 15 400 4,00 4,00 4,00 0,00 0,0
A16074 16 3,90 3,90 3,90 3,90 0,00 0,0
A16081 17 410 420 420 417 0,06 1.4
A16082 18 410 410 410 4,10 0,00 0,0
A16083 19 420 420 410 417 0,06 1.4
A16084 20 410 410 410 410 0,00 0,0
A16091 21 412 41 411 411 0,01 0,1
A16092 22 391 392 396 393 0,03 07
A16093 23 408 413 410 4,07 411 4,10 0,02 0,6
25 Media de las medidas 411 0,24 59

26 Media de las medias 411 0,15 37

27 Valor de referencia 428 0,10 23
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Figura 3. Datos de la determinacion de pH en cerveza
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Conclusiones

Los resultados han permitido trasladar con éxito a los alumnos la importancia de
prepararse para trabajar con parametros de Calidad que puedan ser evaluados por
evaluadores externos.

Mediante su realizacion, han adquirido la competencia técnica necesaria para
comprender y ejecutar de forma muy satisfactoria un ejercicio de intercomparacion,
desarrollando estrategias experimentales para conseguir precisién y exactitud en el
trabajo de laboratorio y determinar las principales causas de error en las condiciones de
trabajo.

La participacidon en este tipo de ensayos les motiva en la realizacién del trabajo bien
hecho y les ayuda a implicarse en el proceso de aprendizaje, discutiendo las causas que
pueden provocar la aparicion de resultados andmalos. Sin duda les capacita

profesionalmente en un campo de gran demanda de profesionales en la actualidad.
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