
.. 
;.-..,. 

;-;::2./J "'/3 
'.:. , .. , .2ej, 

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO '. t •;;,·:\. 
E N E P • ACATLAN 

DETERMINACION DE LA PRECISION Y EXACTITUD EN 
UN LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD PARA 

LJI INDUSTRIJI DE LOS FERTILIZIINTES. 

TESINA 
Oue para obtener la Especialidad en 

CONTROL DE CALIDAD 
Presenta el 

lng. Miguel Antonio Sandoval Villagómez 

198 7 Trq~ r.fl.lf, '" ••.. .. . .. :r .. 

i /:~·~ :1 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



INDICE 

Pág. 

l. O OBJETIVO 

2.0 RESUMEN 5 

3. O NOMENCLATURA 

4.0 RELACION DE FIGURAS Y APENDICES 

5.0 INTRODUCCION 12 

6. O PRECIS!ON Y EXACTITUD EN METOOOS DE ANALISIS 18 

7. O DISE!ilO DE UN LABORATORIO 34 

B. O CONCLUSIONES 43 

9,0 RECOMENDACIONES 47 

10. O APENDICES 49 



OBJETIVO 



1. O OBJETIVO. 

La finalidad de este trabajo es aumentar la confianza en los resultados 
analíticos de los laboratorios de control de calidad mediante procedi -
mientos de verificaci6n de la precisi6n y exactitud en los métodos de 
prueba, considerándose adicionalmente los factores más importantes 
(diseno, servicios y mantenimiento del laboratorio ) que se relacionan 
estrechamente con la calidad de los resultados de análisis. 
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2, O RESUMEN. 

En este trabajo se proponen dos formas posibles de verificar la precisi6n 
y exactitud que tiene un laboratorio de control de calidad al aplicar algún 
método de análisis en particular. En relaci6n a lo anterior, se conside
ran otros !actores que influyen en la correcta aplicaci6n de los mModos 
analíticos. 

Para lograr el objetivo propuesto, en el cap!tulo 5. O lntroducci6n, se 
menciona brevemente la importancia de los fertilizantes asr como el de
sarrollo de esta industria en México, haciéndose énfasis en las funciones 
propias de un laboratorio de control de calidad. 

En loa cap!tulos siguientes se establece el control de los métodos analíticos 
ya sea mediante gráficas de control o por muestreo de aceptaci6n a fin de 
evaluar la precisi6n y exactitud en dichos métodos, 

Posteriormente se dan los criterios generales a considerar en el diseno 
y servicios en un laboratorio as! como para el mantenimiento preventivo 
del instrumental analltico, ya que estos factores influyen decisivamente 
en la correcta aplicac!6n de los m6todos y por tanto en la precisi6n y 
exactitud de los mismos. 

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

X Valor de la variable. En el caso de establecer gdúicas de 
precisión, X es el rango obtenido al analizar subgrupos de 
duplicados, En el caso de establecer gráficas de exactitud, 
X es el rango obtenido entre un resultado de análisis y el 
valor verdadero. 

X Valor promedio de la variable en un subgrupo. 

R Hnngo o ámbito de valores en un sub grupo. Representa el 
rango de rangos de cada subgrupo para la construcción de 
gráficas de control de precisión o de exactitud, 

R Promedio de rangos. 

X Promedio de valores promedio de X. 

LCS;¡ Limite de control superior para X. 

LClx L{mite de control inferior para X. 

LCSR Limite de control superior para R. 

LCln Límite de control inferior para R. 

D3 Constante para el cálculo de LCln. 

n4 Constante para el cálculo de LCSn. 

A2 Constante para el cálculo de LCSx y LClx· 

AQL Acceptance Quality Leve.l ( Nivel de calidad aceptable ), 

N Número de subgrupos. 

NPK Mezcla de fertilizantes que contienen tos 3 nutrimentos 
principales: nitrógeno, fbsforo y potasio. 

DAP Fosfato diambnico (fertilizante ) . 
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1~ 
5,0 I:\THODl:CCIUX. 

Los fertilizantes son sustancias su~1inistradas a las plantas a fin de pro
veerlas de los elementos necesarios para su nutrici6n y desarrollo; pued1 ' 
ser inaterias naturales tales como los guanos, o sustancias sintetizadas 
con tal prop6sito. 

Aunque son diversos los nutrimontos ':'que requieren las plantas, los más 
importantes, llamados prir.-iarios, aparte del carbono, hidr6geno y oxí
geno, son: nitr6gcno, f6sforo y potasio, los cuales se requieren en canti
dades relativamente grandes, existen otl'Os elementos requeridos en me
nores cantidades tales como calcio, magnesio y azufre, llarnados nutri
mentos secundarios y, finalmente los ele1nentos como el fierro, manga
neso, cobre, zinc, boro, molibdeno y cloro que se conocen como nutri
mentos menores. ( 1 ). 

Como los nutrimentos primarios son los que más limitan el crecimiento y 
desarrollo de las plantas, la industria de los fertilizantes está encaminada 
a satisfacer dichos nutrimentos. En cuanto a los nutrimentos secundarlos 
y menores, son generalmente obtenidos por las plantas directamente del 
suelo, y rara vez se requiere su adici6n a los cultivos. 

5.1 LA INDUSTRIA DE LOS FERTILIZANTES EN MEXICO. 

Durante los Ílltimos decenios, la demarda creciente de alimentos ha hecho 
que el consumo y producci6n de fertilizantes haya aumentado en forma con
siderable, por lo que la fabricaci6n de los mismos ha llegado a constituir 
el principal producto de la industria qu(mica, tanto a nivel nacional como 
mundial. 

En sus inicios, la industria de los fertilizantes en illéxico puede conside
rarse como una industria de manejo y mezclado de materiales, principal
mente guanos. De esta manera naci6 la empresa Guanos y Fertilizantes 
de M6xico, S. A. según decreto presidencial del 10 de junio de 1943, el 
pl'Op6sito de esta sociedad era aprovechar el guano de los litorales de 
Baja California Norte y Sur así como de los estados de Sonora, Sinaloa, 
Jalisco, Colima, illichoacán y Guerrero, ( 2 ), La creaci6n de plantas 
industriales comenz6 en 1947 con una planta de superfosfato simple en 
San Luis Fotos(, en 1951 se mont6 la Unidad Cuautitlán con la primera 
planta de amoniaco anlúdro de Latinoamérica. Entre 1965 y 1970 se dio 
una etapa de expansi6n fusionándose a Guanomex diversas empresas, 

'~ Nutrimento. - Sustancia o elemento nutritivo de un alimento, 

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

( 2 ) Departamento de Difusión Técnica; Testimonio de una Administra
ci6n 1976 - 1982; Fertlmex; México, D. F.; 1982. 
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entre ellas: Fc1·titizan!cs de :\l•;nclorn, S. t\., Fertilizantes del Bajío, 
S. A., Fertilizan~cs Delta, S. A., F~rtilizantes del Istmo, S. A., In
dustria Petroqu!.::lica :\acional, E'. A., Lerma Industrial, S. A. y 
l\!ontrose 1\lexicana, S. A. , las dos últimas dedicadas a la fabricacibn 
de insecticidas, con lo cual se expande el campo de accibn de Guanomex. 
En 1978 se fusionó a la organización Fertilizantes Fosfatados Mexicanos, 
S. ;\,, y por cuestiones de carácter técnico se cambib la raz6n social 
original por: Fel'lilizantes ~lexicanos, S. A. De esta manera, la indus
tria de los fertilizantes en :\léxico se constituye como la más importante 
dentro del sector químico y una de las más trascendentes en el panorama 
nacional. 

5.2 PRINCIPALES PRODUCTOS FEHTILIZi\NTES, 

En la actualidad la industria de los fertilizantes está orientada a satisfacer 
las necesidades en nutrimentos primarios por lo que las capacidades anua
les de produccilm de los mismos se han incrementado notablemente en 
los (!!timos anos. En México, al comenzar 1067 se tiene lo siguíente: 

Fertilizante 

Urea 

Sulfato de amonio 

Superfosfato simple 

Superfosfato triple 

Complejos ( N. P.K. 

Nitrato de amonio 

Capacidad de producción 
( toneladas/a~o ) 

1 753 000 

1 432 700 

300 000 

469 936 

456 000 

368 000 

Fosfato diamonico ( DAP ) 644 500 

'En el apéndice i\o. 1 se desglosan las capacidades de producción para 
cada una de las plantas productoras existentes en el país. 
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5.3 FUNCIONES DEL LABORATORIO DE COXTROL DE CALIDAD 

Aunque en la fabricaci6n de cualquier producto incluidos los fertilizantes, 
las organizaciones en sus inicios se han preocupado más por la cantidad 
que por la calidad; en buena parte l& competencia por ganar nuevos mer
cados y aún por mantener los propios han forzado a considerar la calidad 
como una de las herramientas m!is importantes para lograr los objetivos 
propuestos. 

Por otra parte, desde el punto de vista econ6mico, la calidad es tambiC!n 
un medio poderoso que contribuye a Ja utilizaci6n 6ptima de Jos rec\lrsos 
materiales y humanos de cualquier empresa ( 3 ). 

A pesar de que el laboratorio de control de calidad es s6lo una pequena 
parte dentro del contexto de un sistema de control de calidad; cumple 
funciones de gran importancia ya que hace posible tomar decisiones en 
base a evaluaciones cualitativas y cuantitativas acerca de las especifica
ciones de manufactura y aún de diseno de un producto ( 4 ). 

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

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

En el caso de algunas materias primas, como la roca fosf6rica, la veri
ficaci6n de sus especificaciones trasciende no s6lo en el nivel de calidad 
del producto final, sino también en la correcta operaci6n, mantenimiento 
y conservaci6n de los equipos industriales. 

En cuanto a los procesos, estos son controlados por el personal operativo 
en base a procedimientos o manuales de operaci6n donde se indican los 
valores aceptables de cada variable por controlar y, la magnitud de estas 
variables es, muchas veces, obtenida por medio de anhlisis de muestras, 
en estos casos la intervenci6n del laboratorio es b!isica para mantener 
los. procesos bajo control. 

( 3 ) Feigenbaum A, V.; Control Total de la Calidad; C, E. C. S. A.; México, 
D. F.; 13g impresión; 1984. , 

4) Juran J, M., Gryna Jr. Frank M. Bingham Jr. R,S.; Qual!ty Control 
hndbook; McGraw Hill Book Co; U. S.A.; 1974. 
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El control del producto final consiste en la ..-erificaci6n de cada una de las 
especificaciones de la norma de calidad para el fertilizante correspondien
te, en esta etapa el laboratorio es el ú:üco e:'!c::i.:.·g:¡d.J c!e co:11prc.!Jar si el 
producto cumple con lo establecido. ( ¡; ). 

Otra función más que a menudo realiza el laboratorio consiste en la pre
paracl6n de gr5.ficas de control que resultan de interés no s6lo para corre
lacionar los valores de las variables con el nivel de calidad del producto 
final, sino que además producen un efecto psicot6gico favorable al control, 
especialmente si las gráficas son continua y fácilmente visibles por el 
personal de operaci6n. 

Todo lo dicho anteriormente confiere al laboratorio y por tanto a los méto
dos analíticos una importancia vital, Indispensable para producir fertili
zantes que cumplan con el objetivo para el cual fueron creados. 

( 5 ) Instituto Interamericano de Ciencias Agrícolas; Instructivo para el 
Control de Ca~idad de Plaguicidas y sus Residuos; SA RH, Dlrecci6n de 

Sanidad Vegetal; México, D. F,; 1977. 
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6.0 PRECISIO:\ Y EXACTITUD E'.\ ;\!!cTODOS DE A:\ALISIS 

Aunque los términos precisión y exactitud son sinónimos en el lenguaje 
común ( 6 ), técnicamente tienen significados diferentes. 

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

La precisión es generalmente entendida como la inversa de la incerll
dun1bre que resulta de errores aleatorios, de esta manera, mientras 
menor sea la incertidumbre, mayor será la precisión. Por tanto la pre
cisión es una medida de la incertidumbre debida a errores aleatorios ( 7 ), 

La exactitud por otro lado se define como el grado de similitud entre el 
resultado de prueba y el valor verdadero y, debido a que el valor verda
dero sólo se conoce dentro de ciertos !!miles, la exactitud de un valor 
también se conoce dentro de esos lúnites • ( 7 ), 

Un resultado numérico puede tener un al to grado de precisión y tener un 
bajo grado de exactitud a causa del efecto de uno o más errores sistemá
ticos no corregidos. 

Debido a lo anterior, puede concluirse que lo ideal para un método de 
análisis es que sea lo más preciso y exacto posible, ya que esto signüica 
que la aplicación del método darfl resultados similares para una misma 
muestra (precisión) además de aproximarse al valor real (exactitud), 

6.1 METODOS ANALITICOS l\IAS COMUNES 

A causa de la gran cantidad de métodos anaUticos relacionados con el 
control de la calidad en fertilizantes resulta impráctico mencionar a todos 
ellos, por lo que se mencionarfi.n solamente dos de los más importantes: 
el método del fosfovanadomolibdato para determinar fósforo total en roca 
fosfórica, y el método de destilación Kjeldahl para determinar nitrógeno 
total en urea. Ambos son muy utilizados, el primero de ellos para el 
control de la materia prima ( roca fosfórica ) en la producción de ácido 
fosfórico y de fertilizantes fosfatados, mientras que el segundo se aplica 
a un producto terminado: la urea, 

El método del fosfovanadomollbdato es un método colorimétrico que se 
basa en la disolución, por medio ácido, de los fosfatos existentes en la 
roca fosfórica los cuales se hacen reaccionar con vanadomolibdato for
mándose un complejo colorido de fosfovanadomollbdato cuya intensidad 

, de color se mide espectrofotom6tricamente a 400 nm. ( B ) • 

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

( 7 ) Hamilton Lc!cester F. Simpson Stephen, Ellis W. David; 
Calculation o! Analytical Chemistry, McGraw Hlll; 1969. 

( 8 ) 3{000103{ 1 Fertilizantes. - Determinación de fósforo total. 
M&todo del fosfovanadomolibdato; Norma Fertlmex; 1083. 
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El método de destilaci6n Kjeldahl consiste en liberar el nitr6geno de la 
urea en presencia de ácido sulfúrico y de un catalizador ( sulfato de cobre 
para formar sulfato ele amonio, una vez completada esta digestión, al sulfato 
de amonio se le agrega hidr6xido de sodio sometiéndosele a una destila
ci6n que libera amoniaco y éste a su vez es atrapado en un matraz que 
contiene una cantidad conocida de ácido sulfúrico; terminada la destilaci6n, 
se titula el exceso de ácido con hidr6xido de sodio en presencia de un in
dicador ( rojo de metilo ). ( 9 ). 

6.2 CONTROL DE LOS METOOOS ANALIT!COS 

Ya que la aplicacJ6n de los diferentes métodos de aníilisis es sin duda el 
trabajo principal de un laboratorio, la realizaci6n oportuna y confiable de 
los mismos influye fuertemente en la producci6n y en la calidad de los 
fertilizantes; es por tanto recomendable verificar sistemflticamente los 
resultados de los diversos análisis. Sin embargo antes de implantar 
cualquier control sobre los ml\todos anallticos es necesario reconocer 
los distintos factores que pueden alterar los resultados de cualquier aná
lisis, ellos son: 

a) El método de análisispors! mismo. 

b) El diseno, material, equipo y servicios con que cuenta el laboratorio. 

c) La capacitaci6n del personal del laboratorio. 

d) La representat!vidad en la toma de muestras. 

e) La forma de reportar los resultados obtenidos. 

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

a) Contar con ml'!todoa de anC.!iais normalizados y seguirlos estrictamente 
evitando modificaciones que a veces dan lugar a " métodos particulares " 
de cada laboratorio y aún de cada analista. 

b) Lo Ideal es que los materiales, equipos y servicios se consideren 
desde el diseno mismo del laboratorio, en base a los tipos de anC.!lsis 
que se necesitan realizar; adicionalmente un buen mantenimiento en equi
pos, servicios y en el mismo edificio facilita enormemente las funciones 
del laboratorio, 

( 9) 3/020213/0 Urea. - Determinación de nitrógeno total. Método de 
destilación Kjeldahl; Norma Fertimex; 1983. 
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c) La capacitación del personal debe ser una preocupación permanente dr t 
responsable del laboratorio a fin de lograr análisis precisos, exactos y 
oportunos. En ocasiones la capacitación puede ser selectiva si se toman 
en cuenta tas habilidades propias de cada analista. 

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

e) Cada resultado de análisis debe reportarse de manera clara y concisa 
y archivarse sistemáticamente a fin de tener registros de las diferentes 
producciones, permitiéndose las comparaciones pertinentes. 

Una vez resueltos los puntos anteriores, es posible establecer un programa 
de control de calidad anal!tico que permita confiar en los resultados que 
se reportan; para ello se evalCian la precisión y exactitud de tates resulta
dos, entendiéndose por precisión el grado de repetibllidad que puede alcan
zarse con un método cuando se analizan sucesivamente muestras idénticas. 
Por otro lado, la exactitud de un método indica la capacidad del mismo de 
aproximarse al valor verdadero. 

La técnica más extendida para la verificación de la precisión, consiste en 
hacer cada determinación por duplicado, rechazándose y repitiéndose 
aquellas cuya diferencia entre duplicados excede un valor especificado. 

La exactitud normalmente se comprueba introduciendo en las corridas de 
análisis muestras patrón de concentración conocida que se analizan cada 
cierto nCimero de muestras; cuando tos resultados de las muestras patrón 
se alejan del valor real sobrepasando cierta tolerancia et lote de muestras 
analizado en conjunto con el patrón, debe ser analizado nuevamente. Es 
recomendable que el analista desconozca cuales son los patrones introdu
cidos en cada lote. 

Obviamente cada mHodo tiene sus propias tolerancias que dependen del 
mModo en s{ y de los otros factores anteriormente mencionados ( habili
dad y experiencia del analista, servicios, equipos, etc. ). Estos pro
cedimientos para evaluar ta precisión y exactitud tienen la desventaja, 
cuando menos en el primer caso, de requerir que todas las muestras se 

. analicen por duplicado, con to cual se reduce a la mitad la capacidad ana
Htica del laboratorio, se consumen más reactivos, los equipos se someten 
a un trabajo más intenso y los analistas están más expuestos a cometer 
errores debido a ta sobrecarga de trabajo. 
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Por lo anterior, se proponen procedimientos diferentes para evaluar la 
precisión y exactitud: las cuales pueden determinarse con ayuda de gráfi
cas de control o tomando en cuenta consideraciones relativas al muestreo 
de aceptación. 

6.3 APLlCACION DE GRAFICAS DE CONTROL DE CALIDAD 

En un proceso de fabricaci6n se busca que, idealmente, cada una de las 
especificaciones se repita estrictamente sin cambios a lo largo de la pro
ducción secuencial de lotes o unidades, en la realidad siempre existen 
factores que se presentan al azar y que dan lugar a variaciones en el pro
ducto. Las grfú'icas de control de calidad permiten comparar si las varia
ciones de un proceso son debidas solamente a factores intrínsecos al 
mismo, y por tanto incontrolables, en cuyo caso se dice que el proceso 
estti. bajo control estad!stico, o si se deben a las llamadas " causas asig
nables ", entendil;ndose por tales a aquellos factores que no son debidos 
al proceso en sí, sino que representan alteraciones que pueden ser con
troladas, en este caso se dice que el proceso está fuera de control. 

6.3.1 Gráficas de control de precisi6n 

Se aplican preferentemente al control de procesos, donde se requieren 
analizar muestras cada cierto tiempo. El control de la preclsi6n en estos 
casos se lleva a cabo analizando s6lo algunas muestras por duplicado, la 
determinación de cuales y cuantas muestras se deja al criterio del jefe 
del laboratorio y dependerti. de la variabilidad del mt;\odo, de las muestras 
y de los factores ya sei\alados en el inciso 6, 2. 

El control de la precisión se basa entonces en el mon!toreo de los rangos 
2!>tenidos al analizar subgrupos de duplicados mediante una grfú'ica de_ 
X y en el control del rango de cada subgrupo, mediante una grfi.fica de R. 

Para la construcción inicial de las grfi.ficas es necesario que el laboratorio 
opere bajo condiciones normales, que los anti.lisis sean hechos por el 
mismo analista o grupo de analistas, aplicando siempre el mismo mr.todo. 
Los pasos a seguir son los siguientes: 

al Formar al menos 15 subgrupos de dos anti.lisis por duplicado, 

b) Obtener los rangos de cada anti.lisis ~r duplicado, Este valor 
se considera X para las grfi.ficas comunes de X y R. 
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c) Obtener el promedio de los rangos de cada subgrupo. Este val , 
se considera X en las gráficas comúnes de X y R. 

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

e) Sumar cada una de las X del inciso c 
mero de subgrupos. Se obtiene X. 

y dividir entre el nú-

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

g) Calcular los límites de control superior e inferior para X de 
acuerdo a las siguientes f6rmulas. 

LCS;¡ 

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

LCSR D4R 

LCin D3R 

Los valores A2, D3 y D4 se pueden obtener en el apéndice No, 3. 

·6.3.2 Gráficas de control de exactitud 

Como complemento a las gráficas de control de precisi6n, estfln las grfl
flcas de control de exactitud tambibn aplicables al control de procesos. 
El control de la exactitud se lleva a cabo analizando patrones de concen
traci6n perfectamente conocida que se introducen,eventual o periódicamente, 
junto con las muestras por analizar. 

, Los mismos requisitos senalados para el establecimiento de las grflficas 
de control de precisión sonnecesarios y aplicables para elaborar las grfl
flcas de control de exactifiid, 

Los pasos a seguir para elaborar las gráficas son: 
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a) Formar unos 15 subgrupos de resultados anal!ticos de mwstras 
patr6n conocidas. 

b) Obtener los ran~s entre el resultado de cada análisis y el va
lor real de la rnu<:,!trn patr6n. Este valor se considera X para las grfl
C!cas comunes de X y n. 

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

d) Obtener, para cada subgrupo, el rango de los rangos obteqidos 
en el inciso b • Este valor se considera R en las gráficas comunes 
de x y R. 

e) Sumar cada una de las X del inciso c 
mero de subgrupos. Se obtiene X. 

y dividir entre el nÍl-

f) Sumar cada una de las R obtenidas en el inciso d 
entre el nfunero de sub grupos. Se obtiene R. 

y dividir 

g) Calcular los límites de control superior e inferior parn X de 
acuerdo a las siguientes !6rmulas: 

h) Calcular los límites de control superior e inferior para R de 
acuerdo a las siguientes f6rmulaa: 

Los valores A2, D3 y n 4 se pueden obtener en el apéndice No. 3. 

A manera de ejemplo, sup6ngase que se quieren construir grfüicas para 
el control analítico det laboratorio empleando los resultados del contenido 
de nitr6geno en urea durante 4 meses de cierto ano. Se tienen los siguien
tes datos para construir las grhlicas de control de preclsi6n. 

Sea X • 1 1 er an!i.llsis - 2! anfllisls 1 
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No. de ler 2! 
Mes muestra an~llsis anfillsls X x R 

Enero 46.13 46.05 o.os 
Enero 46.23 46.15 0.08 0.08 o.oo 

Enero 46.17 46.20 0.03 

Enero 4 46. 38 46. 35 0.03 o. 03 º·ºº 
Febrero 5 46.50 46.46 0.04 

Febrero 46. 39 46.42 0.03 o. 035 o. 01 

Febrero 7 46.48 46.43 0,05 

Febrero 8 46. 30 46. 35 0.05 0.050 º·ºº 
Marzo 46.43 46. 39 0.04 

Marzo 10 46.27 46.24 0.03 0,035 0.01 

Marzo 11 46. 39 46. 32 0.07 

Marzo 12 46.40 46. 31 0.09 0.08 0.02 

Abril 13 46.15 46.21 0,06 

Abril 14 46.49 46.25 o.os o.os o.oo 

Abril 15 46.18 46.18 º·ºº 
Abril 16 46.25 46.29 0.04 0.02 0.04 

E o. 39 0.08 

x Ex ñ= I:R = 0.01 
N = 0.0487 N 

N = n6mero de subgrupos. 
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LCS;¡ = 0.0487 +l. 88 ( 0.01 ) 

LCS;¡ = 0.0675 

LC!x = 0.0299 

LCSR = D4R = 3.268 (0.01) = 0.03268 

Para construir gráficas de control de exactitud se tienen análisis de mues• 
tras patr6n con los siguientes resultados: 

Sea X = 1 valor real - valor determinado 1 

Mes No. de %N %N X x R 
muestra determinado real 

Enero 46.60 46.65 0,05 

Enero 46.66 4B.65 0.01 o. 030 0.04 

Enero 46.52 46.50 0.02 

Enero 4 46.45 46.50 0.05 0.035 0.03 

Febrero 46.27 46.25 0.02 

Febrero 46.48 46.50 0.02 0.020 o.oo 

Febrero 46. 53 46.50 0.03 

Febrero 46.58 46.65 0.07 0.050 0,04 
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Mes No. de ~~ :' ~~X X x H 
muestra determinado real 

Marzo 46. 2!1 46.25 0.03 

r..tarzo 10 4G. 43 46.50 0.07 0,050 0,04 

Marzo ll 46. 46 •16. 50 o. 04 

Marzo 12 46. :rn 46.25 o. 00 o .020 0.04 

Abril 13 46. SJ 46. so o. 03 

Abril 14 46. 60 46.65 o. 05 o. 040 o. 02 

Abril 15 •16,20 46.25 o. 03 

Abril 16 46. 47 46 .so o. 03 o. 030 o .oo 

i:; o. 275 0.21 

x ,;X 
= 0.0344 TI'= 

i:; It 
= 0.0263 N N 

N NCuncro de sub grupos, 

LCS¡¡ x + A2ii' = o. 0038 

LCI;¡ X - A2H = - 0,0150 

LClx =O 

LCSR = D4ñ = 0,0059 

LCln = D3H =u 
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Las gráficas para precisión y exactitud se muestran a continuación: 

Gráfica de 

Tendencia 

Central 

Gráfica de 

Rangos 

Gráfica de 

Tendencia 

Central 

Gráfica de 

Rangos 

Gráficas para el control de precisión 

LCS =O. 0675 

LCI = 0.0299 

LCS 0.0327 

. _.ii...:: .0.01. 
LCI = O 

Gráficas para el control de la exactitud 

LC 0,0838 

__ .J.~ .. ~.4-·-· -· 
LCI = O 

LCSR O. 0859 

. _. lL': !k.Q~6;L ____ , 

LCI = O 
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6.4 CONTROL DE PRECISION y EXACTITUD ron ~!UI~STREÜ DE 
ACEPTAC!ON 

El prop6silo principal del muestreo es extraer informaci6n de los paráme
tros desconocidos de la poblaci6n por medio de estimadores obtenidos a 
partir del análisis de muestras aleatorias de la poblaci6n. En el control 
de calidad el muestreo es una técnica muy usual, con la cual se determina 
el nivel de calidad de un lote rxaminando s6lo algunos elementos que con
forman dicho lote. Este mismo concepto puede ser aplicado al control de 
la preclsi6n y de la exactitud en los análisis de lotes de muestras. 

6. 4 .1 Desarrollo de algunos sistemas de muestreo de aceptaci6n baAados 
en el nivel de calidad aceptable ( AQL ), 

Para establecer un criterio de aceptaci6n de alguna característica particu
lar de calidad de un producto, es necesario primero decidir qué porcentaje 
de defectuosos se considera aceptable como promedio de un proceso. Este 
nivel de calidad aceptable es el llamado AQL. 

El concepto de AQL se ide6 por el Ordnance Department del ejército de 
Estados Unidos, en 1942 bajo la dlrecci6n de Ingenieros de la Bell Telephone. 
En 1945 se hicieron algunas tablas de muestreo múltiple, las que fueron 
adaptadas por el Departamento de Defensa en 1949 como Standard 105 de 
la JAN ( JO!nt Army Navy ) . En la década de 1950 se modUicaron sucesiva
mente estas tablas, dando origen a la MIL-STD'~-105A: MIL STD-105 B 
( 1958 ). 

En 1961 se adopt6 la MIL STD 105C que fue creada y posteriormente mo
dificada por un grupo de trabajo de las agencias militares de Estados Uni
dos, Gran Bretai\a y Canadá: el resultado fue la norma MIL-STD-105D. 
( 10 ). 

Estos sistemas de aceptaci6n cobraron gran importancia no s6lo en orga
nizaclone$ militares o gubernamentales sino que se han empleado por la 
industria privada para el muestreo de aceptacl6n de toda clase de produc
tos. 

6. 4. 2 Control de la precisi6n 

La determlnaci6n de la precisi6n y exactitud se puede hacer aplicando las 
tablas MIL-STD-105 D cuando se analizan muestras por lotes, siguiendo 
los pasos que se indican a continuacl6n: 

* MIL-STD = MILITAR STANDARD 

( 10 ) Grant M Eugene, Lcavenworth Richard S,: Control Estadístico de 
Calidad: C.E.C.S.A.: México, D. F.; 1984. 
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a) Según el método de análisis; determinar la máxima diferencia 
en porciento que se puede aceptar entre resultados analíticos de duplica
dos. Esto significa que si la diferencia excede el valor máximo especi
ficado, el análisis se debe considerar defectuoso tanto para la muestra 
como para su duplicado, 

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

c) De acuerdo a las tablas i\!IL-STD-105 O y empleándose el mues-· 
treo normal, determinar la letra-c6digo según el tamai\o del lote por ana
lizar. 

d) Con la letra-c6digo y el plan de muestreo sencillo para inspec
ci6n normal se determina el" tamai'lo de muestra" que en este caso sig
nifica el número de análisis que debe hacerse por duplicado. La selecci6n 
de las muestras que deben llevar duplicado puede hacerse por medio de 
una tabla de números aleatorios. 

e) Como la introducci6n de duplicados modifica el !amano del 
lote, se deben repetir los incisos c y d hasta que la letra-c6digo no 
cambie con las modi!icaciones en el tamano del Jote. 

C) Con el valor de AQL y la letra-c6digo, obtenidos en los pasos 
anteriores, determinar el número de aceptaci6n o rechazo en las tablas. 
El nfunero de aceptaci6n representa en este caso el número mrucirno de 
análisis pot· duplicado que salieron defectuosos y que puede aceptarse sin 
sobrepasar el AQL fijado. El número de rechazo representa el número 
de análisis defectuosos a partir del cual se ha sobrepasado el nivel de 
AQL fijado. De ser hte el caso, el grupo o lote de análisis debe recha
zarse en cuanto a su precisi6n y, analizarse nuevamente. 

6.4.3 Control de la exactitud 

El control de exactitud se puede llevar a cabo de manera análoga al control 
de precisi6n, s61o que en lugar de duplicados se analizan patrones o están
dares de concentración perfectamente conocida, los pasos a seguir son: 

a) Fijar la máxima diferencia que se está dispuesto a aceptar entre 
'el resultado de análisis del patr6n y el valor real del mismo. Es decir, 
si la diferencia excede el valor máximo especificado, el análisis se debe 
considerar defectuoso. 
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b) Fijar en base a la experiencia, el porcentaje de análisis defec-
tuosos que pueden aceptarse en el lote por analizar, es decir se debe fijar 
el AQL. 

c) De acuerdo a las tablas IWL-STD-105 D y empleándose el mues
treo normal, determinar la letra-c6digo según el !amano del lote por ana
lizar. 

d) Con la letra c6digo y el plan de muestreo sencillo para inspecci6n 
normal se determina el " !amano de muestra " que en este caso signülca 
el nCunero de estfmdares que debe introducirse para la verüicaci6n de la 
exactitud. La selecci6n de cuáles muestras corresponden a estándii:res 
puede hacerse por medio de una tabla de nCuneros aleatorios. 

e) Como la introducci6n de estlindares modifica el tamano del lote, 
se deben repetir los incisos c y d hasta que la letra-c6digo no 
cambie con las modUicaciones el tamano del lote. 

!) Con el valor de AQL y la letra-c6digo, obtenidos en los pasos 
anteriores, determinar el número de aceptaci6n o rechazo en las tablas. 
El nfnnero de aceptaci6n representa en este caso el número mú..ximo de 
resultados de anfllisis de estándares que sallcron defectuosos pero que 
puede aceptarse sin sobrepasar el AQL fijado. El número de rechazo re
presenta el nCunero de resultados analíticos err6neos a partir del cual se 
ha sobrepasado el nivel de AQL fijado. De ser este el caso, el grupo o 
lote de anfllisis debe rechazarse en cuanto a su exactitud y, analizarse 
nuevamente. 

Ejemplo: 

Como ejemplo de estos procedimientos para verificar la preclsi6n y la 
exactitud en mÍ!todos anallticos, sup6ngase que se tiene un lote de 100 
muestras por analizar y se quiere verificar preclsi6n y exactitud en los 
resultados de anilisls. Los pasos a seguir son los siguientes: 

De la tabla MIL-STD-105D, Ap(!ndices Nos. ( 4 y 5 ) con el tamano del 
lote ( 100 anflllsls ) y empleando muestreo normal, se obtiene la letra 
c6digo F. 

Con la letra c6digo en la siguiente tabla se determina el !amano de mues
tra: 20 para verilicaci6n de preclsi6n y 20 para verUicaci6n de exactitud, 
con lo cual el lote por analizar en realidad consta de 140 determinaciones 
en lugar de las 100 originales. Con este nuevo !amano de lote ( 140 ) se 
vuelve a determinar la letra-c6digo que en este caso continúa siendo F. 
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Con ayuda de una tabla de nfuneros aleatorios(ll)se eopécH'lcan 20 núme1 i 

entre O y 140 que corresponden a duplicados y posteriormente se selec
cionan otros 20 números entre O y 140 los cuales corresponderán a est6.n· 
dares. 

Una vez realizados los análisis se determina el número de defectuosos 
tanto para duplicados como para los est6.ndarcs y con ayuda de la tabla 
MIL-STD-105 D empl<!6.ndose un AQL de 1 % para precisi6n y 1 % para 
exactitud se obtienen los n~meros de aceptaci6n o rechazo para cada caso. 

( 11) Snedccor G.W., Cochran W,G; Métodos Estadlstlcos: C.E.C.S.A,; 
México, D. F.; 1979. 
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7 .o DJSE~O DE VN LABORA JOIUO 

Son diversos loa factores que deben tomarse en cuenta en el diseño de un 
laboratorio de pruebas químicas, entre los más importantes están el eco
n6mico, la carga de trabajo esperada así como el tipo de pruebas a reali
zar, sin embargo hay otras consideraciones adicionales que también son 
importantes, tales como la funcionalidad, las posibilidades de futuras am
pliaciones, el crear una atm6sfera de creatividad y confort, el diseño en 
funci6n de la seguridad en el laboratorio, de los servicios que se requieren 
y aún de la esU!tica del mismo. 

En el pasado, los laboratorios de Fertimex fueron, en su mayoría, 'simple
mente adaptados para las funciones necesarias de cada Unidad Productora 
sin seguirse recomendaciones o reglas generales para que resultaran bien 
montados y adecuados para cumplir sus funciones. Estas deficiencias 
dieron lugar a que los laboratorios más recientes se diseñaran bajo ciertos 
lineamientos a fin de tener mejorías en ellos. Cabe decir que, en la em
presa mencionada, cada laboratorio es un caso particular y, por lo mismo 
las recomendaciones que se hacen son de carácter general. 

7.1 AREAS DEL LABORATOIUO 

A continuaci6n se mencionan las áreas mÍls importantes de un laboratorio 
químico, setlalándose los criterios de mayor importancia en el diseno del 
mismo. 

7 .1.1 A rea General de Aníilisis. - Normalmente se sitúa en la parte 
central del laboratorio, se encuentran en ella mesas de trabajo cuya cons
trucci6n !{pica es de lámina con cubiertas de madera tratada o acero inoxi
dable, con un canal central de plomo y con una tarja en un extremo. 

7 .1. 2 Sala de balanzas. - Se localiza preferentemente en el primer ni-
vel del edificio, tejos de 6.reas de carga y descarga así como de equipos 
capaces de producir vibraciones (troqueles, motores, ventiladores, etc. ). 
Se recomienda un cuarto con una sola entrada colocado en una esquina del 
edificio, por ser este uno de los lugares m6.s rígidos del mismo, preferen
temente sin ventanas a fin de evitar calentamiento por luz solar. 

En cuanlD a mesas para balanzas existen dos tipos; el primero consiste en 
una mesa s6tida sujeta firmemente al suelo o a una pared pero no a ambos, 
se recomienda emplear una base de concreto cimentada al suelo a una pro
fundidad entre 0.5 y 1.0 m. Otra forma es una mesa de concreto con, 
aproximadamente, las siguientes medidas típicas; 2. B m de largo, 0.60 m 

, de ancho y O, 70 m de altura, soportada y nivelada sobre bancos de arena, 
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adicionalmente es conveniente colocar un paílo de tela sobre toda la mes: 
y sobre de éste un 'idrio grueso. Se recomienda iluminaei6n de ne6n y 
temperatura 6ptima de 20 ºC con humedad relativa Werior al 65 o/a. ( 1~ ), 

7 .1. 3 Sala de Instrumentos. - Por funcionalidad debe estar próxima al 
firea de análisis, sus dimensiones dependerán de la cantidad de instru
mentos que se requieran. Las recomendaciones más importantes aquí 
son que el cuarto esté libre de gases y vapores corrosivos asf como de 
polvo, 

7.1.4 Cuarto Caliente.- En este cuarto se agrupan los principales equi
pos de calentamiento como son hornos, muflas, estufas, etc. Se reco
mienda la instalaci6n de dos campanas extractoras de gases una para va
pores corrosivos y otra para disolventes org~nieos construidas de mate
rial plástico y de acero inoxidable respectivamente, con ventiladores de 
aspas resistentes a la corrosi6n y capaces de mantener una velocidad de 
aire de unos 30 m/min en el cuerpo de la camp:rna, lo que corresponde 
aproximadamente a unos 22 m 3/min de desplazamiento. 

7 .1. 5 Almacén de reactivos, materiales y muestras. - Normalmente los 
almacenes se sitúan pr6ximos al área de análisis pero de tal manera de 
que al menos uno de sns muros de al exterior; esto con el fin de colocar 
extractores. Es conveniente designar al almacén, un espacio tan amplio 
como sea posible, en previsi6n de necesidades futuras. 

7.1.6 Cuarto de pruebas ffsicas.- En este cuarto generalmente se rea
lizan las determinaciones granulométricas o moliendas de materias pri
mas minerales (roca fosf6rica, azufre, etc. ); son operaciones que gene
ran ruidos, vibraciones y polvos por lo que no conviene localizar instru
mentos ce rea, y debe estar provisto de algún sistema de extracci6n de 
polvos. En laFigura 1 puede verse un "Layout",segfm lo anterior. 

7 .2 SERVICIOS DEL LABORATORIO 

En buena parte, de la calidad de los servicios con que cuenta un laborato
rio, depende la calidad de los resultados analfticos, es por ello que dichos 
servicios deben planearse o adaptarse cuidadosamente. Desde el punto de 
vista de los fertilizantes, las necesidades analíticas y, por tanto, los ser
vicios requeridos estli.n en funci6n del tipo y calidad de los productos ter
minados, esto implica que cada laboratorio necesita considerar individual-

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

( 12 ) Servicios Centrales de Instrumentación y Laboratorios, A. C.; 
Balanzas Anal!t!cas; !\léxico, D. F.; 1984. 
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7 .2.1 Agua destilada o purificada. - El agua destilada puede considera~· 
se como un reactivo analítico de gran importancia, en él se preparan la 
mayoría de las disoluciones, la mayor parte ele las reacciones en Qu!mica 
Anal!tica se llevan a cabo en medio acuoso, también se emplea para lavar 
y enjuagar los materiales de análisid. En algunas ocasiones los errores 
en resultados anal!ticos se deben a la mala calidad del agua utilizada. 

Para la mayorfa de los análisis en la industria de los fertilizantes es sufi
ciente el agua destilada, sin embargo en ocasiones se requiere de agua 
desmineralizada por medio de equipos especiales de intercambio iónico. 

Cualquiera que sea el método de obtención del agua purificada se re.quie
ren programas de verificación de la calidad de la misma, as! como pro
gramas de mantenimiento que consisten en la limpieza de los destiladores 
o en la revisión y cambio de los elementos filtrantes y de intercambio 
iónico. El manejo y almacenaje del agua destilada también influye en su 
calidad y se deben tener precauciones especiales tales como almacenar 
el agua destilada solamente en recipientes de vidrio o plástico que hayan 
sido lavados previamente con ácido nítrico al 50 % y posteriormente en
juagados con agua de la mejor calidad. Se debe tomar en cuenta por una 
parte que los recipientes de vidrio borosillcato hacen que aumente, con 
el tiempo, la cantidad de sólidos disueltos totales, por otro lado el empleo 
de envases plásticos tales como el polietileno contienen plastificantes que 
pueden interferir con el an!ilisis de sustancias orgánicas, especialmente 
si se trata de plaguicidas. 

En general, se recomienda utilizar un agua que tenga una resistencia es
peclilca de cuando menos 1 Mfl- cm a 25 ºC. ( 13 ). 

7 .2.2 Reactivos químicos.- La pureza de los reactivos qu!micos, de 
los gases y disolventes es de gran importancia para 111 reallzaci6n de 
an!llisis satisfactorios cada uno de ellos puede ser obtenido en diferentes 
grados de pureza, En el caso de reactivos se clasifican generalmente de 
acuerdo a los siguientes tipos: 

Estándares primarios. - En los estándares primarios cada lote 
es analizado y certificado por alguna organización reconocida. Puede tra
tarse de sustancias químicas puras o de una o más sustancias qu[micas 
contenidas en una matr!z espec!f!ca. Los estándares primarios son gene
ralmente•usados para valorar estándares secundarios o de trabajo en el 
laboratorio. 

( 13) ASTM; 1985 Anual Book of ASTM Standard..,; Section 11, Vol 
11.01, Water and Environmental Technology; Philadelphia; 1985. 
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Entre los estándares primarios más comunes que se utilizan en la indus
tria de los fertilizantes están los certificados por la Nl3S ( Nalional 
Bureau of Standards ): por la ASTM (American Society far Testing and 
Materials ) y en ciertos casos por la EPA ( Snvironmenlal Prolection 
Agency ), ladas ellas de los E. U, i\. 

Los estándares primarios deben ser manejados y almacenados con extre
ma precaución de tal mancn1 que se evite su deterioro, los estándares no 
deben exponerse a la humedad, luz solar, polvo o calor, principales causas 
que pueden cstropeurlos, 

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

e) Reactivos analizados. - Son sustancias producidas y analizadas 
por lotes, y se reportan ya sea sus impurezas o simplemente se especifica 
que pasan ciertas tolernncio.s. Los términos grndo reactivo analítico, 
grado reactivo, y grado reactivo analilico ACS son sin6nimos de esta 
clase. 

d) He activos químicamente puros. - Generalmente son reactlws 
de alta pureza pero sin que se indique su concenlraci6n ni su contenido 
de impurezas, 

e) Reactivos grado técnico. - Son reactivos que se venden en con-
centraciones muy variadas y son los de menor pureza. 

7 .2. 3 Aire comprimido. - La red de aire comprimido debe abarcar 
al área de análisis, cuarto de Instrumentos y cuarto de pruebas Hsicas. 

Este aire debe estar exento de agua, aceite y polvo que son los principa
les contaminantes, para ello el aire se filtra antes de ser comprimido y 
posteriormente se condensa la humedad mediante alg~n sistema de en
friamiento. La red debe tener filtros para retener y extraer el agua y 
el aceite no separados anteriormente, además de un tanque de suficiente 
capacidad para almacenar el aire y amortiguar las pulsaciones en el 

'sistema. Este aire se considera suficientemente limpio para usarse en 
fot6metros de flama o en equipos de absorci6n at6mica. Normalmente 
se requiere aire entre O -4 Kg/ cm2 de presi6n. 
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En el caso de contat· con cromatógrafos de gases equipados con detector 
de ionizaci6n de flama, el aire requerido se debe obtener envasado en 
.cilindros y de la pureza recomendada por el fabricante del cromat!Jgrafo, 
normalmente de 99.995 % de pureza. 

7. 2. 4 Sistema eléctrico. - Las necesidades de energía eléctrica son 
variadas en un laboratorio e incluyen las redes eléctricas para ilurnina
cit'Jn: de 115 y 220 Volts y de voltaje regulado. 

Desde el punto de vista de la iluminaci!Jn, se recomiendan lámparas dis
tribuidas en tal forma, que la ilumina.ci6n sea constante, alrededor de 
540 lumen/m2, este valor se considera adecuado para observar fácilmen
te reacciones de titulaci6n con indicadores además de brindar un ambiente 
confortable a !os analistas 

Las redes de 115 y 220 Volts deben estar distribuidas en todo el laborato
rio debiendo calcularse las cargas eléctricas en cada red, además, dichas 
redes deben ser del tipo polarizado, esto es de tres polos, como medida 
de seguridad, El cuarto caliente es el que nurmalmente requiere de las 
mayores demandas de electl'icidad y son preferibles los equipos de 220 
Volts sobre los de 110 V, tales como estufas, hornos, muflas y placas de 
calentamiento. 

Por otra parte, si se cuenta con instrumentos delicados como cspcctrofo
t6metros o cromatógrafos de gases es conveniente y a veces indispensable 
contar con redes especiales de corriente regulada. La selección del re
gulador de voltaje en estos casos debe ser cuidadosa ya que el regulador 
debe tener una velocidad de regulacibn suficientemente rápida de tal ma
nera que los equipos anaUticos no resientan oscilaciones en el voltaje. 
En lugares donde las fluctuaciones en la energla eléctrica sean grandes 
puede requerirse de un regulador primario de voltaje del tipo de autotrans
formador cuya velocidad de regulación aunque es algo lenta (unos 14 Volts/ 
segundo) permite tener un intervalo de regulación mayor, bajo estas cir
cunstancias es conveniente contar con otro regulador final rápido del tipo 
electrónico r¡ue permita una regulaci6n final adecuada a los instrumentos, 

La regulación del voltaje también puede hacerse conectando los equipos 
delicados a pequeños reguladores individuales, en este caso, se tiene la 

. desventaja de que dichos reguladores restan espacio a la sala de instru
mentos, 



10 

7,2,5 Vaclo.- Se considera indispensable contar con una bomba de 
vuelo capaz de dar 20 pulg de Hg a las áreas de análisis y al cuarto cu·· 
liente. 

7.2.6 Otros servicios.- Se reqt•.icrcn dos tipos de drenaje uno sani-
tario con fosa séptica y descarga a la red general de drenaje de la fábrica 
y otro drenaje exclusivo para el laboratorio provisto de una fosa de ncu
tralizaci6n con relleno ele piedra caliza para finalmente descargar en la 
red general de drenaje, para este último se recomienda utilizar tubería 
ácido-resistente de material cerámico, 

Obviamente también se requiere de servicio de sanitarios: red de agua 
potable. servicio telefónico, gas propano, butano o natural asr como ace
tileno, óxido nitroso, n!tt·ógcno, hidrógeno, helio, cte. 

7 .3 MANTENIMIENTO DEL INSTRUMENTAL ANALIT!CO 

En los laboratorios modernos de análisis existe una gran dependencia res
pecto del instrumental, por ello el mantenimiento adecuado de los equipos 
es imprescindible para obtener resultados satisfactorios. 

En la actunlidad existe una gran variedad de instrumentos anal!ticos en 
continua evolución, y, por lo mismo, resulta imposible particularizar 
con gran detalle sobre los requisitos de mantenimiento para cada uno de 
ellos. En todos los casos es necesario consultar los manuales de opera
ci6n y servicio espcctricos de cada aparato y aplicar estrictamente lo que 
alú se indica. { 14 ), 

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

En el ap6ndice No, 2 se muestran algunas consideraciones relativas al 
mantenimiento del instrumental analítico de inter6s. 

{ 14 ) Garfield M. Frcderick; Quality Assurnnce Principies for · 
Analyt!cal Laborntories. Associat!on of Offic!al Analytical Chemists: 
u.s.A.: 1984. 
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7.4 MANEJO Y REFüRTE DE RESULTADUS 

Otra de las funciones importantes de un laboratorio de control de calidad, 
es la manera de reportar los resultados de análisis, en base a los cuales 
se toman decisiones en las diferentes áreas de la empresa. En el caso 
de la industria de los fertilizantes la diversidad de análisis obliga a ela
borar formas distintas de reportes seglín el objetivo buscado. 

Para el control de las materias primas y productos terminados en los que 
la verilicacl6n es por lote, normalmente se requiere de un reporte cuyo 
diseno se base en las siguientes consideraciones: 

- Claridad en la hoja del reporte evitando redundancia en la informaci6n. 

- Identilicaci6n y tamaño del lote. 

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

- Tipos de análisis el'cctuados y sus resultados. 

- El reporte debe contener la informaci6n acerca de la aceptac!6n o re
chazo del lote. 

Para el control de los procesos en algunos casos es conveniente, ademfis 
de las consideraciones anteriores, elaborar una grfifica de control que 
estli a la vista del personal de operaci6n. 

Una vez transmitida la informaci6n, cada reporte generado debe archivarse 
sistemflticamente, por fecha o lote producido, de tal manera que esa infor
maci6n pueda recuperarse fácilmente. 

Por otra parte, los sistemas computarizados, se adaptan perfectamente a 
los procedimientos anteriores, simplificándolos en cuanto al manejo y al
macenwnlento de lnformaci6n y permitiendo extenderse en cuanto a análi
sis estadfsticos. Sin embargo en la utllizaci6n de computadoras, son vá
lidas las mismas consideraciones hechas con anterioridad. Por tanto la 
declsi6n de utilizar computadoras dependerá principalmente del volumen 
de lnformacl6n que en cada caso se necesite procesar as! como el costo 

, del sistema mismo. 
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8.0 CONCLUSIONES 

8.1 La producci6n de alimentas a gran escala es una necesidad impe-
riosa en el mundo actual, por ella la fabricaci6n de fertilizantes es crítica 
no si'>lo en cuanto al nivel de producci6n, sino también en relaci6n a la ca
lidad de las mismos. Dentro del contexto del control de la calidad en la 
fabrlcaci6n de las fertilizantes, la labor del laboratorio constituye uno de 
los eslabones más importantes porque permite evaluar cualitativa y cuan
titativamente las diferentes productos, materias primas e intermedias as! 
como verificar, de manera rutinaria o especial a los diferentes procesos 
de fabricaci6n. 

B. 2 Poi' otra parte, si la labor principal del laboratorio es generar in-
formaci6n precisa y exacta ademfis de oportuna es entonces necesario cons
tatar, de alguna forma, si las resultadas analíticas emitidos par el Labora
torio son suficientemente confiables para tomar decisiones sobre lotes y 
sobre los mismos procesos do praducci6n. Hasta ahora la precisi6n en los 
métodos de análisis se comprueba analizando par duplicado cada una de las 
muestras y observando diferencias entre resultados. La exactitud par su 
parte se eval6a introduciendo patrones cuya concentración está perfecta
mente definida y se manejan exactamente igual que las muestras. Hesulta
dos distintos de lo esperado en el análisis de un patrón significa que el late 
de muestras analizadas conjuntamente con ese patrón de referencia sufri6 
uno o más errores durante el procedimiento analltico los cuales fueron la 
causa de las diferencias encontradas. 

B. 3 En base a lo anterior, se propone la verificación de la precisión y 
de la exactitud por dos técnicas diferentes; el empleo de las gráficas de 
control para X y n, o mediante el muestreo de aceptaci6n empleándose las 
tablas MIL-STD-105 D. En ambos casos se considera que los resultados 
de análisis, son el" producto final" del laboratorio y por tanto pueden ser 
evaluados como cualquier otro producto final aplicando las técnicas antes 
mencionadas. La selecci6n de una u otra t6cnica dependerá de las circuns
tancias del caso. 

B. 4 Cuando se tienen análisis peri6dicos como los que ocurren a lo largo 
de una jornada laboral, la t€!cnica m~s adecuada para la ve rüicaci6n de los 
resultadas analíticos es el empleo de gráficas de control, en este caso 
están los análisis que sirven para controlar los procesas. 

8.5 En cambio, si se requiere analizar lotes de mtcstras como sucede 
con las materias ¡ll'imas o productos terminados, entonces es preferible 
comprobar los resultados analíticos mediante el muestreo de aceptaci6n. 
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8. 6 La 11plicacibn de cualquiera de las técnicas mencionadas para la 
verificacibn de la precisiün permite reducir el número de análisis por 
lote o jornada laboral y, por tanto, hace innecesario introducir duplica
dos para todas las muestras, esto da por resultado una reduccibn en el 
consumo de reactivos y la posibilidad de realizar mayor número de aná
lisis con los miamos recursos. 

8. 7 Por otra parte el diseno y las facilidades con que cuenta el labo
ratorio tienen una enorme influencia en los resultados de análisis, ya que 
resulta muy dUlcil sino es que imposible el realizar procedimicnlos tí
picos de laboratorio como pesar muestras, titular soluciones, ctc.1. si 
existen deficiencias en el diseno del mismo ( vibraciones, polvo, humos. 
mala ventilaci6n, inadecuada iluminaclbn. cte. ) . Algo similar puede 
concluirse respecto de los servicios disponibles asl como del estado que 
guarda el instrumental analítico. 

8. 8 Como es de esperarse, las fallas de diseno deben resolverse 
antes de la construccH>n del laboratorio, correcciones posteriores son 
difíciles y a veces imposibles de lograr. Los servicios y el instrumen
tal, por su parte, son más susceptibles de ser corregidos cuando se pre
senta un desperfecto. 

8. 9 Sin embargo siempre es preferible evitar las fallas antes de que 
se presenten, por medio de programas de mantenimiento preventivo y de 
verificaciones en el instrumental analit!co. 

8.10 Las consideraciones de diseno y mantenimiento antes expresadas 
son tan importantes, que deben resolverse en primer lugar. antes que 
Intentar la apl!cacil>n de técnicas para verU!car el funcionamiento del la
boratorio, de lo contrario se presentarán frecuentemente errores que 
pueden interpretarse indebidamente como variaciones propias del método 
anaHt!co pero que en realidad son consecuencia de las condiciones inade
cuadas reinantes en el laboratorio. 

8.11 Por lo que respecta al manejo de la informaci6n que se genera en 
el laboratorio lo m!is adecuado es la elaborac!bn de reportes de análisis 
claros y concisos con la consiguiente not!flcac!l>n oportuna a las áreas 
involucradas ( producc!6n, compras, etc. ). 

8.12 La informac!6n relativa a tos resultados de análisis conviene 
conservarla por algún tiempo a fin de comparar resultados entre diferen
tes partidas de produccl6n. Lo que permite extraer aún mfls informaci6n 
que puede ser valiosa. 
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8.13 Por {tltimo, resulta imprescindible que los rep<>rtes de anhlisis 
desemboquen en la aplicnclf>n de medidas correctivas, aunque esta última 
actividad no siempre es responsabilidad exclusiva del laboratorio, ya que 
la ausencia de tales medidas har!a estéril cualquier trabajo relacionado 
con el control de la calidad. 



RECOMENDACIONES 
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9.0 RECO~!ENDAC!Ü:'<ES 

9.1 La primera rccomendaci6n y quizá la más obvia es que los reque-
rimientos de los laboratorios sean contemplados con anterioridad a la 
construcci6n de los mismos, para ello es conveniente consultar a ¡x?rso
nal con experiencia en el diseno de laboratorios. En el caso de laborato
rios ya construidos y que presentan deficiencias, lo más adecuado es in
tentar modificar su discJ'ío en base a los lineamientos generales que se 
mencionan en el capitulo 7. O de este trabajo. 

9.2 En cuanto a las técnicas propuestas para verificar precisi6n y exac-
titud, es recomendable que los laboratorios de control de calidad apliquen 
alguna de ellas para verificar por sí mismos sus resultados analíticos, 
cspccialn1cnte cuando se trata de análisis rutinarios donde los analistas 
tienen habilidad y experiencia suficientes de tal manera que es innecesa
rio correr duplicados de todas las muestras. Sin embargo en el caso de 
nuevos métodos o de analistas sin experiencia, es preferible seguir el 
camino tradicional. 

9. 3 Como entre los servicios el más delicado es normalmente el sumi
nistro de energía eléctrica, especialmente si se tiene instrumental analí
tico sofisticado, es conveniente y en ocasiones imprescindible tener co
rriente regulada (normalmente a 117 VAC) mediante reguladores e!ec
tr6nicos que sean capaces de responder con rapidez a las fluctuaciones 
que en ocasiones se presentan, sobre todo en zonas industriales. 

9.4 Aunque el instrumental que se emplea en los laboratorios de control 
de calidad de Fertimex es muy variado, sería adecuado contar con pro
gramas de vcriflcacl6n de instrumentos los cuales podrían ser implemen
tados por un laboratorio central con experiencia en cada uno de los equipos 
de análisis empicados. La verificaci6n propiamente dicha podría reali
zarla cada uno de los laboratorios involucrados, reportando al laborato
rio central, de esta manera se tendría informaei6n clara acerca del estado 
que guardan los instrumentos y podría planearse mejor su mantenimiento 
e incluso su sustituci6n. 

O. 5 Para mejorar la capacitación del personal encargado de los análisis 
es recomendable preparar programas de capacitación, principalmente 
cuando se requiere la operación de instrumentos analíticos especiales 

'tales como equipos de absorción atómica, analizadores automáticos, cro
matógrafos de gases, cte. 



APENDICES 



UNIDADES 1 N O U S T R ·J A L E S 

l ton~laflae/lno) 

PllODUCTOS FINALES JJO co> cos JTIA MIN MVA PAJ QllU l./\C TRN TUTAL 

BuUato de amortlo 110,000 :100,000 :ne, 700 504,000 :ioo,ooo 11432,700 

Nitrato de amonio 100,000 88,000 200,000 tBA,000 

""'" 388,000 'U,000 302,000 0110,000 11163,000 

Superto1rato 1lmple 300,000 362,500 

6uperfoaf1to lrtple 40,000 ;no,ooo U!J,03!1 4rw,n:1a 

F01l1to dl1mflnlto 1 DAP) 02,1100 5&?,000 OH,500 

Complejo• Nl"K 140,000 eo,ooo 250,000 4~0,000 

PRODUCTOS INTERMCDtUS 

Acldo auU6rlcn 60,000 Hl,1100 430,000 OU,000 858,000 1'320,000 3'A54,500 

1, Acldo loat6rlco C P205 ) 11,000 30,600 18,000 345,000 398,000 815,800 

Actdo nltrlco 100,000 55,000 215,000 37(\000 

TOTAL/UNIDAD 110,000 75,000 3110,1100 660,200 11111,000 :107,0DO :i•sso,ooo 1•n2 1000 3'102,038 200,000 IO'llG4,13G 

:• JJO Urtldld DaJfo, Salamanca, ato, MVA Unidad Monclova, Monclova, Coah. 

coo Urtldad Camargo, C1marF, Chlh. PAJ Unidad PaJ1r1tn11, PaJarl1011 Ver. 

cos Unidad Coat11coaleo1, Coalucaalco11 Ver. QRO Unidad QU11rlit1r0, Quarf!taro, Qro. ¡· JRA Unidad Cluadalaj1ra. Tnluq111Ua, Jal. LAC Unldlld Lllaro c•nlcnu. Lharo CbdenH, Mlch, 

MIN Unldld Mlnatlltln. Coaoleacaque, Ver. TRN Unidad Torreón. Torre&n, Coah. 

1 
Ap6tlilce 1. - Prtnclp&lu complejo• productoru do ltrUUuntH en Mhico 1 .ue capaddadH lnalaladu por tlbrtcu y por producto1, 
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Nfonero de Factor par!._ e 1 Factores para el gráfico R 
observaciones gráfico X Límite de L!mite de 

control irúcriot· control superior 

n A2 D3 D4 

l. 88 3. 27 

l. 02 2.57 

º· 73 2. 28 

º· 58 2.11 

0.48 2.00 

0.42 o.os l. 92 

º· 37 o .14 l. 86 

o. 34 0.18 l. 82 

10 º· 31 o. 22 l. 78 

11 0.29 0.26 l. 74 

12 0.27 0.20 l. 72 

13 0.25 o. 31 l. 69 

14 0.24 o. 33 l. 67 

15 0.22 o. 35 l. 65 

Ap6ndice 3. - Factores para determinar los Hm!tes de control 

3 sigma en los gráficos de X y Il a partir de ñ. 



Tamano del lote 

2 - 8 

9 - 15 

16 - 25 

26 - 50 

51 - 90 

91 - 150 

151 - 280 

281 - 500 

501 - 1,200 

1,201 - 3,200 

3, 201 - 10, 000 

10,001 - 35,000 

53 

Nivel 11 de inspeccl6n general 

A 

B 

e 

D 

E 

F 

G 

H 

J 

K 

L 

M 

Apéndice 4, - Letras-c6dlgo según el !amano del lote. 

(de la norma MIL-STD-105 D) 



Le ~~~ NIVEL DE CALIDAD ACEPTABLE ( AQL) ( INSPECCION NORMAL ) 

~~ de 0010 OOIS oou 0!)60 IOü o.IO 0.11 us º'° ou 1.0 11 u u u 10 IS n &4 u IDO 150 no 400 '50 1000 

kiigo~::S Af lh A• 11• .\e na .le llo 41 no Ac l\t h "'Ac 1\1 h "4 h lh .U ílt 41 Rob llt Ac lh 41 ni h llt le lb A1 l'lt A• lh h Ple h ft.i 4- 1\1 .l.c íl1 4c ílo Af íl1 A1 llo 

• 1 

• 1 

e 1 

D 1 

• 11 , ~ 

o 11 
H " 1 " 
' '" L ,., 
' 111 

' "' p "' 

~ ~ ~Rj 
n J1 ~ ~ i~:: : : : : : : ,: ,: :: :: :: ~ ~:,: ~:. ~ 

J..L O 1.(>.--0- 1 11JJ1J1 f llOllllUJl:Jl0l1UU 

O 1 "'(r -<? 1 J 1 J J 1 S 1 1 1 10 11 U U 11 Z1 lO JI u U 

O 1 4if .¿)- 1 1 1 J J 1 S 1 1 1 ID 11 U 11 11 11 ..: :.. t1. ;ti. .,¡ 

º'4°"'-.0... 1i1JJ1 s 111101111n11n :.. 

o 1 ~ "<:> 1 J 1 J J t 1 1 l 1 H 11 14 IS 11 1'..:: ).. 

Ol"'O--<> IJIJJISIJllOllUUUU ~ 

o 1 <ro-O- 1 f 2 J , ' s ' ' • 1011 11 ,, JI !l!· :::.. 

J 

Q mo 

l"'I O 1 ~ '<>' 1 1 J J J 1 S 1 1 1 IO 11 1( I! 21 J2] 
o 1 -O---<> 1 J 1 J 1 1 s 1 '. 'º 11 14 u u J2 ¡ 

"111 !Joo O 1 <:¡... -0- 1 J 1 J J 1 S 1 1 1 10 11 U\~ JI tt ~ 
["111 !11' o 1 "°' '<>' 1 1 1 J J ' 1 ' ' 1 JO 11 ]I u fl u V 

i--1---J--D ..ji fl <>' 1 1 1 ) J 1 S 1 1 1 10 11 11 IS U J2 fl 
1ru ,,,,,,,,,,,..,""""UU J ' ... 

.¿¡.. -
"Ú"' -.. -,, -

Emplear el primer plan de muestreo que aparezca bajo la flecha. 
Emplear el primer plan de muestreo que aparezca sobre la flecha. 
No de aceptaci6n. 
No de rechazo. 

SI el !amano de muestra es Igual o mayor que el tnmano del lote. Hacer lnspeccl6n al 100 %. 

Apéndlce No. 5.· Planea de muestreo sencillo para lnspeccl6n norm~l. (De la norma MIL-STD-105 D ). 
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