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RESUMEN

El presente trabajo tiene por objetivo validar la confiabilidad de los resultados de la
determinacion del contenido de celulosa en residuos lignoceluldsicos en el algoddn,

cascara de platano y cascarilla de arroz a partir del método de Kurschner y Hoffer.

Iniciando los ensayos con la extraccién del contenido de celulosa de los residuos
lignoceluldsicos mediante el proceso de doble digestion de la muestra; el cual, se
desarrolla mezclando &cido nitrico y etanol a fin de eliminar todo residuo que no sea
celulosa para posteriormente filtrar las muestras que seran llevadas a la estufa, a una
temperatura de 105°C durante 4 horas con el fin de ser secadas, eliminando todo contenido
de humedad. Una vez realizado este proceso, el paso siguiente es enfriar la muestra por
medio del desecador, para ser pesadas en la balanza analitica con el objetivo de calcular

el contenido de celulosa.

Los resultados de celulosa obtenidos son sometidos al analisis estadistico ANOVA, en el
cual se estudian las condiciones de repetibilidad y exactitud de los resultados de los

ensayos para demostrar si existe una diferencia significativa entre valores.

Palabras Claves:

Residuos lignocelulésicos, anova, celulosa, repetibilidad, exactitud.



ABSTRACT

The present work aims to validate the reliability of the results of the determination of the
cellulose content in lignocellulosic residues in cotton, banana peel and rice husk using the

Kurschner and Hoffer method.

Starting the tests with the extraction of the cellulose content of the lignocellulosic residues
by means of the reflux process, which is developed by mixing nitric acid and ethanol in
order to eliminate any residue that is not cellulose to later filter the samples that will be
taken to the oven, at a temperature of 105°C for 4 hours in order to be dried eliminating
all moisture content. Once this process has been carried out, the next step is to cool the
sample through the desiccator to be weighed on the analytical balance in order to calculate

the cellulose content.

The cellulose results obtained are subjected to the statistical analysis ANOVA, in which
the repeatability and accuracy conditions of the test results are studied to demonstrate if

there is a significant difference between values.

Keywords:

Lignocellulosic residues, anova, cellulose, repeatability, accuracy.



INTRODUCCION

En la actualidad las buenas practicas en los distintos laboratorios del Ecuador han ido en
constante desarrollo, esto debido a que organismos nacionales e internacionales de
acreditacion son muchos mas exigentes en términos de validacion y acreditacion,
utilizando metodologias en sus diferentes técnicas, que permitan otorgar una informacion
apropiada.

Teniendo en cuenta que, una evidencia adecuada, implica la demostracion de resultados
confiables por medio de métodos validados. Por lo que una validacion debe proporcionar
informacidn completa, sobre todo de la repetibilidad, y reproducibilidad del ensayo en el
laboratorio, con la finalidad de, demostrar la confiabilidad y eficiencia del proceso y sus
resultados.

Es por ello que validar un método es de suma importancia ya que permite que los
laboratorios en general puedan demostrar, la veracidad, eficacia y confiabilidad de un
analisis con respecto a sus resultados.

La norma ISO vigente para la acreditacion de laboratorios es la Organizacion
Internacional de normalizacion ISO/IEC 17025-2005 (requerimients for the competence
of testing and calibration laboratories). Esta norma tiene como finalidad establecer
caracteristicas y especificaciones que deben cumplir en cuanto a parametros de calidad y
validacién de métodos analiticos, asi como también otros pardmetros de estudio,
precision, repetibilidad, robustez, matrices, analitos, concentraciones, condiciones, etc.
El contenido de celulosa puede determinarse por diferentes métodos. EI empleado en este
proyecto “Kurschner y Hoffer” se viene desarrollando estudios desde hace mucho, un
ejemplo de esta metodologia se efectu6 en la “Caracterizacion Quimica de tres residuos

lignoceluldsicos generados en el canton Alausi” en el afio 2015.



CAPITULO 1

1. PROBLEMA

1.1Planteamiento del problema

En los ultimos afios se ha presenciado como las buenas practicas en los distintos
laboratorios del Ecuador han ido en constante desarrollo, esto, debido a que los
organismos nacionales e internacionales de acreditacion son mucho mas rigurosos en
términos de verificacion y validacion de procesos normalizados en los analisis de
laboratorio. Sin embargo, esta verificacion es una necesidad puntual de cada ente que
desee hacer uso de los resultados confiables de ensayos analiticos.

La Facultad de Ingenieria Quimica posee los laboratorios de agua y petroleo
acreditados bajo la norma ISO 17025, sin embargo, se requiere que varios laboratorios
cuenten con técnicas probadas para su uso. Dentro del marco del proyecto “Desarrollo de
polimeros con propiedades antimicrobianas FCICE-017”, se ha identificado la necesidad
de verificar el contenido de varios analitos, entre ellos la celulosa.

El desarrollo de productos inicia con el conocimiento de materias primas y se lo hace
a través de los andlisis fisicos, quimicos y microbioldgicos. Estos analisis deben mostrar
confiabilidad en sus resultados; un parametro necesario para el desarrollo del proyecto
FCICE-017 es la determinacion correcta de la celulosa, por ello se debe someter el método

a procesos de validacion o verificacion a partir del método de Kurschner y Hoffer.



1.2 Formulacion y sistematizacion del problema

a) Formulacion del problema de investigacion
En condiciones actuales del laboratorio serd posible validar el método gravimétrico

cumpliendo con los criterios de aceptacion en la validacion.

1.3 Objetivos de la investigacion

1.3.1 Objetivo general
Validar los resultados de la determinacion del contenido de celulosa en residuos
lignocelul6sicos como algoddn, cascara de platano y cascarilla de arroz mediante el

método de Kurschner y Hoffer.

1.3.2 Objetivos especificos
e Estandarizar el proceso de la determinacion de celulosa en residuos
lignoceluldsicos
e Determinar la validez del método propuesto por los parametros de validacion,
recuperacion, selectividad, robustez, intervalo de trabajo, repetibilidad,
reproducibilidad y precision intermedia.
e Realizar el estudio de analisis de costos para implementar este proyecto en el

laboratorio de analitica de la Facultad de Ingenieria Quimica.
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1.4 Justificacion

1.4.1 Justificacion teodrica

Hoy en dia, la validacion de los resultados de métodos se emplea mas a menudo para
analisis quimico en los laboratorios. El presente proyecto se realiza con el propdsito de
aportar una validacion en los resultados para la determinacion del contenido de celulosa
en residuos lignocelulésicos como Algodon, Céascara de Platano y Cascarilla de Arroz
mediante el método adecuado denominado de Kurschner y Hoffer usado por (Pinagorte,
y otros, 2016)

La presente investigacion se basa en la norma ISO/IEC 17025 que dice: “El
laboratorio debe utilizar los métodos de ensayo o de calibracion, incluidos los de
muestreo, que satisfagan las necesidades del cliente y que sean apropiados para los
ensayos o las calibraciones que realiza.” y, ademads: “Cuando el cliente no especifique el
método a utilizar, el laboratorio debe seleccionar los métodos apropiados.

El proposito del presente proyecto es establecer un método estandarizado de analisis
de celulosa en residuos que permitan dar resultados, y de esta manera ser implementado
en futuros proyectos como el proyecto “Desarrollo de polimeros con propiedades
antimicrobianas FICE-17" u otros que se lleven a cabo en el laboratorio de analitica de la

Facultad de Ingenieria Quimica.

1.4.2 Justificacién metodoldgica

Actualmente existen varios métodos para determinar el contenido de celulosa, entre
los méas conocidos se tiene el de Espectroscopia Infrarroja con Transformadas de Fourier
(FTIR), en este método se determina el grado de pureza y el contenido de celulosa de los
elementos analizados. Difraccion de Rayos X (DRX), este método se enfoca en el

porcentaje de cristalinidad, determinando cualitativamente la celulosa.
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Por otro lado, los métodos de Hidrolisis acida, Hidrolisis enzimatica, Schweitzer y el
método NREL (Laboratorio Nacional de Energias Renovables), utilizan reactivos nocivos
que perjudican la salud del ser humano, las consecuencias conocidas al ser expuestos a
estos quimicos son la irritabilidad en los ojos y piel, asi como también, dafios a los
pulmones al momento de inhalarlo que puede derivar a un paro respiratorio ademas dafio
al medio ambiente.

Por el menor riesgo que representa en la salud de las personas, la carencia de equipos
en el laboratorio de analitica y el alto porcentaje al determinar el contenido de celulosa
en los elementos de prueba, se propone realizar la determinacion del contenido de
celulosa en residuos lignocelulésicos a partir del método de KURSCHNER Y HOFFER

y validar los resultados obtenidos.

1.4.3 Justificacion practica

Este proyecto se lleva a cabo con la finalidad de implementar una validacién de
métodos que sean usados en las futuras practicas e investigaciones realizadas en el
Laboratorio de analitica y que promueva un preambulo veraz, efectivo de exactitud y
precision, ofreciendo convicciones e ideas fundamentales para el anlisis en los resultados
obtenidos.

Asi mismo, de aportar como antecedente relacionado a los desarrollos técnicos de
validacion. Es importante determinar que un analisis requiere repeticion para prevenir
que el resultado sea producto del azar. Este proceso consiste en la recopilacion de la
informacion relacionada para la evaluacion de una muestra representativa, con un nimero
de repeticiones dadas y por intervalos de dias. Se realiza el procedimiento y se hace el
calculo correspondiente para luego determinar los parametros de desempefio de
validacion con el fin de ajustarse a la norma correspondiste para la realizacion del método
con sus parametros permisibles (Chadwick, 2017; Pinargote et al., 2016).
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1.5 Delimitacion de la investigacion

1.5.1 Delimitacién espacial

El desarrollo de la presente tesis se encuentra delimitada dentro de la ciudad de
Guayaquil, provincia del Guayas, los ensayos experimentales se realizan en el laboratorio
de analitica de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Estatal de Guayaquil,

que es el laboratorio en donde se realizaran los andlisis dentro del proyecto FCICE-017.

1.5.2 Delimitacién temporal
Se realiza en un periodo de estudio y desarrollo desde la aprobacion del anteproyecto
considerando un aproximado de 6 meses, para culminar los analisis y resultados de la

validacién a partir de la metodologia Kurschner y Hoffer.

1.5.3 Delimitacion del contenido

El proyecto de titulacion tiene como linea de investigacion las ciencias basicas, bio-
conocimientos y desarrollo industrial, asi como también la Sublinea de investigacion de
tecnologias y procesos analiticos., esta investigacion se centra en la validacion del método
de Kurschner y Hoffer.

Area: Ingenieria Quimica

Campo: Ingenieria Quimica

Aspecto: Extraccidon, determinacion de la celulosa en residuos lignocelul6sicos por el

método de Kurschner y Hoffer y validacion.
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1.6 Hipotesis

1.6.1 Hipotesis de investigacion (Hi)

El método utilizado para la obtencion del porcentaje de celulosa en las diferentes matrices
con alto, medio y bajo contenido de celulosa, cumplen con los requisitos que un método
debe asociar, de acuerdo con la norma ISO 17025, para que sea considerado valido y

confiable, para futuros fines de ensayos analiticos.

1.7 Variables

1.7.1 Variable dependiente
Especificidad
Selectividad
Linealidad
Precision
Exactitud

1.7.2 Variable independiente

Matriz de la muestra con contenidos diferentes de celulosa
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1.7.3 Variables operacionales

Tabla 1

Operacionalizacion de las variables

Variable

Definicién

Indicador

Escala de medicién

Selectividad o

especificidad

Precision

Exactitud

Es la capacidad de
determinar el porcentaje
de celulosa de interés en
presencia de diferentes
tipos de pesos de la
misma matriz bajo las
mismas condiciones

Método analitico es
realizada por los analistas
independientemente
usando los mismo
instrumentos y método
en intervalos cortos.

Es el rango de
concordancia entre el
resultado de un ensayo
con el resultado de
referencia.

t studen para
comparaciones de
medias

Repetibilidad y
Reproducibilidad
. Anova

Cv

Porcentaje de
recuperacion

t Calculada < t tabla

FCalculada<F tabla

Cv =2

97 -103 %

15



CAPITULO I

2. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

En la Actualidad existen diversos estudios relacionados con validar métodos, por lo que,
se utiliza protocolos publicados en revistas cientificas o en normativas, para contrastar
los resultados obtenidos en los Laboratorios, normas como son: ISO/IEC/ 17025, este
uso de normas permite que laboratorios en general, puedan acreditarse y poner en
funcionamiento métodos reconocidos a nivel mundial por la confiabilidad demostrada en
sus resultados. A continuacion, se detallan algunos estudios:

En el articulo de (Delgado, 2009) se presenta un documento en el cual Delgado establece
una diferenciacién entre validacion y verificacion de un método de ensayo. Para esto
presenta una rapida discusion entre; seleccion y validacion de los métodos de ensayo
establecidos en la norma ISO/IEC 1705.

En el articulo de (ALARCON, 2011), el cual, se basa en la “Determinacion,
cuantificacion y comparacion de la concentracion de vitamina C en naranja (citrus
aurantium), limon (citrus aurantifolia) y mandarina (citrus reticulata) por HPLC”. El
desarrolla su investigacién con un equipo para cromatografia liquida de méxima
resolucion, evaluando los indices de precision, sensibilidad y reproducibilidad, y con los
resultados obtenidos concluyd que el método es seguro y confiable dentro de las

especificaciones requeridas.
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El desarrollo de una “Validaciéon de un método Analitico para la cuantificacion de
vitamina A en alimentos, por cromatografia liquida de alta resolucién y su determinacién
en guayaba Fresa (Psidium catlleianum sabine)” (Gonzalez, 2014). En su investigacién
demuestra que, por medio de la metodologia empleada cumple con los pardmetros
establecidos, exactitud, precision, repetibilidad comprobando la validez del método

analitico para cuantificar Vitamina A en Alimentos por HPLC.

En su investigacion (Garcia, 2009), acerca de la “Validacion de la metodologia analitica
de cuantificacion de clorfeniramina Maleato, dextrometorfano bromhidrato fenilefrina
clorhidrato guaifenesina en dos jarabes comerciales por cromatografia liquida de alta
resolucion” enfoca su objetivo de estudio a la ejecucion de un método analitico que
cumpla con la exigencia de la ICH y USP (Conferencia internacional tripartita sobre
armonizacion) / (Farmacopea Estadounidense) y validarlo. En su andlisis comprob6 que
los parametros requeridos de precision, exactitud, repetibilidad, son lo suficientemente
confiables para generar resultados dentro de intervalos definidos.

Por tanto, es importante emplear métodos normalizados como punto de partida para la
extraccion de residuos y la validacion de los resultados ya que sefialando las
especificaciones a partir de los datos de validacién se puede concluir como valido 0 no

un ensayo de experimentacion.

2.2 Residuos lignoceluldsicos

Los residuos lignocelulésicos son también conocidos como “residuos agroindustriales”
generados principalmente de los numerosos procesos industriales o de consumo interno.

Se considera que una tercera parte del consumo interno (alimentos) generan residuos,
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entre estos desechos de cosecha, ganaderos, organicos y desechos de mercados. (Vargas

Corredor & Pérez Pérez, 2018)

2.3 Componentes: Celulosa, Hemicelulosa y Lignina

Los residuos lignocelulésicos se descomponen en: celulosa, Hemicelulosa y Lignina,
denominados mondmeros degradables de la materia prima, asociados unos a otros por
medio de enlaces conocidos como fuerzas de Van der Walls y puentes de H (hidrégeno).

(Arias Ortiz & Meneses Cruz, 2016).

2.3.1 Celulosa

Técnicamente se conoce como celulosa, a las fibras blanquecinas que se da, al someter
todo tipo de materia sea esta vegetal, 0 maderables a tratamientos de purificacién donde
se extraen la mayor cantidad de componentes de la materia, especialmente la lignina.
(Suarez Guarnizo, 2016). Forma parte de las fuentes de materia prima més utilizada a
nivel mundial, especificamente en el campo industrial, cominmente es conocida como
un polimero natural, o polisacarido lineal, de formula (Cé Hio O 5) n. Siendo el
componente celular de las plantas y arboles donde mayormente se obtiene este polimero,
aungue no hay forma de conseguirla en su estado mas puro en la naturaleza, 1o méas
cercano relativamente a celulosa pura, la encontramos en fibras vegetales como el
algodon.

Se conoce mundialmente que la produccidn y extraccion de este polimero principalmente
surge de fuentes maderables. Sin embargo, hoy en dia, existen alternativas en cuanto a la

obtencion de la misma, presente también en; fuentes no maderables, residuos agricolas,
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etc.; con la finalidad de pretender reducir impactos negativos al medio ambiente. (Jiménez

Mufioz, 2017)

2.3.1.1 Estructura

Su estructura estd compuesta de moléculas B-D-glucosa, las cuales estan unidas mediante
enlaces B-1,4 glucosidicos, lo que hace que este sea inmiscible en el agua. Basicamente
posee dos estructuras, una region amorfa o desordenada y la segunda cristalina u
ordenada, cuando los enlaces de hidrogeno son pocos la celulosa se estima amorfa, por lo
contrario, cuando se presenta una disposicion especial de sus enlaces, provoca que se
generen diferentes formas cristalinas. En cuanto a celulosa amorfa el ataque quimico se
hace més facil, a diferencia de la celulosa cristalina que suele resultar mas dificil a la
invasion de reactivos quimicos. En la Figura 1 se muestra la estructura quimica de la

celulosa. (Garcia Garcia, Bordallo Lopez, Dopico Ramirez, & Cordero Fernandez, 2013).

Figura 1. Estructura quimica de la celulosa
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Nota: Tomada de (Garcia Garcia, Bordallo L6pez, Dopico Ramirez, & Cordero Fernandez, 2013)

La celulosa es aprovechada en diversas aplicaciones, de las que se mencionan a
continuacion: Elaboracion de papel periodico en el que se utiliza entre 20 y 25 % de
celulosa, papel imprenta entre 90-95% celulosa y papel filtro que utiliza directamente

celulosa pura para su elaboracion. En la industria alimentaria, es sometida a
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transformaciones de una serie de compuestos que tienen propiedades funcionales, como,
por ejemplo; Carboximetil celulosa, el cual actia como espesante, celulosa
microcristalina comunmente utilizado para la elaboracion de tabletas, y Eteres de

celulosa, empleado en el uso de productos de fritura. (Jiménez Mufioz, 2017)

2.3.2 Hemicelulosa

En lo que respecta a hemicelulosa a diferencia de la celulosa en si, estas son estructuras
amorfas, que facilmente son hidrolizables en acido o bases diluidos, constituida por
diferentes hexosas y pentosas, sobre todo D-xilosa, L-arabinosa, D-manosa, D-glucosa,
D-galactosa y acido- galacturonico que suelen presentarse en las paredes celulares de
manera amorfa.

Las hemicelulosas cubren y unen a las microfibrillas de celulosa en una matriz, por lo que
la corta prolongacion de las cadenas produce que se eleve la solubilidad de las
hemicelulosas y la exposicion de las mismas en la superficie de las microfibrillas. Por lo
que esto explicaria el porqué de este polimero se encuentre entre los primeros
componentes de la pared celular atacados por hongos culpables de la pudricion.

(Valenzuela Martinez, 2012).

2.3.3 Lignina

Técnicamente considerado el polimero més cuantioso en el ecosistema después de la
celulosa, caracteristicamente insoluble en agua y soluble en concentraciones alcalinas
acuosas, de estructuras no bien definidas debido a la complejidad, ya que al ser este un
polimero aromatico no carbohidratado consta de abundantes uniones estructurales
(Vargas, Alvarado, Vega-Baudrit, & Porras, 2013). En la Figura 2. se detalla una muestra

de su estructura quimica.
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Figura 2. Estructura quimica representativa de lignina

HO.
1_ R = E Hy
) / = OM
L)_.! . HayC —
O e
AL o—F I]
G| S =
HyC—0" 3 o
o N~ ToM
e HyC— I
— ~_-O0=—CHj | | OM
HO ‘\(\J\ o~ - -
> Q. ,,—] |
i finoc, ) P — <
HyC—0O N\ ~m0‘ O (nl)
=< OH A,
HO <\_(‘/ z:_—\ N—oH
: Y—o0 o—cH; N Vi
HO ‘1 g o DH —CH
s O 3
=~ O 7~ o —
@ Y [y )—cws
CII\ /5 /._Q\L /. Bezs 4
Sk A S (R N J
/ \ 1 oM % i o o 0~
S >—"07 . _—~0 5
\ == T CHy
o '\\ _,(‘\\
\3_\ P s TOH
HiC~qn \ MO O ~C Hy
OH

Nota: Tomada de (Vargas, Alvarado, Vega-Baudrit, & Porras , 2013)

Un estudio realizado en el afio 2015 en lo que respecta la estructura de la lignina, ésta se
clasifica de acuerdo a las siguientes caracteristicas; Cuando los polimeros de origen
vegetal se componen de unidades Fenil propanoides, 0 a su vez cuando poseen mas
partes de conjuntos metoxilos en la madera, cuando tienden a ser fuertes a la hidrolisis
acida, cuando son de facil oxidamiento, ademas de ser solubles y condensables con
fenoles o tioles, también cuando reacciona con nitrobenceno en soluciones alcalinas
dando lugar a la lignina de producir vainillina, siringaldehido y p- hidroxibenzaldeido. Y
por ultimo cuando es sometida a temperaturas altas con una mezcla etanol- &cido
clorhidrico, de las cuales se forman mondmeros de tipo (cetonas de hibbert), ademas de

presentar monomeros Fenil propanicos o también dichos monolignoles como parte de sus
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unidades estructurales: Alcohol p-cumarilico, Alcohol coniferilico, y alcohol sinapilico.

(da Silva Lacerda, 2015).

2.4 Materias Primas

2.4.1 Cascarilla de Arroz

El arroz (Oryza sativa) basicamente es un grano, considerado como el cereal més
consumido a nivel mundial, es producido en mas de 113 paises (FAO, 2004). En paises
como Colombia el cultivo que mayor produccion abarca después del café y el maiz es el
arroz. (Chica, Tirado, & Barreto, 2016), en América latina y el caribe anualmente
producen alrededor de 22 millones de toneladas (FAO, 2004). En el Ecuador, regiones
como la costa, el cultivo de este cereal se centra en provincias como el Guayas y los Rios,
donde se cosech6 un promedio de 312.9 miles de hectareas en el 2020 con un 21.6 % en
relacién con el afio anterior. (INEC, 2021).

Lo que resulta de esta actividad es la produccion de los [lamados residuos agroindustriales
mas cuantiosos a nivel mundial (FAO, 2004), como lo es la cascarilla de arroz que se
define como un desecho producto de los cuantiosos procesos industriales que se da en el
arroz (Chica, Tirado, & Barreto, 2016), lo que resulta segun estudios realizados un lote
de aproximadamente 2.463.689 de toneladas de arroz al afio, se produce un estimado de
492.738 toneladas al afio de cascarilla de arroz, los cuales no son aprovechados en su
totalidad, sin embargo esto ha dado lugar a que nuevos estudios sean enfocados a estos
desechos con la finalidad de minimizar en cierta manera la contaminacion ambiental

(Pefieranda Gonzalez, Montenegro Gémez, & Giraldo Abad, 2017).
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Figura 3. Pila de cascarilla de arroz

Nota: tomado de (Vargas, Alvarado, Vega-Baudrit, & Porras , 2013)

2.4.1.1 Composicion

En cuanto a sus componentes quimicos este puede cambiar segun factores, como
variedad, el desarrollo de separacion, naturaleza y situacion geografica. (Jara Samaniego,
Gallegos , & Pullopaxi, 2020). Posee una densidad baja, de aspecto rojizo como se
observa en la Figura 3. Esta constituido sobre todo de, celulosa, que cominmente varia
debido a las diferentes especies utilizadas en los cultivos del arroz citar, aunque el
contenido de celulosa también puede variar dependiendo de los efectos de los
pretratamientos a los que se someten. (Jaramillo, Morales , & Quintero , 2017) , ademas
de estos, se encuentra la hemicelulosa y lignina, siendo la celulosa el componente con

mayor interés para este estudio. (Prada & Cortés , 2010)
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2.4.2 Cascara de Platano verde (Mussa paradisiaca)

El platano verde (Mussa paradisiaca), es un fruto perteneciente a la familia Musacea
comunmente su cultivo se da en territorios célidos, siendo una de las plantaciones mas
particulares en ambientes calurosos. De este producto solo la masa interna del platano es
utilizada como alimento, lo demés como su cascara es considerado como desechos.
(Blasco Lopez & Gomez Montafio, 2014)

Estos desechos o productos secundarios (céscara), se originan en vista de las cuantiosas
transformaciones que se da a nivel industrial al platano verde, que reporta alrededor de
122.000 Ha de las que se pueden generar una productividad de al menos seis millones de
toneladas de este fruto. Por lo que este tipo de actividades industriales ha dado lugar a
que se genere al menos 1.800.000 toneladas de estos subproductos agroindustriales.

De acuerdo con su composicion el platano verde corresponde al 30 % de cascara, ademas
de contener en proporciones consideradas de holocelulosa (hemicelulosa y celulosa) un

46% vy almidon al menos un 12% citar. (Jimenez, y otros, 2019)

2.4.3 Fibra de Algodon

En el Ecuador y a nivel mundial, el algodén es un elemento de suma importancia,
mayormente utilizado en la demanda de elaboraciones textiles. (Espinoza & Suérez,
2019). Tan solo el 2, 4 de los cultivos a nivel mundial es de algodon. (FAO, 2004). Se
dividen en fibras de origen “naturales, sintéticas & convencionales”, es considerado
también como una de las formas de obtencion méas naturales de la celulosa ya que esta

compuesto por un 94%, sin embargo, poseen en su estructura “glucosa”.
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2.5 Validacion

Se conoce como Vvalidacion, a la evaluacion o seguimiento de un proceso en el cual, por
medio de ensayos en laboratorios, y evidencias documentadas, se ratifica que el método
de ensayo cumple con los requisitos de desempeiilo minimos, como lo es “exactitud,
precision, linealidad, limite de cuantificacion, especificidad y limite de deteccion”, para
ser considerado un método validado. (Chica, Tirado, & Barreto, 2016)

Segln estudios basados en las técnicas analiticas por (San Miguel , 2011). Define
validacion como la manera de constatar mediante pruebas, el objeto de investigacion
requerido, de manera que se pueda verificar y hacer valido a través de los resultados la
utilizacion apropiada del método.

De acuerdo a norma ISO 17025 la validacion de un método es la aportacion de evidencia
objetiva de que un item dado satisface los requisitos especificados, también se define
como la demostracion por medio de registros u oficio que la ejecucion del ensayo
analitico se lleve a cabo de acuerdo con las exigencias requeridas para el empleo oportuno

del método. (Chica, Tirado, & Barreto, 2016).

2.5.1 Importancia de la validacion de un método de ensayo

Segun la Guia de (Eurachem, 2016) Hoy en dia se realiza cientos de estudios en
laboratorios alrededor del mundo, esto debido a que estos sitios donde se investigan y se
realizan ensayos analiticos, deben comprobar que la evaluacion de sus analisis garantice
la exactitud y precision establecidos dentro de los requisitos de una validacion y por

consiguiente poder aplicar la metodologia de forma segura.
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2.5.2 Validacion de métodos
Debe validarse un método en el caso de que se requiera corroborar que tan confiable y
exacto es el desarrollo de un método, en el que los pardmetros de ejecucion sean
oportunos para una acertada aplicacion del método de ensayo (Eurachem, 2016). En lo
que respecta la norma ISO 17025 expone que para validar un método estos deben
validarse cuando estos sean:

v Métodos no normalizados

v Métodos desarrollados o disefiados por el laboratorio

v Métodos usados fuera de su ambito de aplicacién o a su vez cuando se realizan

cambios de métodos normalizados.

2.5.3 ¢ Pasos de validacién de un método?

Para validar un método es importante incluir las estrategias de validacion, las cuales
indica que luego de concluir el avance inicial del método, los analistas deben de informar
mediante fichas o datos del proceso desarrollado. Dentro de las estrategias fundamentales
existen; el uso de resultados Inter laboratorios, y la validacion del laboratorio individual.
Resultados Inter laboratorios. — son aquellos que usan estudios comparativos entre
distintos laboratorios y normas ISO, CEN o AOAC, esta estrategia es usada cuando el
alcance del método es amplio, los métodos validados siguiendo este tipo de estrategia
brindan la confiabilidad necesaria ya que la informacion publicada debe disponer de
precision, exactitud, robustez, repetibilidad, reproducibilidad y en ocasiones estimaciones
del sesgo.

Validacion del Laboratorio individual. — En esta estrategia se debe tener muy en cuenta
que, los métodos usados en los laboratorios no siempre se encuentran en normas. Es por

ello, que, la validacion individual es desarrollada para ser usado en un solo laboratorio ya
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que suele suceder que no sea de interés social, los métodos desarrollados en un solo
laboratorio pueden ser aceptados para regular directrices del area requirente, no obstante,
es posible lograr obtener una declaracion politica del organismo regulador. (Eurachem,

2016).

2.6 Parametros de validacion

2.6.1 Exactitud

Es el rango de concordancia entre el resultado de un ensayo con el resultado de referencia,
la exactitud se refiere también a la combinacion entre veracidad y precision. Dentro de lo
que abarca la validacion se debe establecer una estructura de evaluacion, determinando

el sesgo y porcentaje de recuperacion para el posterior analisis de la veracidad (Gonzalez,

2014).

2.6.2 Precision

Manifiesta el grado de concordancia o dispersién entre tomas multiples a raiz de una
misma muestra en condiciones establecidas, dichas muestras suelen ser reales o
preparadas en el laboratorio. Su finalidad es la de percibir la variabilidad con respecto al
méas — menos, del método de ensayo consecuente de los errores y analisis realizados en
muestras parecidas y en mismas circunstancias, no siempre dirigen a resultados idénticos.

(Farmasi & Dan, 2017).
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2.6.3 Repetibilidad
Se conoce matematicamente, como el también llamado coeficiente de variacion
(desviacion estandar relativa), entre los aspectos en los que puede influir la repetitividad,

depende de la concentracion de las muestras. (Farmasi & Dan, 2017).

2.6.4 Robustez
Indica el comportamiento del método si no se implementa adecuadamente sus

condiciones experimentales. (Eurachem, 2016)

2.7 MARCO CONCEPTUAL

2.7.1 Parametros desempefio analitico
Son aquellas particularidades que dentro del proceso, deben ser evaluadas, asi como
como: exactitud, precision, especificidad, limite de deteccion, limite de cuantificacion,

intervalo de linealidad y robustez. (Picheansoonthon, Engle, & Doskotch, 2016).

2.7.2 Procedimiento Analitico

Estructura en la que se maneja el andlisis, describiendo consecuentemente los pasos a

necesitar dentro del proceso analitico (MINSA, 2015).

2.7.3 Técnica Analitica

Proceso, destinado a proveer informacidn, en cuanto a la composicién de una materia

prima en lo que respecta el desarrollo de analisis.
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2.7.4 Ensayo
Técnica llevada a cabo bajo procedimientos con la finalidad de determinar
cualitativamente una o0 mas caracteristicas en un designado producto o proceso (MINSA,

2015).

2.7.5 Blanco de reactivos
Denominados aquellos reactivos que durante el procedimiento analitico son parte esencial

al momento de determinar si contribuyen a la sefial de la medida.

2.7.6 Blanco de muestras
Relacionado con el tipo de muestras matriz con inexistencia de analito, su obtencion es
necesario para poder tener una estimacion veridica en cuanto a los andlisis de muestras

rutina. (MINSA, 2015) (Picheansoonthon, Engle, & Doskotch, 2016).

2.7.7 Acido nitrico
Es un liquido que varia de color desde incoloro a color amarillo palido, olor asfixiante.
Se los utiliza como productos quimicos en fibras, fertilizantes, plasticos, etc. Es soluble

en agua generando calor, corrosivo de metales y tejidos.

2.7.8 Agua destilada
El agua destilada se la conoce asi porque ha sido sometida a procedimiento de destilacion

para tener mayor pureza.
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2.7.9 Alcohol al 96°

De férmula CH3CH20H, comUnmente incolora, volatil, soluble en agua, acetona, éter,
benceno, de fécil accionar con agentes oxidantes fuertes, acido nitrico, nitrato de plata,
cromatos, perdxido, mayormente utilizado en industrias farmacéuticas, alimentarias y

cosmeéticas.

2.8 MARCO CONTEXTUAL

Toda practica o ensayo de laboratorio se enfoca principalmente a la correcta
implementacién del desarrollo de sus analisis. En la actualidad hay una serie de
metodologias y procesos llevados a cabo para la determinacion de celulosa en matrices
vegetales. Con los objetivos expuestos en este trabajo se lleva a cabo la validacion de la
determinacion de la celulosa mediante la metodologia de Kurschner y Hoffer, en
diferentes matrices, analizando sus resultados mediante procedimientos estadisticos en
los que se visualicen los pardmetros requeridos de la validacion, por lo que todo el
procedimiento se lo realizara en el laboratorio de analitica de la Facultad de Ingenieria
Quimica, Universidad Estatal Guayaquil metodologia que beneficiara a la misma puesto
que se desea implementar el desarrollo y funcionamiento de procedimiento y que esta a
su vez pueda ser utilizada para proyectos afines. Permitiendo que se utilicen metodologias
confiales, y de facil manejo, favoreciendo a futuros analistas y estudiantes en general

poder hacer uso de este proyecto.
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2.9. MARCO LEGAL

e Servicio Ecuatoriano de Normalizacion INEN: NTE INEN-ISO/IEC 17025
e Norma INEN-145 determinacion de la humedad en el algodon.
e Norma Ecuatoriana INEN 520: Determinacion de la ceniza

e NORMA INEN 186 : granos y cereales
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CAPITULO IlI

3. Metodologia

3.1. Metodologia de la investigacion

Este proyecto de investigacion estd enfocado en pruebas experimentales para la
estandarizacion del método de proceso en la determinacion de celulosa en los residuos

lignocelulésico con el fin de llevar a cabo los objetivos estipulados en la investigacion.

3.2. Linea de investigacion cientifica

Para este proyecto de investigacion se emplearon documentos provenientes de articulos
cientificos, tesis doctorales y de maestria, documentos de linea de investigacion de la
Facultad de Quimica de la Universidad de Guayaquil. A su vez este proyecto es de tipo
descriptivo-experimental de modo que se detalla el actuar de cada una de las muestras y

sus modificaciones.

3.3. Disefio de estudio

El presente trabajo se desarrolld en base a una investigacion de tipo descriptiva y

experimental con la finalidad de concretar con los objetivos de investigacion.
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3.4. Materiales, Equipos y reactivos

En el siguiente cuadro se detalla los aparatos y reactivos de laboratorio que se utilizo para
la elaboracion del presente proyecto. Se contdé como sitio de ejecucion el laboratorio de
Quimica Analitica, Facultad de Ingenieria Quimica, Universidad de Guayaquil.

Tabla 2.

Cantidad de materiales, equipos y reactivos usados en los experimentos

6 unidades de Matraces Erlenmeyer
de 100 mL con boca esmerilada o
tapén para conectar al refrigerante.

Materiales Refrigerante para reflujo de 40cm,

con instalacion de flujo de agua
corriente.

Pipetas o probetas para medicién de
reactivos.

Vaso de precipitacion, Kitasato y
adaptador para crisol.
Crisol filtrante de Gooch 12 unidades

Reverberos u otro sistema de
calentamiento de  temperatura
Equipos controlada

Bomba de vacio u otro sistema para

filtracion al vacio

Soborna u otro sistema de

eliminacidn de gases

Balanza Analitica

Estufa & desecador

4 galones de Acido Nitrico
Reactivos concentrado

4 galones de Etanol, concentracion

minima 96%

5 galones de Agua destilada

3.5. Disefio experimental (extraccion de celulosa)

3.5.1 Acopio de la materia Prima
La recopilacion de los residuos lignocelulésicos, la cascarilla de arroz (oryza sativa),

cascara de platano (Musa paradisiaca) y algodon (gossypium) muestras del laboratorio
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de Quimica analitica. En la Figura 4 se observa las muestras conseguidas para los ensayos

en el laboratorio de analitica para el desarrollo del presente proyecto de titulacion.

Figura 4. Muestra de materias primas

Cascara de platano Cascarilla de arroz Algodén

Nota: Tomada de Autores

3.5.2. Acondicionamiento de la Materia Prima
Después de la obtencién de las materias primas, se procede al proceso de trituracion de

cada uno de los residuos con el propdsito de reducir su tamafio si es necesario.

3.5.3. Peso (gr) de la materia prima
Una vez reducida de tamafio cada una de las muestras, se procede a pesar 1gr con la ayuda
de la balanza analitica como se muestra en la Figura 5. Se pasa cada muestra al matraz

Erlenmeyer para su respectivo proceso.
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Figura 5. Peso en gramos de las muestras de cascara de platano, cascarilla de arroz y algodon.

Cascara de platano (lgr) Cascarilla de arroz (1gr) Algodon (1gr)

Nota: tomado de autores.

3.5.4. Preparacion de la solucion

Al matraz con la masa de cada muestra, se afiade 20 ml de alcohol y 5ml de &cido nitrico
con sumo cuidado, para evitar explosiones al momento de mezclarse estos reactivos. Estas
adiciones de la solucion se realizaron en el equipo de salida de gases llamado (soborna).
En el Anexo 2 se muestra fotografias de los trabajos realizados en el Laboratorio de

analitica.

3.5.5. Instalacion y funcionamiento del equipo

Una vez preparada las soluciones en el matraz, este es ensamblado con un refrigerante
acoplado a reflujo. Se somete a calor mediante reverberos a temperatura controlada
durante 30 min. En el Anexo 2 se muestra fotografias de los trabajos realizados en el

Laboratorio de analitica.

3.5.6. Filtrado y acondicionamiento de la muestra
Una vez terminada la primera digestion, se coloca lo que queda del matraz a un crisol
filtrante de Gooch y se filtra como se puede ver en la Figura 6, para nuevamente afadir
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la solucién de etanol + &cido nitrico para una segunda digestion, y posterior filtrado. El
proceso de filtrado se realizo al vacio, armado el equipo con ayuda de una trampa de agua.

Figura 6. Sistema de filtracion de muestras.

Filtrado al vacio

Nota: tomado de autores

3.5.7. Lavado de la muestra

El lavado de la muestra como se puede observar en la Figura 7, se realiza luego de la
segunda filtracion de una misma muestra, en el cual se prepara una solucion de 20 mL de
etanol y 100 mL de agua destilada y se le afiade al crisol filtrante con la muestra y se
vuelve a filtrar.

Figura 7. Muestra lavada y filtrada

Nota: Tomada de autores
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3.5.8. Secado y enfriado de la muestra

Culminado el proceso de lavado y filtrado se lleva las muestras a la estufa por un periodo
de tiempo de 4h a 105 °C con el fin de eliminar la humedad de la muestra, pasado el
tiempo se enfria en un equipo llamado desecador, por un tiempo minimo de 20 min, es
importante tomar en cuenta como se manipulan las muestras una vez salidas de la estufa,
ya que pueden alterar los resultados al momento de pesar cada muestra. En el Anexo 3 se
muestra iméagenes del proceso de ingresar las muestras a la estufa por 4 h, y la colocacion

de las muestras en el desecador.

3.5.9. Pesado

Una vez pasado los 20 min en el desecador se procede a pesar cada muestra, y se vuelve
a dejar en la estufa un maximo de 2 h para volver a pesar, hasta peso constante. Luego de
esto se pesa y se cogen datos, para aplicar en la formula y poder sacar el porcentaje de

celulosa de cada una de las muestras. En la Figura 8 se muestra como se peso las muestras

Figura 8. Pesado de muestras.

Nota: Tomada de autores
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3.6 Parametros

3.6.1. Recuperacion

Se lo expresa en porcentaje (%), por medio del analito experimental y el valor real, por el
cual se verifica si el méetodo realizado es eficaz y que no hubo perdidas al momento de
realizar la parte experimental. Por lo que se comienza pesando 1g de la muestra inicial y
se determina el porcentaje de celulosa mediante el método propuesto anteriormente. Se
determina el porcentaje de recuperado de celulosa por medio del porcentaje patron,
ademas se calcula o se determina la media aritmética (x), desviacion estandar (S) y el
coeficiente de variacion (CV). Por lo que se utilizaron tres muestras por dia, en un periodo
de tres dias de cada una de las matrices lignocelul6sicas para determinar el contenido de
celulosa en las matrices antes mencionadas, de los datos obtenido se calculara la media
aritmética. La importancia de este método es la determinacién del contenido de celulosa,

para la respectiva comparacion. Se lo expresa en porcentaje por medio de la ecuacion 1.

% RECUPERACION % Celulosa experimental 100
= E 3
’ % Celulosa teorico

Ecuacion 1. Porcentaje de recuperacion

3.6.2 Criterio de aceptacion

El porcentaje de aceptacion debe estar en un intervalo de (98 — 102) % en el promedio de
recuperacion y el coeficiente de variacion (CV) no debe ser mayor 2 %. De los resultados
obtenidos, se compara los resultados de las muestras matriz lignocelulosico, mediante la

prueba t de Student para la comparacion de medias.
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3.6.3 Selectividad o especificidad

En este caso se determina el analito de interés en presencia con otro componente de la
misma matriz bajo las mismas condiciones. Se parte de la misma matriz de analisis de
experiencia, adicionalmente se utiliza otra matriz lignocelulosa Ilamada patron para la
evaluacion de su respuesta con respecto al método utilizado y con las mismas

condiciones.

3.6.4 Robustez

Se refiere a las variaciones que se dan en el proceso del método analitico, con la finalidad
de conocer si al cambiar una parte de la metodologia los resultados obtenidos difieren o
no, por lo que se tomaran dos muestras de cada matriz en diferentes condiciones (peso)
(0,5) y (1,5) respectivamente, calculando nuevamente el % de celulosa de las muestras en
diferentes pesos expresandolos en porcentaje (%) de recuperacion. Calculandose la media
aritmética para las tres condiciones con respecto al peso (1; 0.5; 1,5 gr) de una misma

muestra, para asi poder calcular la diferencia absoluta de las medias entre si.

3.6.5 Intervalo de trabajo
El intervalo de trabajo comprende los porcentajes de celulosa superior e inferior de cada
una de las series de pesos del analito. Se lo determina por medio de andlisis anova de un

factor, utilizando también MiniTab para mayor aportacion a la eficacia de los resultados.

3.6.6 Repetibilidad y reproducibilidad
Se analizan tres muestras del porcentaje de celulosa en los cuatros dias de produccion,

bajo las mismas condiciones de trabajo y determinando la cantidad de porcentaje de
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recuperacion, el promedio, desviacion estandar, el intervalo de confianza para la media

poblacional IC () del porcentaje de recobro, expresada en la Ecuacion 2.

_ _ S
IC (%) =Xt too75 n-1—=

Vn

Ecuacion 2. Desviacion estandar

3.6.7 Precision intermedia

Se refiere a la concordancia de los resultados, también llamado precision de método
analitico realizada en un mismo laboratorio por diferentes analistas en distintos dias,
usando el mismo método, los mismos instrumentos y/o equipos, sustancias de referencia,
calculando la media aritmética, desviacion estandar, coeficiente de variacion de los
resultados obtenido de porcentaje de celulosa, asi como también el método de Fisher para

la determinacion de la precision.

3.6.8 Determinacion de la humedad

Se determinod la humedad en tres muestras de cascarilla de arroz, por el método de la
estufa, para ello se inicia el proceso pesando 2 gr de la cascarilla en capsulas de vidrio
para ser llevada a la estufa alrededor de 24 h a 105 °C de temperatura, culminado este
tiempo las capsulas son llevadas al desecador para que se enfrien y seguidamente pesar
cada muestra en la balanza analitica. En la tabla 3 se visualizan los equipos utilizados

para este proceso.
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Tabla 3

Equipos usados para determinacion de la humedad y ceniza de las muestras

Materiales/ Equipos Sustancias

Capsulas de vidrio

Balanza analitica Cascarilla de Arroz
Estufa Cascara de platano
Mufla Algodon
Termometro

Crisoles

Nota: Elaborado por autores

En las tablas 52,53,54 se presentan los resultados obtenidos del contenido de humedad de

las distintas muestras utilizadas en este proyecto de titulacion.

3.6.9 Determinacion de la ceniza

Para la determinacion del contenido de las cenizas se pesé 2 gramos de cada muestra en
los crisoles de porcelana, donde se calentaran las muestras en la mufla por un determinado
tiempo de 3-4 horas a una temperatura aproximada de 600°c, culminado ese tiempo se
deja enfriar la mufla y se procede a sacar cada crisol y se los lleva al desecador para ser
enfriados totalmente, para luego proceder a pesarlos en la balanza analitica.

En las tablas 7, 8, 9 se presentan los resultados obtenidos del contenido de ceniza de las

distintas muestras utilizadas en este proyecto de titulacion.
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3.6.10 Diagrama de proceso

Recepcidn de la materia
prima

'

Pesar muestra (1 gr)

v

Mezclado 1 Alcohol 96% (20 ml)
Mezclado 2 + Acido Nitrico (5 ml)

v

Calentamiento por 30minutos
(primera digestion reflujo)

.

Enfriamiento
' —
L v
Mezelado 1 Alcohol 96% (20 ml) Calentamiento {(estufa):
l' T=75°%C
Mezclado 2 « Acido Nitrico (5 ml) = 1 horas
Calentamiento por 30 minutos - l
(segunda digestion reflujo) Enfriamiento desecador
.
l Pesaje del crisol

Enfriamiento

'

Filtracion (crisol de ggoch)

'

Lavado (muestra)

!

Calentamienio (mufla):

Agua destilada T 60 °C 100ml

‘_l—- Alcohol al 967 20mi

T=105°%C
t= 4 horas —|—. Enfriamiento- desecador |— | Pesaje de celulosa
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

CAPITULO IV

4.1 Resultados para el algodén

4.1.1 Recuperacion

Se calcula el porcentaje de celulosa de la matriz (alto contenido de celulosa), que es la

del algoddn; bajo el mismo método y condiciones de analisis para tres muestras por dia,

durante cuatros dias. Aplicando la ecuacién 1 de la metodologia usada seccion 3.6.1. En

la Tabla 10 se muestra los resultados obtenidos en el proceso de recuperacién de celulosa.

Tabla 4.

Resultados de porcentaje de recuperacion

dias

cantidad de muestra

muestra @) % de celulosa % de recobro
1 1,0000 91,89 99,23
dia 1l 2 1,0000 91,58 98,90
3 1,0000 91,59 98,91
1 1,0000 92,7 100,11
dia 2 2 1,0000 91,45 98,76
3 1,0000 93,1 100,54
1 1,0000 92,37 99,75
dia 3 2 1,0000 92,09 99,45
3 1,0000 91,84 99,18
1 1,0000 92,9 100,32
dia 4 2 1,0000 92,54 99,94
3 1,0000 92,9 100,32
Promedio 92,2458 99,6175
desviacion estandar 0,5812 0.6277
coeficiente de 0,0063 0,0063

variacion

El promedio fue de 99,082 % de recobro de las tres muestras que se hicieron durante los
tres dias analizadas, donde este valor se encuentra en el rango de intervalo de aceptacion

del (98 — 102) %. El valor que se estigma del coeficiente de variacion (CV) debe ser
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menor del 2% para que se considera aceptable por lo que se salio un total del 0,0060% de
Coeficiente de Variacion. Como se presenta en la tabla 10. Se realizo un gréafico de control
de calidad para el laboratorio mostrado en la Figura 9, donde todos los datos se encuentran
en el limite de control tanto superior como inferior de los datos obtenidos, el limite
inferior se calcula mediante la resta del promedio con tres veces la desviacion estandar;
el limite superior se calcula mediante la suma del promedio con tres veces la desviacion
estandar.

Figura 9. Porcentaje de recobro vs el algodén

—— % de recobro —3¢=— PROMEDIO —=— limite de control superior
—@— limite de control inferior ====- Lineal (% de recobro)
102,00 y= 0,0969x + 98,452
R2=0,3134

101,00 X 7 7 ¢ ¢ e e e e e e X
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< 00 N =
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w
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97,00
96,00

DIA 1 DIA 2 DIA 3 DIA 4
DIA DE REREPRODUCIBLILIDAD

Se considera aceptable por lo que no existe diferencia significativa y el gréafico de %
recobro demuestra que el método esté bajo control. Celulosa contenido teérico para el

algodon es de 92,6-95% (Tejedor, 1987).
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4.1.2 Selectividad

Con los ensayos realizados en el laboratorio se demuestra la que la metodologia propuesta
de Kurschner y Hoofer es selectiva y propuesta solo para la determinacién de celulosa ,
ya que al hacer analisis a otras muestras como proteinas y almiddn esta tuvo una reaccion
no favorable, por lo que se comprueba que el método es selectivo solamente para la

determinacion de celulosa.

4.1.3 Robustez
Se analizan tres series de 3 muestras en iguales condiciones de operaciones. La primera
serie se rotula de 1g, la segunda serie de 0,59 y la tercera serie de 1,59 de pesos
correspondientes.
Para el calculo de la t estudent se utiliza la media desviacion estandar, se utiliza la Tabla
14. La hipoétesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los
pesos de 1g y de 0,5
Obteniendo de las ecuaciones 3y 4 de la seccion 4.1.2 se tiene:

S =0,391

t =1,280
El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027. Al analizar el resultado se acepta la hipétesis
nula, es decir, que no existe diferencia significativa entre las muestras de los pesos de 1
gy de 0,5g. cumpliendo con el criterio de aceptacion establecidas.
Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el % recuperacion.

|di] =198,4819 —98,8901|%

|di| = 0,408
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Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,408% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de
diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 1g y 0,59. Para el
calculo de la t estudent se utilizaron las “media desviacion estandar” de la tabla 15.
La hipotesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
de 1g y de 0,5.0bteniendo de las ecuaciones 3 y 4 de la seccion 4.1.2:

S =0,152

t =0,596
El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.
Al analizar los resultados se acepta la hipétesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras de los pesos de 1 g y de 0,5g. cumpliendo con el criterio
de aceptacion establecidas.
Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el % recuperacion.

|di] =198,4819 —98,4079|%

|di] = 0,073
Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,073% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de
diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 1g y 1,5g.

Tabla 5

Comparativo de 0,59y 1,59

Parametros Estadisticos Muestra titulada (0,59) Muestra titulada (1,59)

medias x 98,8901 98,4079

Desv.St (S) 0,5304 0,1493
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Cantidad de Muestras 3 3

Nota: Elaborado por autores

La hipdtesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
de 1,59y de 0,5

Obteniendo de las mismas ecuaciones 3 y 4 de la seccion 4.1.2 los siguientes resultados:

$=0,390

t=1516

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene

de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.

Al analizar los resultados se acepta la hipétesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras de los pesos de 0,5 g y de 1,5g. cumpliendo con el criterio
de aceptacion establecidas.

Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,

mediante el % recuperacion.

|di] =198,8901 —98,4079|%
|di| = 0,4822
Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,4822% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de

diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 0,59 y 1,5g.
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4.1.4 Anédlisis anova de un factor para la matriz del algodon
En la tabla 6 se muestra el porcentaje de la celulosa en la matriz del algodon por diferentes

PEsOs.

Tabla 6

Pesos por series y porcentajes de celulosa del algodén

Algodén (0,5g)

P crisol crisol mas muestra % Celulosa
24,4179 24,8794 92,3
20,6258 21,0827 91,38
22,8658 23,3284 92,52
Algodén (1,5g)

P crisol crisol més muestra % Celulosa
25,6986 27,0749 91,75
24,4476 25,819 91,43
21,9670 23,3421 91,67
Algodon (1,0 g)

P crisol crisol mas muestra % Celulosa
22,8689 23,7878 91,89
20,6343 21,5501 91,58
24,4212 25,3371 91,59
Tabla 7

Agrupacién del porcentaje de celulosa del algodén

DIA1

MATRIZ P.15 P.1 P.0,5
muestra 1 91,75 91,89 92,3
muestra 2 Algodon 91,43 91,58 91,38
muestra 3 91,67 91,59 92,52

suma 274,85 276,20 275,06

media aritmética 91,62 92,07 91,69

n. datos (n) 3,00 3,00 3,00

tratamiento -0,17 0,28 -0,10

48



La matriz de algodon anova de un solo factor: porcentaje de celulosa en un dia, algodén
vs diferentes pesos.
Tabla 8

Criterio de aceptacién anova para el algodon

Hipotesis nula Todas las medias son iguales
Hipotesis alterna No todas las medias son iguales
Nivel de significancia a=0,05

Nota: Se presupuso igualdad de varianzas para el analisis.

Tabla 9

Varianza de andlisis

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
DIFERENTES PESOS 2 0,3506 0,1753 1,24 0,355
Error 6 0,8515 0,1419
Total 8 1,2022
Tabla 10
Resumen del modelo para el algodén
R-

R-cuad. cuad.
S R-cuad. (ajustado) (pred)
0,376722 29,17% 5,56% 0,00%

e Medias

Tabla 11

Medias aritmética e intervalo de trabajo para el algodon

DIFERENTES

PESOS N Media Desv.Est. IC de 95%
P.0,5 3 92,067 0,605 (91,534. 92,599)
P.1 3 91,687 0,176 (91,154. 92,219)
P.15 3 91,6178 0,1703 (91,0856. 92,1500)

Nota: Desv.Est. agrupada = 0,376722
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e Comparaciones en parejas de Tukey

Tabla 12

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de 95%

DIFERENTES

PESOS N Media Agrupacién
P.0,5 3 92,067 A

P.1 3 91,687 A
P.15 3 91,6178 A

Nota: Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Figura 10. Diferencia entre las medias para el porcentaje de celulosa, un dia de algodon

ICs simultaneos de 95% de Tukey
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5i un intervalo no contiene cero, las medics correspondientes son significativamente
diferentes.
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Tabla 13

Pruebas simultaneas de Tukey para diferencias de las medias

Diferencia
Diferencia de de las EE de IC de Valor p
niveles medias diferencia 95% Valor T  ajustado
P.1-P.05 -0,380 0,308 (-1,324. -1,24 0,477
0,564)
P.15-P.0,5 -0,449 0,308 (-1,393. -1,46 0,373
0,495)
P.15-P. 1 -0,069 0,308 (-1,013. -0,22 0,973
0,875)

Nota: Nivel de confianza individual = 97,80%
La prueba ANOVA DE UN FACTOR mostrado en la Figura 10 mediante MiniTab 19,
nos indica que no existe ninguna diferencia significativa entre los resultados obtenidos de
las tres series de pesos de las tres muestras en un solo dia donde se lo puede ver por el
método de Tukey en la cual se hizo relacion entre los tres pesos por la cual los tres
comparten una letra, esto quiere decir que los tres no hay diferencia significativa donde

las medias son iguales.

Figura 11. Graficas del porcentaje de celulosa en un dia para el algodén
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Se realizo tres muestras de las tres diferentes series obteniendo los siguientes resultados.
Intervalo de trabajo. Ver tabla 14.

Figura 12. Gréfica de intervalo de porcentaje de celulosa

Grafica de intervalos de 9%6CELULOSA UN DIA ALGODON vs. DIFERENTES PESOS
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La desvigcion estdndar agrupada se utilizé para calcular los intervalos,

El criterio de aceptacion para el intervalo de trabajo del 91,0856 al 92,599, a partir del
MiniTab donde se acepto la hipotesis nula, por ende, el criterio de aceptacion de intervalo

de trabajo fue aceptable en las muestras de porcentaje de celulosa.

e Repetibilidad y reproducibilidad
Para la repetibilidad y la reproducibilidad se determiné las medias de cada una de las tres
muestras de cada uno de los cuatros dias. Ver tabla 10.
El promedio fue del 99,0825%, dado que se encuentra en el intervalo de 98 — 102%, el
valor es aceptable; el coeficiente de variacion del porcentaje de recuperacion es menor
del 2% se considera admisible por la cual, se calcula el intervalo de confianza en % de

recuperacion.

IC (%) =Xt tyo75 n-1—=

Vn
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0,6243
Vi2

IC (¥) = 99,0825 + 0,396

IC () = 99,0825 + 2.2010

El intervalo de confianza para la media esta muy cerca y en el rango de aceptacion al

100% el valor es aceptable, por lo tanto, es preciso y exacto.

e Precisiéon intermedia

Se realizaron 3 muestras de porcentaje de celulosa en dos dias diferentes por dos analistas
diferentes, obteniendo lo siguientes resultados.

Tabla 14

Resultados de porcentaje registrados por el analista 1

0,
Analista 1 muestra cantidad de muestra (g) o de % de recobro
celulosa

1 1,0000 91,89 98,70

2 1,0000 91,58 98,37

. 3 1,0000 91,59 98,38

Dial

Promedio 91,6867 98,4819

Desv. st 0,1762 0,1892

CVv 0,0019 0,0019

1 1,0000 92,37 99,22

2 1,0000 92,09 98,92

Dia 2 3 1,0000 91,84 98,65
Promedio 92,1000 98,9259

Desv. st 0,2651 0,2848

CcVv 0,0029 0,0029

Tabla 15
Resultados de porcentaje registrados por el analista 2
. . % de
Analista 2 muestra cantidad de muestra (g) % de recobro
celulosa
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1 1,0000 92,7 99,57

2 1,0000 91,45 98,23

Dia 1 3 _1,0000 93,1 100,00
Promedio 92,4167 99,2660

Desv. st 0,8607 0,9245

CcvVv 0,0093 0,0093

1 1,0000 92,9 99,79

2 1,0000 92,54 99,40

Dia 2 3 1,0000 92,9 99,79
Promedio 92,7800 99,6563

Desv. st 0,2078 0,2233

(04 0,0022 0,0022

Tabla 16

Resultados generales

General

Promedio 99,0825
desv. st 0,4054
CVv 0,0041

El resultado de todo el coeficiente de variacion es de 0,4054, por tanto, se acepta y es
admisible porque es menor que al criterio de aceptacion de 2%.
Para el dia 1, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:
S% = desviacion estandar del analista 1

S% = desviacion estandar del analista 2

Para aceptar la hipétesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el

analista no son tienen diferencia significativa.

_(0,1892)? 0042
~(0,9245)2
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La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.
F calculada < F tablas
Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipotesis nula.
También se realiza el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipdtesis adopta que no son significativamente diferentes.
Calculada la varianza y t con las ecuaciones 3 y 4 de la seccion 4.1.2 respectivamente se
tiene:
S =0,667
t=1,439
El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.
t calculada < t tablas
se acepta la hipotesis nula, por las medias de los resultados de % de celulosa de los
analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 1 no existe diferencia
entre los resultados obtenidos por diferente analista.
Para el dia 2, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:

S% = desviacion estandar del analista 1

S% = desviacion estandar del analista 2

Para aceptar la hipétesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el

analista no son tienen diferencia significativa.
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_(0,2848)? 626
©(0,2233)2

La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.

F calculada < F tablas
Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipotesis nula.
También se realizo el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir

de la hipdtesis adopta que no son significativamente diferentes.

Se calcula $* mediante la siguiente formula.

, |u = DSt + (= DS3))
$ = ny+ny; — 2

S =0,654
Donde:
S% = desviacion estandar del analista 1
S% = desviacion estandar del analista 2
Para aceptar la hipétesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el
analista no son tienen diferencia significativa.

_(0,7289)?
~(0,6633)2

1,207
La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.

F calculada < F tablas
Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hip6tesis nula.
También se realizo el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipétesis adopta que no son significativamente diferentes.

Con la ecuacion 3 y 4 de la seccién 4.1.2 obtenemos;
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S =0,6968
t =2,2023
El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.
t calculada < t tablas
se acepta la hipotesis nula, por las medias de los resultados de % de celulosa de los
analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 2 no existe diferencia

entre los resultados obtenidos por diferentes analisis.

4.2 Resultados para la cascara de platano

4.2.1 Recuperacion

Se calcula el porcentaje de celulosa de la matriz de la cascara de platano; bajo el mismo
método y condiciones de analisis para tres muestras por dia, durante cuatros dias.
Partiendo de un valor de porcentaje de celulosa del 42,87 = 0,05 % , Aplicando la
ecuacion 1 de la metodologia usada seccion 3.6.1 se calcula el porcentaje de recuperacion.
En la Tabla 28 se muestra los resultados obtenidos en el proceso de recuperacion de
celulosa

Tabla 17

Recuperacion de celulosa de la cascara de banano

muestra cantidad de % de celulosa % de recobro
muestra (g)
1 1,0000 42,79 99,81
Dia1l 2 1,0000 43,02 100,35
3 1,0000 42,56 99,28
1 1,0000 43,65 101,82
Dia 2 2 1,0000 42,6 99,37
3 1,0000 42,48 99,09
Dia 3 1 1,0000 43,27 100,93
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2 1,0000 42,41 98,93
3 1,0000 42,93 100,14
1 1,0000 42,6 99,37
Dia 4 2 1,0000 43,55 101,59
3 1,0000 42,95 100,19
Promedio 42,9008 100,0719
desviacion 0,4116 0,9602
estandar
coeficiente de 0,0096 0,0096
variacion

El promedio fue de 42,78 % de recobro de las tres muestras que se hicieron durante los
tres dias analizadas, donde este valor se encuentra en el rango de intervalo de aceptacion
del (98 — 102) %. El valor que se estigma del coeficiente de variacion (CV) debe ser
menor del 2% para que se considera aceptable por lo que se sali6 un total del 0,0060% de
Coeficiente de Variacion.

Se realizo un grafico de control de calidad para el laboratorio, se muestra la Figura 12,
donde todos los datos se encuentran en el limite de control tanto superior como inferior
de los datos obtenidos, el limite inferior se calcula mediante la resta del promedio con
tres veces la desviacion estandar; el limite superior se calcula mediante la suma del

promedio con tres veces la desviacion estandar.

Figura 13. Porcentaje del recobro vs el tiempo para la cascara de platano
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Se considera aceptable por lo que no existe diferencia significativa y el grafico de %

recobro demuestra que el método esta bajo control.

4.2.2 Robustez
Se analizaron tres series de 3 muestras a las mismas condiciones de operaciones. La serie
se rotula de 1 g, la segunda serie de 0,5 g y la tercera serie de 1,5 g de pesos
correspondiente. Ver tabla 29, 30, y 31
La hipotesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
de 1 gy de0,5. Ver tabla 32.
Obteniendo:

§$=0,1,498

t =0,248

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.
Al analizar el resultado se acepta la hip6tesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras del peso de 1 g y de 0,5 g. Cumpliendo con el criterio de
aceptacion establecidas.
Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacién,
mediante el % recuperacion.

|di] =199,0358 —99,3391|%

|di| = 0,3033

Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,726% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de

diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesosde 1 gy 0,5 g.
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La hipotesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
delgydel5ag.
Obteniendo:

S =1,199

t =0,527

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.
Al analizar los resultados se acepta la hipétesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras del peso de 1 g y de 0,5 g. cumpliendo con el criterio de
aceptacion establecidas.
Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el porcentaje de recuperacion.

|di] =199,0358 —98,5201|%

|di] = 0,517

Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,793% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de
diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesosde 1 gy 1,5g.

Tabla 18

Comparacion de pesos de 0,5 gy 1,5 g la cascara de banano

Parametros Estadisticos Muestra titulada (0,5g)  Muestra titulada (1,5 g)

medias X 98,8901 98,4079
Desv.St (S) 0,5304 0,1493
Cantidad de Muestras 3 3
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La hipotesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
delgyde0,50g.
Obteniendo:

S =1,202

t =0,834

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas y es de 4,3027.

Al analizar el resultado se acepta la hip6tesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras del peso de 0,5 g y de 1,5 g. cumpliendo con el criterio de
aceptacion establecidas.

Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el porcentaje de recuperacion.

|di] =199,3391 —98,521|%
|di| = 0,819

Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,067 % por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2 % de

diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 0,59y 1,5 g.

4.2.3 Andlisis anova de un factor para la matriz de cascara de banano
En adelante se muestra las tablas con informacion del analisis de anova para los resultados

de los ensayos experimentales de la muestra del banano.
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Tabla 19

Analisis de varianza para la cascara de banano

Fuente GL  SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
DIFERENTES PESOS 2 0,1891 0,09453 0,20 0,823
Error 6 2,8269 0,47115
Total 8 3,0160
Tabla 20
Resumen del modelo para la cascara de banano
R-cuad. R-cuad.
S R-cuad. (ajustado) (pred)
0,686403 6,27% 0,00% 0,00%
Tabla 21
Medias e intervalos para la cascara de banano
DIFERENTES
PESOS N Media Desv.Est. IC de 95%
P.0,5 3 42,587 0,788 (41,617. 43,556)
P.1 3 42,457 0,785 (41,487. 43,426)
P.15 3 42,236 0,420 (41,266. 43,205)

Nota: Desv.Est. agrupada = 0,686403

e Comparaciones en parejas de Tukey

Método de Tukey y una confianza de 95% para la cascara de banano

Tabla 22

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de 95%
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DIFERENTES

PESOS N Media Agrupacion
P.0,5 3 42,587 A
P.1 3 42,457 A
P.1,5 3 42,236 A

Nota: Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Figura 14. Diferencias de medias para el porcentaje de celulosa, un dia de cascara de platano

ICs simultaneos de 95% de Tukey
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Si un intervalo no contiene cero, las medias correspondientes son significativamente
diferentes.

Tabla 23
Pruebas simultaneas de Tukey para diferencias de las medias para la cascara de banano

Diferencia
Diferencia de de las EE de Valor p
niveles medias diferencia 1Cde95% Valor T ajustado
P.1-P.05 -0,130 0,560 (-1,850.1,590) -0,23 0,971
P.15-P.05 -0,351 0,560 (-2,071.1,369) -0,63 0,812
P.15-P.1 -0,221 0,560  (-1,941.1,499) -0,39 0,919

Nota: Nivel de confianza individual = 97,80%
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e Intervalo de trabajo
Se realizo tres muestras de las tres diferentes series obteniendo los siguientes resultados.

Intervalo de trabajo. Desviacion Estandar. agrupada = 0,686403

Figura 15. Grafica de residuos para porcentaje de celulosa en un dia de banano
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El criterio de aceptacion para el intervalo de trabajo del 41,266 al 43,556, a partir del
MiniTab donde se acept6 la hipétesis nula, por ende, el criterio de aceptacion de intervalo

de trabajo fue aceptable en las muestras de porcentaje de celulosa.
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Figura 16. Grafica de intervalo de porcentaje de celulosa

Gréfica de intervalos de %CELULOSA UN DIA ARROZ vs. DIFERENTES PESOS
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La desvigaidn estdndar agrupada se utilizd para calcular los intervalos.

e Repetibilidad y reproducibilidad
Para la repetibilidad y la reproducibilidad se determiné las medias de cada una de las tres
muestras de cada uno de los cuatros dias. Ver tabla 24.
El promedio fue del 99,0825 %, dado que se encuentra en el intervalo de 98 — 102 %, el
valor es aceptable; el coeficiente de variacion del porcentaje de recuperacion es menor
del 2% se considera admisible por la cual, se calcula el intervalo de confianza en

porcentaje de recuperacion.

S
IC(X)=x+t =
( ) 0,975 n 1\/5
IC (x) = 99,4888 4+ 2.2010 0,960
x) =99, + 2.
V12

IC (¥) = 99,4888 + 0,61
El intervalo de confianza para la media estd muy cerca y en el rango de aceptacion al

100% el valor es aceptable, por lo tanto, es preciso y exacto.
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Tabla 24

Robustes registrada por el analista 1

Analista 1 muestra cantidad de % de celulosa % de recobro
muestra (g)

1 1 42,79 99,81

2 1 43,02 100,35

Dia1l 3 1 42,56 99,28
Promedio 42,7900 99,8134

desv. st 0,2300 0,5365

Ccv 0,0054 0,0054

1 1,0000 43,65 101,82

2 1,0000 42,6 99,37

Dia 2 3 1,0000 42,48 99,09
Promedio 42,9100 100,0933

desv. st 0,6437 1,5014

CV 0,0150 0,0150

e Precisién intermedia

Se realizaron 3 muestras de porcentaje de celulosa en dos dias diferentes por dos analistas

diferentes, obteniendo lo siguientes resultados.

Tabla 25

Robustes registrada por el analista 2

Analista 2 muestra cantidad de % de celulosa % de recobro
muestra (g)

1 1,0000 43,27 100,93
Dia 1 2 1,0000 42,41 98,93
3 1,0000 42,93 100,14

Promedio 42,8700 100,0000
desv. st 0,4331 1,0103
CVv 0,0101 0,0101
1 1,0000 42,6 99,37
Dia 2 2 1,0000 43,55 101,59
3 1,0000 42,95 100,19

Promedio 43,0333 100,3810
desv. st 0,4805 1,1207
CVv 0,0112 0,0112
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Tabla 26

Resultados generales

General
Promedio 100,0719
desv. st 1,0422
cV 0,0104

El resultado de todos los coeficientes de variacion s, de 0,4054, se acepta y es admisible
porque es menor que al criterio de aceptacion de 2%.
Para el dia 1, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:
S% = desviacion estandar del analista 1

S% = desviacion estandar del analista 2

Para aceptar la hipétesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el

analista no son tienen diferencia significativa.

_ (05365)° _ 2819
~(1,0103)2

La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor

de 39,00.

F calculada < F tablas
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Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipotesis nula.
También se realizo el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipdtesis adopta que no son significativamente diferentes. Con las ecuaciones 3y 4
de la seccion 4.1.2 Se calcula S% y t

S =0,8088

t =0,2825

El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.

t calculada < t tablas

Se acepta la hipdtesis nula, por las medias de los resultados de % de celulosa de los
analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 1 no existe diferencia
entre los resultados obtenidos por diferentes analistas.

Para el dia 2, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:
S% = desviacion estandar del analista 1

S% = desviacion estandar del analista 2

Para aceptar la hipétesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el
analista no son tienen diferencia significativa.

_(0,7289)?
~(0,6633)2
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La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.

F calculada < F tablas

Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipotesis nula.
También se realizo el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipdtesis adopta que no son significativamente diferentes. De la misma manera
usando las ecuaciones 3y 4 de la seccion 4.1.2 se vuelve a calcular S y t obtenido como
resultado

S =0,6968

t =2,2023
El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.

t calculada < t tablas

se acepta la hipétesis nula, por las medias de los resultados de porcentaje de celulosa de
los analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 2 no existe

diferencia entre los resultados obtenidos por diferentes analistas.

4.3 Resultados para la cascarilla de arroz

4.3.1 Recuperacion
Se calcula el porcentaje de recuperacién de la matriz de la cascarilla de arroz, bajo el
mismo método y condiciones de analisis de tres muestras por dia, durante cuatros dias.

Partiendo de un valor de porcentaje de celulosa del 60,12 + 0,05 %, se calcula el
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porcentaje de recuperacion con la ecuacion 1 de la metodologia seccién 3.6.1. En la Tabla
43 se muestra los resultados obtenidos en el proceso de recuperacion de celulosa.

Tabla 27

Calculo del porcentaje de recobro en la cascara de arroz

cantidad de muestra

dias muestra @ % de celulosa % de recobro
1 1,0000 61,27 101,91
dial 2 1,0000 59,53 99,02
3 1,0000 59,99 99,78
1 1,0000 59,69 99,28
dia 2 2 1,0000 60,4 100,47
3 1,0000 60,49 100,62
1 1,0000 60,22 100,17
dia 3 2 1,0000 61,04 101,53
3 1,0000 61,24 101,86
1 1,0000 61,31 101,98
dia4 2 1,0000 60,52 100,67
3 1,0000 61,01 101,48
Promedio 60,5592 100,7305
0,6217 1,0342
Desv. st
coefici_epte de 0,0103 0,0103
variacion

El promedio fue de 60,12 % de recobro de las tres muestras que se hicieron durante los
tres dias analizadas, donde este valor se encuentra en el rango de intervalo de aceptacion
del (98 — 102) %. EIl valor que se estigma del coeficiente de variacion (CV) debe ser
menor del 2% para que se considera aceptable por lo que se sali6 un total del 0,0060% de
Coeficiente de Variacion.

Se realizo un grafico de control de calidad para el laboratorio que se muestra en la Figura
15, donde todos los datos se encuentran en el limite de control tanto superior como
inferior de los datos obtenidos, el limite inferior se calcula mediante la resta del promedio
con tres veces la desviacion estandar; el limite superior se calcula mediante la suma del

promedio con tres veces la desviacion estandar.
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Figura 17. Porcentaje del recobro vs el tiempo para la cascarilla de arroz
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Se considera aceptable por lo que no existe diferencia significativa y el grafico de %

recobro demuestra que el método esta bajo control.

4.3.2 Robustez

Se analizaron tres series de 3 muestras a las mismas condiciones de operaciones. Las
series se rotula de 1g, la segunda serie de 0,59 y la tercera serie de 1,59 de pesos
correspondiente. Ver tabla 44, 45y 46.

Para calcular la t student se escoge datos de la tabla 46. La hip6tesis nula: nos quiere decir
que no existe diferencia significativa entre los pesos de 1g y de 0,5

Obteniendo:
S =0,993
t =0,896

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene

de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.
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Al analizar los resultados se acepta la hipotesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras de los pesos de 1 g y de 0,5g. Cumpliendo con el criterio
de aceptacion establecidas. Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas

para la comprobacion, mediante el % recuperacion.

|di| = [100,0943 —99,3679|%
|di| = 0,726

Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,726% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de
diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 1g y 0,5g.
Se escogen datos de la combinacion de 1g y 1,59. ver tabla 28.
La hipotesis nula: nos quiere decir que no existe diferencia significativa entre los pesos
delgydel>5
Obteniendo:

S =1,043

t=0931

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.

Al analizar los resultados se acepta la hipétesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras de los pesos de 1 g y de 0,5g. cumpliendo con el criterio
de aceptacion establecidas.

Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el % recuperacion.

|di| = [100,0943 —99,3014|%
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|di| = 0,793
Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,793% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de
diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 1g y 1,5g.

Tabla 28

Comparacion de pesos en 0,5¢g y 1,59 en la cascara de arroz

Parametros Estadisticos Muestra titulada (0,59) Muestra titulada (1,59)
medias X 99,3679 99,3014
Desv.St (S) 0,7349 0,8633
Cantidad de Muestras 3 3
S =10,802
t=0,102

El valor critico de t student con 95 % de significancia y 2 grados de libertad se lo obtiene
de tablas del ANEXO 4y es de 4,3027.
Al analizar los resultados se acepta la hipotesis nula, es decir, que no existe diferencia
significativa entre las muestras de los pesos de 0,5 g y de 1,5g. cumpliendo con el criterio
de aceptacion establecidas.
Se calcula la diferencia absoluta de las medias aritméticas para la comprobacion,
mediante el % recuperacion.

|di] =199,3679 — 99,3014|%

|di| = 0,067

Las diferencias absolutas de las medias fueron de 0,067% por lo que cumple con el
criterio de aceptacion constituido anteriormente, ya que, es menor que el 2% de

diferencia. Lo que indica que el método es robusto con los pesos de 0,59 y 1,5g.
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4.3.3 Andlisis anova de un solo factor para la matriz de la cascarilla de arroz

En la tabla 50 se muestra el porcentaje de la celulosa en la matriz de la cascarilla de arroz

por diferentes pesos.
Tabla 29

Andlisis de varianza en la cascara de arroz

Fuente GL  SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
DIFERENTES PESOS 2 0,4195 0,2097 0,43 0,671
Error 6 2,9458 0,4910
Total 8 3,3652
Nota: Se presupuso igualdad de varianzas para el analisis.
Tabla 30
Resumen del modelo en la cascara de arroz
R-cuad. R-cuad.
S R-cuad. (ajustado) (pred)
0,700685 12,47% 0,00% 0,00%
Tabla 31
Medias e intervalos en la cascara de arroz
DIFERENTES
PESOS N Media Desv.Est. IC de 95%
P.0,5 3 59,740 0,541 (58,750. 60,730)
P.1 3 60,177 0,881 (59,187. 61,167)
P.15 3 59,700 0,636 (58,710. 60,690)

Nota: Desv.Est. agrupada = 0,700685

e Comparaciones en parejas de Tukey
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Figura 18. Diferencias de medias para porcentaje de celulosa, un dia para la cascarilla de arroz

ICs simultaneos de 95% de Tukey
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5i wn invervalo no contiene cero, los medias correspondientes son significotivamente
diferentes.

Tabla 32

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de 95%

Diferencia
Diferencia de de las EE de Valor p
niveles medias diferencia IC de 95% Valor T  ajustado
P.1-P.05 0,437 0,572 (-1,319. 2,192) 0,76 0,737
P.15-P.0,5 -0,040 0,572 (-1,796. 1,716) -0,07 0,997
P.15-P. 1 -0,477 0,572 (-2,232. 1,279) -0,83 0,698

Nota: Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Tabla 33

Pruebas simultaneas de Tukey para diferencias de las medias

Diferencia
Diferencia de de las EE de Valor p
niveles medias diferencia IC de 95% Valor T  ajustado
P.1-P.05 0,437 0,572 (-1,319. 2,192) 0,76 0,737
P.15-P.05 -0,040 0,572 (-1,796. 1,716) -0,07 0,997
P.15-P. 1 -0,477 0,572 (-2,232. 1,279) -0,83 0,698

Nota: Nivel de confianza individual = 97,80%

Figura 19. Gréficas de residuos para el porcentaje de celulosa de cascarilla de arroz
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Graficas de residuos para %CELULOSA UN DIA CASCARA ARROZ
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e Intervalo de trabajo
Se realizo tres muestras de las tres diferentes series obteniendo los siguientes resultados
del Intervalo de trabajo. Ver tabla 52.
El criterio de aceptacion para el intervalo de trabajo del 58,710 al 61,167, a partir del
MiniTab donde se acept6 la hipétesis nula, por ende, el criterio de aceptacion de intervalo

de trabajo fue aceptable en las muestras de porcentaje de celulosa.

Figura 20. Grafica de intervalo de % de celulosa

Grafica de intervalos de %CELULOSA UN DIA ALGODON vs. DIFERENTES PESQOS
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La desvigcion estdndar agrupada se utilizé para calcular los intervalos,
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e Repetibilidad y reproducibilidad

Para la repetibilidad y la reproducibilidad se determiné las medias de cada una de las tres
muestras para cada uno de los cuatros dias. Ver tabla 43.

El promedio fue del 99,0825%, dado que se encuentra en el intervalo de 98 — 102%, el
valor es aceptable; el coeficiente de variacion del porcentaje de recuperacion es menor
del 2% se considera admisible por la cual, se calcula el intervalo de confianza en

porcentaje de recuperacion.

IC (X) =X+ to975 n-1—=

Vn

)

V12

El intervalo de confianza para la media estd muy cerca y en el rango de aceptacion al

3
IC (x¥) = 99,084 + 2.2010 = 99,0825 £ 0,293

100% el valor es aceptable, por lo tanto, es preciso y exacto.

e Precisién intermedia

Se realizaron en tres muestras el porcentaje de celulosa, en dos dias diferentes por dos
analistas diferentes, obteniendo lo siguientes resultados.

Tabla 34

Porcentaje de recobro registrado por el analista 1 en la cascara de arroz

Analista 1 muestra cantidad de % de celulosa % de recobro
muestra (g)

1 1,0000 61,27 101,91
Dial 2 1,0000 59,53 99,02
3 1,0000 59,99 99,78

Promedio 60,2633 100,2384
desv. st 0,9016 1,4997
CcVv 0,0150 0,0150
Dia 2 1 1,0000 59,69 99,28
2 1,0000 60,4 100,47
3 1,0000 60,49 100,62

Promedio 60,1933 100,1220
desv. st 0,4382 0,7289
CVv 0,0073 0,0073
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Tabla 35

Porcentaje de recobro registrado por el analista 1 en la cascara de arroz

Analista 2 muestra cantidad de % de celulosa % de recobro
muestra (g)

1 1,0000 60,22 100,17
Dia 1l 2 1,0000 61,04 101,53
3 1,0000 61,24 101,86

Promedio 60,8333 101,1865
desv. st 0,5405 0,8990
CcVv 0,0089 0,0089
Dia 2 1 1,0000 61,31 101,98
2 1,0000 60,52 100,67
3 1,0000 61,01 101,48

Promedio 60,9467 101,3750
desv. st 0,3988 0,6633
cvVv 0,0065 0,0065

Tabla 36

Resultado total en la cascara de arroz

General

Promedio 100,7305
desv. st 0,9477
Ccv 0,0094

El resultado de todos los coeficientes de variacion estandar es de 0,4054, se acepta y es
admisible porque es menor que al criterio de aceptacion de 2%.
Para el dia 1, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:

S2 = desviacion estandar del analista 1
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S% = desviacion estandar del analista 2
Para aceptar la hipdtesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el
analista no son tienen diferencia significativa.

_(1,4997)?
~ (0,8990)2

0,042
La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.
F calculada < F tablas
Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipétesis nula.
También se realiz6 el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipotesis adopta que no son significativamente diferentes. Con las ecuaciones 3y 4
de la seccion 4.1.2, se determina los siguientes valores:
S =1236
t =0,9394
El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.
t calculada < t tablas
Se acepta la hipétesis nula, por las medias de los resultados de porcentaje de celulosa de
los analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 1 no existe
diferencia entre los resultados obtenidos por diferentes analistas.

Para el dia 2, se comparan los resultados de las desviaciones media F de Fisher. Donde

se calcula por la siguiente formula:

Donde:

S2 = desviacion estandar del analista 1
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S% = desviacion estandar del analista 2
Para aceptar la hipdtesis nula las de las desviaciones estandar de los resultados por el
analista no son tienen diferencia significativa.

_(0,7289)? _
~ (0,6633)2

1,207
La F de Fisher de tablas a 95,5% de confianza y a dos grados de libertad nos dio un valor
de 39,00.
F calculada < F tablas
Por lo tanto, dice que no hay diferencia significativa y se acepta la hipétesis nula.
También se realiz6 el calculo de la prueba de significancia student de las medias, a partir
de la hipétesis adopta que no son significativamente diferentes.
Secalcula$S yt,con lasecuaciones 3y 4 de laseccidn 4.1.2 de este documento, teniendo
como resultado:
S =0,6968
t =2,2023
El valor de t student con 95% de significancia, nivel de confianza del 5% y 2 grados de
libertad nos dio un t=4,3027.
t calculada < t tablas
se acepta la hipotesis nula, por las medias de los resultados de % de celulosa de los

analistas no son significativamente diferente, es decir que para el dia 2 no existe diferencia

entre los resultados obtenidos por diferentes analistas.
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4.4 Andlisis de resultados

Se presento tres matrices para la validacion de métodos entre estas matrices
lignocelul6sico estan el algodon, cascara de arroz y cascara de banano y se realizaron

andlisis de resultados de los pardmetros de desempefio para cada una de las matrices.

Se utilizo el método de recuperacion a las tres matrices, en la cual se presentd una
recuperacion para el algodon de 99,083%, la recuperacion de la cascara de arroz es de
100,730% vy la recuperacién de la cascara de banano de 100,071%. Dentro de los
pardmetros de aceptacion para la validacion se considera que el método propuesto es

aceptable bajo condiciones especificas y proximidad los valores verdaderos.

Se comprobd en cada una de las matrices (algodon, cascara de arroz y cascara de banano)
se considera que el método es selectivo, ya que no se ve afectado por la adicion de
diferentes tipos de pesos de las matrices, demostrando que no existe diferencia
significativa entre los resultados obtenidos al aumentar el peso para la determinacion del

porcentaje de celulosa en la muestra de estudio.

Considerando los resultados para la validacion se consideré robusto al no presentar
alteraciones en los resultados del andlisis y al no obtener diferencias significativas en las
muestras de los diferentes tipos de pesos. Por lo que es aceptable y posible obtener o
identificar igualdad entre los resultados del porcentaje de celulosa al utilizar diferentes

tipos de pesos desde 0,5g, 1g y 1,59 respectivamente.
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En los intervalos de trabajo estan dentro del nivel de satisfaccion de incertidumbre en las
tres series de las matrices, teniendo como intervalo de trabajo para el algodon de 91,0856
a 92,599 de porcentaje de celulosa en la muestra, también el intervalo de trabajo para la
cascara de arroz es de 58,710 a 61,167 de porcentaje de celulosa en la muestra y el
intervalo de trabajo para la cascara de banano es de 41,266 a 43,556 de porcentaje de
celulosa en la muestras.

Se demostré que el método es repetible y reproducible (precision intermedia), porque no
existe diferencia significativa entre los dos analistas en dos dias distintos y se comprueba
que el porcentaje de celulosa obtenido es aceptable por lo que esta dentro del rango del
criterio de aceptacion del 98 — 102%. En las tablas a continuacién se presentan los

resultados para el contenido de humedad de las muestras estudiadas.

Tabla 37

Porcentaje de humedad para la cascarilla de arroz

Peso vacio Peso de la muestra Peso + muestra %
humedad

19,5793 2gr 21,4296 7,4850

22,3712 2gr 24,2204 7,5400

16,3835 2gr 18,2310 7,6250

Nota: Realizado por autores

Tabla 38

Porcentaje de humedad para la cascara de platano

Peso vacio Peso de la muestra Peso + muestra %
Humedad
13,4364 2gr 15,1947 12,0850
12,6217 29gr 14,3795 12,1100
11,2865 2gr 13,0447 12,0900

Nota: Realizado por autores
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Tabla 39

Porcentaje de humedad para el algodon

Peso vacio Peso de la muestra Peso + muestra % Humedad
11,4155 29r 13,3137 5,0900
10,5074 2gr 12,4028 5,2300
19,7584 29r 21,6546 5,1900

Nota: Realizado por autores
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CAPITULO V

5. CONCLUCIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

» Se demuestra mediante disefio experimental la estandarizacion del método de
proceso en la determinacion de celulosa en los residuos lignocelulésico tanto para
las matrices de (algoddn, cascara de arroz y cascara de platano) y con la
evaluacion estadistica de los resultados de porcentaje de celulosa, mediante el
criterio de aceptacion que el método analitico es selectivo, preciso, exacto y

reproducible en intervalos de muestras de diferentes pesos.

e Se demostrd la validez del método desarrollado para las matrices (algoddn,
cascara de arroz y cascara de platano) cumpliendo con los parametros que se
requiere en la validacion realizada, para la determinacion del porcentaje de
celulosa en residuos lignocelulésico por el método de Kurschner y Hoffer
validando la confiabilidad de resultados de cada una de las matrices

lignocelul6sico estudiadas .

e Los andlisis de costos empleados en el desarrollo del presente proyecto no

superaron los costos proyectados en los analisis previos, por lo que se concluye

que en términos econdmicos el estudio cumple lo presupuestado.
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5.2. Recomendaciones

e Serecomienda seguir y respetar los protocolos establecidos por las BPL (buenas
practicas de laboratorio) segun la validacion de la metodologia estudiada que se

presenta detallada en el desarrollo de este proyecto.

e Validar o verificar las técnicas de analisis para los diferentes ensayos debe
aplicarse en todos los laboratorios de analisis para la obtencion de resultados

confiables.

e También debe ser muy preciso con el tiempo en las digestiones, coger el tiempo
del primer burbujeo de la ebullicion y ser exacto al concluir con los 30 minutos
de calentamiento en las digestiones, ya que esto influye y puede ocasionar perdida

de la muestra de celulosa.

e Al momento de pasar la muestra del crisol al matraz se debe hacerlo con cuidado

sin perder muestra porque esto ocasionaria un porcentaje bajo al momento de

casar los resultados de porcentaje de celulosa.
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ANEXO 1

e Materias Primas Lignoceluldsicas: algodon, cascarilla de arroz, cascara de
platano macho

e Sustancias /reactivos
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ANEXO 2

e Preparacion de la solucion

e Instalacion y funcionamiento del equipo
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ANEXO 3

e Secadoy enfriado de la muestra

Ingreso de las muestras a la estufa

dhrs Muestras en el desecador

e Tabla anova para analisis de resultados

Tabla ANOVA.

lratamientos SCrgar = .‘;‘43“‘ " k-1 CM

Error a5 80« 00 o N-k CM;=
Total SCr=Xf, I Yi-= N-1

Y .= Suma de las observaciones del tratamiento.

f
Y,.= Media de las observaciones del i-esimo tratamiento.
Y..=Suma o total de las N = n,+n,+...+n, observaciones.

Y..= Media global o promedio de todas las observaciones.
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ANEXO 4

Tabla t-Student

Grados de

libertad 0.25 0.1 0.05 0.025 0.01 0.005
1 1.0000 3.0777 6.3137 127062 318210 63.6559
2 0.8165 1.8856 2.9200 4.3027 6.9645 9.9250
3 0.7649 1.6377 2.3534 3.1824 4.5407 5.8408
4 0.7407 1.5332 2.1318 2.7765 3.7469 4.6041
5 0.7267 1.4759 2.0150 2.5706 3.3649 4.0321
6 0.7176 1.4398 1.9432 2.4469 3.1427 3.7074
7 0.7111 1.4149 1.8946 2.3646 2.9979 3.4995
8 0.7064 1.3968 1.8595 2.3060 2.8965 3.3554
9 0.7027 1.3830 1.8331 2.2622 2.8214 3.2498
10 0.6098 1.3722 1.8125 22281 2.7638 3.1693
11 0.6074 1.3634 1.7959 2.2010 27181 3.1058
12 0.6955 1.3662 1.7823 2.1788 2.6810 3.0545
13 0.6938 1.3502 1.7709 2.1604 2.6503 3.0123
14 0.6924 1.3450 1.7613 2.1448 2.6245 2.9768
15 0.6912 1.3406 1.75631 21315 2.6025 2.9467
16 0.6901 1.3368 1.7459 2.1199 25835 2.9208
17 0.6892 1.3334 1.7396 2.1098 2.5669 2.8082
18 0.6884 1.3304 1.7341 2.1009 25524 2.8784
19 0.6876 1.3277 1.7201 2.0830 265395 2.8609
20 0.6870 1.3253 1.7247 2.0860 2.5280 2.8453
21 0.6864 1.3232 1.7207 2.0796 25176 2.8314
22 0.6858 1.3212 1.7171 2.0739 2.5083 2.8188
23 0.6853 1.3195 1.7139 2.0687 2.4999 2.8073
24 0.6848 1.3178 1.7109 2.0639 2.4922 2.7970
25 0.6844 1.3163 1.7081 2.0595 2.4851 2.7874
26 0.6840 1.3150 1.7056 2.0555 24786 2.7787
27 0.6837 1.3137 1.7033 2.0518 24727 2.7707
28 0.6834 1.3125 1.7011 2.0484 24671 2.7633
29 0.6830 1.3114 1.6991 2.0452 2.4620 2.7564
30 0.6828 1.3104 1.6973 2.0423 24573 2.7500
31 0.6825 1.3095 1.6955 2.0395 2.4528 2.7440
32 0.6822 1.3086 1.6939 2.0369 2.4487 2.7385
33 0.6820 1.3077 1.6924 2.0345 2.4448 2.7333
34 0.6818 1.3070 1.6909 2.0322 24411 2.7284
35 0.6816 1.3062 1.6896 2.0301 24377 2.7238
36 0.6814 1.3055 1.6883 2.0281 24345 2.7195
37 0.6812 1.3049 1.6871 2.0262 24314 2.7154
38 0.6810 1.3042 1.6860 2.0244 2.4286 2.7116
39 0.6808 1.3036 1.6849 2.0227 2.4258 2.7079
40 0.6807 1.3031 1.6839 2.0211 24233 2.7045
41 0.6805 1.3025 1.6829 2.0195 2.4208 27012
42 0.6804 1.3020 1.6820 2.0181 2.4185 2.6981
43 0.6802 1.3016 1.6811 2.0167 24163 2.6951
44 0.6801 1.3011 1.6802 2.0154 24141 2.6923
45 0.6800 1.3007 1.6794 2.0141 24121 2.6896
46 0.6799 1.3002 1.6787 2.0129 2.4102 26870
47 0.6797 1.2998 1.6779 2.0117 2.4083 2.6846
48 0.6796 1.2994 16772 2.0106 2.4066 2.6822
49 0.6795 1.2991 1.6766 2.0096 2.4049 2.6800
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50
51
52
53

55
56

58
59
60
61
62
63

65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78

79
80

82
83

85

a7
88
89
90
a1
92
93
94
95
96
97
98

100

0.6794
0.6793
0.6792
0.6791
0.6791
0.6790
0.6789
0.6788
0.6787
0.6787
0.6786
0.6785
0.6785
0.6784
0.6783
0.6783
0.6782
0.6782
0.6781
0.6781
0.6780
0.6780
0.6779
0.6779
0.6778
0.6778
0.6777
0.6777
0.6776

0.6776
0.6776
0.6775
0.6775
0.6775
0.6774
0.6774
0.6774
0.6773
0.6773
0.6773
06772
0.6772
0.6772
0.6771
0.6771
0.6771
0.6771
0.6770
0.6770
0.6770
0.6770
0.6745

1.2987
1.2984
1.2980
1.2977
1.2974
1.2971
1.2969
1.2966
1.2963
1.2961
1.2958
1.2956
1.2954
1.2951
1.2949
1.2947
1.2945
1.2943
1.2941
1.2939
1.2938
1.2936
1.2934
1.2933
1.2931
1.2929
1.2928
1.2926
1.2925

1.2924
1.2922
1.2921
1.2920
1.2918
1.2917
1.2916
1.2915
1.2914
1.2912
1.2911
1.2910
1.2909
1.2908
1.2907
1.2906
1.2905
1.2904
1.2903
1.2903
1.2902
1.2901
1.2816
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1.6759
1.6753
1.6747
1.6741
1.6736
1.6730
1.6725
1.6720
1.6716
16711
1.6706
1.6702
1.6698
1.6694
1.8690
1.6686
1.6683
1.6679
1.6676
1.6672
1.6669
1.6666
1.6663
1.6660
1.6657
1.6664
1.6652
1.6649
1.6646

1.6644
1.6641
1.6639
1.6636
1.6634
1.6632
1.6630
1.6628
1.6626
1.6624
1.6622
1.6620
1.6618
1.6616
1.6614
1.6612
1.6611
1.6609
1.6607
1.6606
1.6604
1.6602
1.6449

2.0086
2.0076
2.0086
2.0057
2.0049
2.0040
2.0032
2.0025
2.0017
2.0010
2.0003
1.9996
1.9990
1.9983
1.9977
1.9971
1.9966
1.9960
1.9955
1.9949
1.9944
1.9939
1.9935
1.9930
1.9925
1.9921
1.9917
1.9913
1.9908

1.9905
1.9901
1.9897
1.9893
1.9890
1.9886
1.9883
1.9879
1.9876
1.9873
1.9870
1.9867
1.9864
1.9861
1.9858
1.9855
1.9852
1.9850
1.9847
1.9845
1.9842
1.9840
1.9600

2.4033
24017
2.4002
2.3988
2.3974
2.3961
2.3948
2.3936
2.3924
2.3912
2.3901
2.3890
2.3880
2.3870
2.3860
2.3851
2.3842
2.3833
2.3824
238186
2.3808
2.3800
2.3793
2.3785
2.3778
23771
2.3764
2.3758
23751

2.3745
2.3739
2.3733
23727
23721
2.3716
2.3710
2.3705
2.3700
2.3695
2.3690
2.3685
2.3680
2.3676
2.3671
2.3667
2.3662
2.3658
2.3654
2.3650
2.3646
2.3642
2.3263

2.6778
28757
2.6737
2.6718
2.6700
2.6882
2.6665
2.6649
2.6633
2.6618
2.6603
2.6589
2.6575
2.6561
2.6549
2.6536
2.6524
2.6512
2.6501
2.64890
2.6479
2.6469
2.6458
2.6449
2.6439
2.6430
2.6421
26412
2.6403

2.6395
2.6387
2.6379
2.637
2.6364
2.6356
2.6349
26342
2.6335
2.6329
2.8322
26318
2.6309
2.6303
2.6297
2.6291
2.6286
2.6280
2.6275
2.6269
2.6264
2.6259
2.5758




ANEXO 5

e Graficas de anova para el algodén

ica de valores individuales de %CELULOSA UN DIA ALGODON vs. DIFERENTES PE
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e Analisis de anova para la cascara de platano

Grafica de valores individuales de %CELULOSA UN DIA CASCARA BANANO vs. DIFERENTES PESOS
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Analisis de anova para la cascarilla de arroz

Grafica de valores individuales de %CELULOSA UN DIA CASCARA ARROZ vs. DIFERENTES PESOS
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ANEXO 6

e Costos de analisis experimental y materiales a utilizar

Tabla A.6.1. Cantidad de materiales y equipos a utilizar

matraz Erlenmeyer 100 ml 11
corcho o tapon. 9

pipetas o probetas de 20 ml. 2

Materiales vaso de precipitacion 250 ml 3
3

2

vaso de precipitacion 500 ml
pipetas o probetas de 5 ml.

Crisoles de Gooch 18

Tabla A.6.2. Precios de los reactivos

Alcohol al 96 %. 3 11355 | $ 11,00 | $ 33,00
Reactivos Acido nitrico 2 7570 $ 8,00 | $ 16,00
Agua destilada 3 11355 $ 2,00 | $ 6,00

En la cual se obtuvo el costo total del 55,00 $ d6lares siendo que el método propuesto de

menor costo Yy factible para la parte de experimentacion en la determinacion de celulosa
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