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Resumen: La industria de bebidas carbonatadas cumple
estrictas normativas de calidad y seguridad. Para asegurar el
cumplimiento, se realiz6 un estudio de repetibilidad y
reproducibilidad (R&R) en una empresa de refrescos en
Anzoategui, Venezuela. Para ello, se desarrollé un esquema de
trabajo basado en el andlisis de los sistemas de medicién, que
consistié en identificar los equipos con un muestreo no
probabilistico intencional u opindtico, considerando la
criticidad segtn la frecuencia de uso. Se identificaron los
siguientes equipos criticos: balanza semianalitica, colorimetro,
densimetro, medidor de carbonatacién y pH. El andlisis R&R
(método de promedio y rango) aporté que el sistema de
medicién de masa (balanza) era el mds aceptable (0,61 % R&R)
y el sistema de carbonatacién (medidor Zahm & Nagel)
presenté la mayor variabilidad (28,55 % R&R). Entre las
causas, identificadas por los métodos Ishikawa y SM, el factor
mano de obra fue el de mayor contribucién. El estudio
permitié reforzar el sistema de gestion de calidad de la empresa,
asi como el reconocimiento de la competencia técnica en el
drea por los clientes.

Palabras clave: Repetibilidad, Reproducibilidad, Método 5M,
Sistema de calidad, Seguridad alimentaria.

Abstract: The carbonated beverage industry complies with
strict quality and safety regulations. To ensure compliance, a
repeatability and reproducibility (R&R) study was conducted
at a soft drink company in Anzodtegui, Venezuela. For this
purpose, a working scheme was developed based on the
analysis of the measurement systems, which consisted of
identifying the equipment using an intentional or judgmental
non-probabilistic sampling, considering criticality according to
the frequency of use. The critical equipment identified
included the following: semi-analytical balance, colorimeter,
densimeter, carbonation and pH meter. The R&R analysis
(average and range method) showed that the mass
measurement system (balance) was the most acceptable (0.61
% R&R), while the carbonation system (Zahm & Nagel tester)
presented the greatest variability (28.55 % R&R). Among the
causes, identified by the Ishikawa and SM methods, the labor
factor contributed the most. The study allowed the company
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to strengthen its quality management system, as well as its
recognition of technical competence in the area by customers.

Keywords: Repeatability, Reproducibility, 5M method,
Quality system, Food safety.
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INTRODUCCION

De acuerdo al informe de participacién de mercado de bebidas carbonatados, periodo 2021-2028 (Grand
View Research, 2021), el tamafio del mercado mundial las valoré en USD 221.6 mil millones en 2020 y se
espera que se expanda a una tasa de crecimiento anual compuesta del 4.7 % de 2021 a 2028. Esto ha dado
lugar a innovaciones no perecederas y a envases ecoldgicos, fabricados con materiales limpios y renovables, y
con menos conservantes y productos quimicos. Sin duda, la tecnologia ha desempenado su papel en el
aumento del consumo de bebidas carbonatadas con el surgimiento de lineas de envasado de alta velocidad y la
evolucién de los sistemas de envasado, lo cual exige un mayor control de calidad en el proceso de
manufactura.

Las bebidas carbonatadas son bebidas saborizadas, efervescentes y sin alcohol, obtenidas por disolucién de
anhidrido carbénico en agua potable. Es decir, al agua se anade diéxido de carbono de forma extensa hasta
que una parte reacciona con el agua formando 4cido carbénico (H2CO3). El agua carbonatada es agregada a
la bebida base formada por azucar, edulcorantes artificiales, 4cidos (fosférico, citrico, mélico y tartdrico),
cafeina, colorantes, conservantes, jugos de frutas, concentrados de frutas, sustancias aromdticas y aditivos. La
claboracién de este producto inicié en 1832, cuando Jhon Matthews invent6 un aparato para mezclar agua
con diéxido de carbono.

En general, el proceso de manufactura de refrescos azucarados se realiza a partir de la mezcla de aztcar
refinada y agua tratada en proporciones especificas para obtener el jarabe simple, el cual es filtrado y enviado a
los tanques de maduracién, segtin las cantidades requeridas en la formulacién de cada uno de los productos.
Luego, se adicionan los concentrados de acuerdo al sabor deseado. El jarabe terminado (dietético o
azucarado) se almacena en tanques y desde alli es enviado a través de tuberfas a la linea de produccién, donde
se mezcla con el agua tratada y se adiciona gas carbénico (equipo carbonatador). La bebida terminada es
envasada en la méquina llenadora-tapadora. El producto en sus diferentes presentaciones es enviado a centros
de distribucién y agencias correspondientes (Steen, 2006).

En la cadena de valor de una planta de refrescos, el seguimiento de la calidad del producto es realizado por
el departamento de aseguramiento de la calidad, conformado por un laboratorio de calidad donde se realizan
andlisis a las bebidas gaseosas, abarcando desde pruebas de calidad a los insumos (agua, diéxido de carbono,
preformas, azticar, etc.), intermedios (jarabe simple, jarabe terminado) y productos (refrescos), con la
finalidad de verificar el cumplimiento de estandares de calidad nacional e internacional.

Los parametros fisicoquimicos monitoreados para asegurar la calidad de los productos envasados se
determinan mediante ensayos, que engloban anlisis al agua de proceso usada para elaboracién de las bebidas
en la planta, andlisis al producto en proceso y producto terminado (volumen de diéxido de carbono, acidez
titulable, pH, contenido de aztcar y densidad), andlisis de la apariencia fisica de las botellas (codificacion
correcta y legible, verificacién de la banda de seguridad, inspeccién visual de empaque y a contraluz, torque de
remocion); etiquetado en las lineas de produccién con PET (inspeccién visual de la etiqueta, solape,
alineaciodn y drea sin pega, entre otros). Conjuntamente con el andlisis sensorial que permite comprobar las
caracteristicas organolépticas de las bebidas.

El andlisis de peligros y puntos criticos de control, conocido como HACCP (Hazard Analysis Critical
Control Point), segin norma ISO/IEC17025:2017 (ISO, 2017), sefiala que todo laboratorio de calibracién
o ensayo debe tener procedimientos de control de la calidad para realizar el seguimiento de la validez de los
resultados. Por esta razén, se plante6 la necesidad de revisar el sistema de gestion de calidad del laboratorio en
cuanto a los equipos criticos que avalan la calidad de las bebidas carbonatadas manufacturadas.
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En este trabajo, se establecié como objetivo principal evaluar los pardmetros de calidad para la elaboracién
de bebidas carbonatadas, mediante la aplicacion de un estudio R&R (Repetibilidad y Reproducibilidad); con
la finalidad de identificar las fuentes de mayor influencia en la variacién de las mediciones, mejorar la toma de
decisiones en el proceso de produccién y la estandarizacién de las bebidas carbonatadas. A su vez, acreditar la
competencia técnica establecida en los requisitos de la norma ISO 17025:2017 (ISO, 2017) para la
implementacién de un método de veracidad de los resultados en el sistema de gestién de calidad.

Cuando se analiza la variacién en un mismo instrumento de medicién y por un mismo operario se
denomina repetibilidad. Si la variacién de las mediciones es realizada entre un operador y otro bajo
condiciones de medicién que cambian se conoce como reproducibilidad. La combinacién de ambas fuentes
de variaciéon genera los estudios R&R que buscan medir la variabilidad de la medida en un ambiente de
condiciones controladas (Montgomery, 2004).

En metrologia, las aplicaciones del estudio R&R son las siguientes:

e Laevaluacién de ensayos de aptitud.

e Lavalidacién de métodos de calibracién.

o Elandlisis de comparaciones inter-laboratorio.

e Laevaluacién de cartas de control.

e Lavariabilidad de las mediciones e instrumentos.
e Laderiva instrumental de los equipos patrén.

Para realizar el estudio R&R existen tres métodos: Rango, Promedio y Rango, ANOVA (andlisis de
varianza), los cuales cuantifican de diferente forma la variabilidad de los sistemas de medicién; su
implementacién depende del tipo de actividad que se lleve a cabo en el laboratorio (Llamosa et al., 2007).

Entre los antecedentes que respaldan este estudio se refieren los siguientes:

Pérez et al. (2023) analizaron el contenido de aztcar y pH en las principales bebidas comerciales adquiridas
en el mercado costarricense. Como resultado obtuvieron valores de pH entre 2,50 y 4,50 en todas las
categorias seleccionadas de refrescos, y con respecto al contenido de aztcar, valores en el rango de 4,5 y 14,1
°Brix, considerados dentro de la especificacién normal para este tipo de producto.

Waseem et al. (2022) disefiaron un plan de Andlisis de Peligros y Puntos de Control Critico (APPCC)
para una planta de produccién de refrescos, basado en las condiciones en tiempo real de la industria de
bebidas situada en Faisalabad, Punjab, Pakistan. El modelo se desarrollé para garantizar la seguridad
alimentaria utilizando los siete principios del APPCC y otros modelos genéricos con distintos enfoques. Sélo
se identificé un punto de control critico durante la produccién de refrescos carbonatados.

Jiménez et al., (2022) desarrollaron un sistema de valoracién cuantitativa de la capacidad de los inspectores
para tomar decisiones acertadas, usando el método de andlisis de riesgos y el indice Kappa de Cohen. Para
medir el impacto de diferentes escenarios con variaciones en el nivel de capacitacién, experiencia, unificacion
de criterios, caracteristicas fisicas, métodos y estandares disponibles, realizaron un estudio de simulacién. Se
obtuvieron niveles de calidad del proceso entre 95 % y 99 % gracias la estandarizacién de métodos,
unificacién de criterios y capacitaciéon del personal; mejorando asi el nivel de calidad. Este procedimiento
puede ser replicable en procesos de inspeccién de manufactura o de servicios.



WILNELYS MORENO-MARVAL, SHIRLEY MARFISI-VALLADARES, JOSE FELIPE FEBRES, ET AL. EVALUACION DE LOS PARAME...

VARGAS-MARTINEZ ET AL., (2021)determinaron la variabilidad del pH en bebidas gascosas, jugos
industrializados y bebidas energizantes, analizando el impacto que tienen en la salud. Para un total de 11
bebidas, midieron el pH y tomaron muestra de saliva a diez personas. Los valores de pH en las bebidas,
frecuentemente consumidas, oscil6 entre 2,66 (Coca-Cola) y 7,18 (agua Ciel), predominando acidez en un
90,90 %. El estudio comparativo del pH salival, demostré un cambio dréstico en los niveles de pH iniciales a
los obtenidos después de haber consumido alguna de las bebidas.

Mufioz et al., (2020) determinaron el patrén de consumo de bebidas refrescantes, deportivas y energéticas
de la poblacién escolar de Sabadell, una ciudad del drea metropolitana de Barcelona, Espana. Para la
comparacién de proporciones (andlisis de tendencia lineal) utilizaron la prueba de Ji cuadrado de Pearson. En
la comparacién entre medias usaron la prueba t de Student para datos independientes y el anélisis de la
varianza.

Abu-Reidah (2020) realizé una revisién sobre las bebidas carbonatadas, centrada en una visién histérica de
estas populares bebidas, desde el agua carbonatada hasta las diversas categorias de bebidas actuales. Analizé el
tratamiento del agua, la carbonatacién y la formulacién; destacando la disolucién del aztcar, la produccion de
jarabe, el envasado, la comercializacién y las cuestiones legislativas. Resalté las tendencias de desarrollo
actuales y futuras de la industria de bebidas carbonatadas, con un crecimiento anual de 2,8 %.

Gonzélez et al. (2019) hicieron una revision sobre los diferentes métodos tradicionales y las tecnologias
emergentes basadas en la robética y la vision por ordenador para evaluar la carbonatacién, asi como el
tamano, distribucién y dindmica de las burbujas como pardmetros de control de la calidad de estas bebidas.

Colin (2017) analizé la variacién de un sistema de medicidén con un estudio R&R en un laboratorio de
pruebas de grupos electrégenos para la generacion eléctrica. En el estudio considerd dos métodos: promedio y
rango, y ANOVA; ademas del diagrama causa y efecto de Ishikawa o espina de pescado. Con la aplicacién del
método Andlisis de Modo y Efecto de Falla del Proceso (AMEFP) elaboré una propuesta de solucién para la
eliminacién de las fuentes de variacion.

Gonzdlez y Falcén (2015) analizaron la repetibilidad y reproducibilidad de un sistema de manufactura
basado en mediciones dimensionales realizadas en una pieza o parte fabricada. Haciendo uso del método de
promedio y rango, obtuvieron un valor mayor que 30 %, indicativo de que el sistema de manufactura no era
aceptable. Las miquinas y los operarios introdujeron variaciones en la produccion de las piezas en 74 % del
tamano de la tolerancia de la medida funcional; incidiendo mayormente en la inestabilidad del proceso de
manufactura. En adicidn, los operarios introdujeron variaciones en la produccién de las piezas con influencia
mayor que 32 %, por lo cual se recomendd la revisién de las mdquinas en la etapa de mantenimiento
programado.

DESARROLLO

El disefio de la investigacion se centrd en un andlisis documental y experimental en las dreas y equipos de
interés de una planta de manufactura de bebidas carbonatadas, ubicada en el estado Anzodtegui, Venezuela.
Las observaciones de campo aportaron las bases del proceso productivo de las bebidas carbonatadas, desde la
recepcion de materias primas hasta el empaque y despacho del producto terminado a los centros de
distribucién. Las visitas al laboratorio de aseguramiento de la calidad mostraron su conformacién por cuatro
dreas con funciones especificas: ensayos fisicoquimicos, microbiologia, soplado ¢ insumos; siendo la primera
area donde se realizé la investigacion.
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El analisis documental estuvo basado en la informacién contenida en las siguientes fuentes: Manual de
Calidad (MC), Plan de Control de Manufactura de Bebidas Carbonatadas, No Carbonatadas y Jarabe
(MCP) vy el Plan de Inspeccién y Ensayo (PIE) de Bebidas Carbonatadas; asi como manuales de uso y
operacion de equipos y normas técnicas de ensayos y calibracion.

IDENTIFICACION DE LOS EQUIPOS CRITICOS DE MEDICION

Se empled la técnica de muestreo no probabilistico, intencional u opinético, considerando la criticidad del
equipo de medicidén como criterio de seleccion y estimando un indice de frecuencia de uso. Para ello se realizé
un listado de los equipos e instrumentos disponibles en el 4rea, registrados en la Tabla 1.

Tabla 1.

Equipos ¢ instrumentos de medicién ubicados en el 4rea fisicoquimica del laboratorio de calidad de bebidas

carbonatadas de la empresa de refrescos

N°® Equipo / Instrumento Marca Modelo

1 Autoclave QUIMS 0290M23

2 Balanza analitica Sartorius AX224

3 Balanza semianalitica Mettler Tol. PB5001-1

4 Bomba peristaltica Meredos TIV-50

5 Colorimetro NALCO DR/830

6 Conductimetro NALCO -

7 Densimetro Anton Paar DMA 4500

8 Densimetro +CARBO Anton Para MDA 4500M

9 Medidor de pH Thermo Sc. Orion A211

10 Desecador Pyrex -

11 Destilador NORMAX LS5-204

12 Inspector a contra luz - -

13 Medidor de Carbonatacion Zahm & Nagel -

14 Medidor de Hermeticidad - 10101

15 Medidor de pureza de CO, Zahm & Nagel SP131325

16 Plancha de agi’facic’:n con Thermo Scientific ABB| Command D-4540
calentamiento

17 Termometro patron ATRYA 21000 FS20

18 Torquimetro HACH

19 Medidor de turbidez Fisher Sc.

20 Bario Ultrasonido
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El inventario no incluyé los equipos e instrumentos que no fueron objeto del estudio, tales como:
instrumentos de medicidn volumétrica (fiola, erlenmeyer, balén aforado, cilindro graduado, bureta, vaso de
precipitado, pipeta, micropipeta, goteros), calibres, instrumentos de longitud (vernier), entre otros.
Posteriormente, fueron identificados los ensayos fisicoquimicos basindose en los planes MCP y PIE de
bebidas carbonatadas; y los métodos de trabajo establecidos en el manual de calidad de la empresa, los cuales
definen los siguientes aspectos:

Preparacién de soluciones quimicas.
Andlisis del agua filtrada y de procesos.

Andlisis en los tanques de jarabe terminado.

e T

Determinacién del contenido neto del 100 % de las vélvulas de llenado en las lineas de produccién
(volumen de llenado).

Andlisis de calidad de recepcién de CO2.

f. Control de calidad de bebidas carbonatadas.

o

Se recopild y analizé la informacién registrada por los analistas de calidad en las carpetas de control de
procesos y control de calidad del laboratorio durante 31 dias, referente a la especificacién de los ensayos, los
equipos de medicién, la frecuencia de evaluacién de los pardmetros y su uso mensual. Para llevar a cabo la
inspeccién de los pardmetros fisicoquimicos al agua de procesos, agua filtrada, jarabes simple y terminado y
bebidas terminadas se emplearon soluciones quimicas estandarizadas, tales como: solucién de hidréxido de
sodio (NaOH) para la acidez titulable en la bebida patrén y bebida terminada; solucién de carbonato de
calcio (CaCO3) para estandarizar la solucién de 4cido etilendiaminotetra acético (EDTA) en la
determinacion de la dureza del agua, entre otros parametros; segun procedimientos de la norma COVENIN

762:1995 para bebidas gaseosas (COVENIN, 1995).

DETERMINACION DE LA REPETIBILIDAD Y REPRODUCIBILIDAD

La Figura 1 muestra el diagrama de Anélisis de los Sistemas de Medicién (MSA) propuesto en este estudio.
Los equipos criticos de medicién, identificados en la Tabla 1, fueron los seleccionados para ejecutar estos
ensayos, previa planificacién y preparacién de las actividades descritas en las siguientes etapas.

El porcentaje de repetibilidad y reproducibilidad de los equipos criticos de medicion fue calculado a través
del método R&R por variables, es decir, promedio y rango (Montgomery 2004), empleando las ecuaciones 1
a8.

Rango (R) = Xmayor — Xmenor
(1)

R= - imq R;
" 2)
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E == ?:1}?1
(3)

m

. 1 n .
Xi=—) 1, Xi

nr (4

XD — lea’x T lein (5)

% Repetibilidad = % x 100 %
2 ©)
|I 5,15% R\
| 5.15><X_D.)2 ( da )
do nr

% Reproducibilidad = \ - X 100 %
(7)

% R&R = J(%Repetibi!idad]z + (%Reproducibilidad )?
(8)

Donde:

Rango (R): Rango de la parte medida por el evaluador.
X_mayor: Valor mis alto de las mediciones de ¢/parte.
X_menor: Valor mas bajo de las mediciones de ¢/parte.
R: Rango promedio del evaluador.

n: Numero de partes medidas por el evaluador.
R;. Rango de cada parte medida por el evaluador.

R. Rango promedio de los rangos de los evaluadores.
m: Ntumero de evaluadores.

R:; Rango promedio de cada evaluador.

X1: Medicién promedio por el evaluador.

n: Numero de partes medidas por el evaluador.

r: Numero de repeticiones por evaluador.

Xi: Cada una de las medidas efectuadas por evaluador.
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Xp: Rango de promedios de medicién de ¢/evaluador.
Xi,..: Medicion promedio més alta de evaluadores.

Xivin: Medicién promedio mas baja de evaluadores

d2: Constante que depende de Z (ntimero de partes multiplicado por nimero de evaluadores, W).
T: Tolerancia de la caracteristica medida.

%Repetibilidad: Repetibilidad del equipo, en %.

%Reproducibilidad: Reproducibilidad del ensayo, en %

%R&R: Interrelacion de la variacién total por el método promedio y rango, expresada en %.

EScALA DE VALORES R&R Y SU INTERPRETACION

El criterio general para la aceptabilidad del sistema de medicidn propuesto se describe en la Figura 1.

INICID

Planear el estudio de
repetibilidad y
reproducibilidad

Seleccionar el sistema de
madicion a estudiar

Ewvaluar las condiciones
metroldgicas y de
varificacion del equipo
seleccionado

Varificar las condiciones
ambientales del area de
ejecucion dal estudio

Definir ol métoda Seleccionar el Saleccionar el Seleccionar el
analitico a aplicar . rimero de * numero de partes nlmens de
an el ensayo participantes a medir rapaticionas a realizar

Tomar o preparar
muestras homogéneas

Ejacutar al ansayo r&R

Analizar estadisticamente
los datos obtenidos

LEl proceso
cumple con los

b criterios de NO
aceptacién?
' )
Emitir informa aprobando el Evaluar las causas_El
sistema de medicion para sigtema de medicidon dabe
BU LSO sar majorado
4+
FIN
Figura 1.

Diagrama MSA propuesto para los ensayos R&R en la manufactura de bebidas carbonatadas
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La escala de valoracién fue la siguiente:

SiR&R < 10 % se considera aceptable y se aprueba el sistema de medicién propuesto.

Si10 % < R&R < 30 % se acepta condicional y temporalmente el sistema de medicién. Puede ser aceptable
basado en la importancia de aplicacién, costo del dispositivo, costo de reparacion, etc.

Si R&R > 30 % el sistema de medicién es considerado no aceptable. Requiere mejoras en cuanto al
operador, equipo, método, condiciones, etc. Es necesario determinar las causas de la dispersion y establecer las
acciones correctivas.

PROCEDIMIENTO DE EJECUCION DEL ANALISIS R&R

El procedimiento se describe en las siguientes etapas, en funcién de los equipos criticos preseleccionados en la
primera fase del andlisis R&R.

A. MEDICION DE LA MASA

La balanza semianalitica (Mettler Toledo PB5001-L) fue el equipo seleccionado. La prueba es de tipo no
destructiva, conformada por dos masas patrén (marca OHAUS) y una muestra de producto terminado de
cada una de las lineas de produccién, almacenados en la zona de muestras del drea fisicoquimica, atemperadas
220 °C. Cada uno de los evaluadores efectué este ensayo mediante el siguiente procedimiento:

A.1. PROCEDIMIENTO PARA EL PESAJE EN BALANZAS:

1. Asegurar que las muestras y el plato de la balanza estén a temperatura ambiente del laboratorio.

2. Abrir las puertas de vidrio que protegen la balanza.

3. Comprobar que la balanza esté en cero. Pulsar el botén “tare” en caso de que indique una cifra
distinta.

4. Colocar la muestra en el centro del plato.

5. Cerrar las puertas de vidrio de la balanza.

6. Dejar que la lectura estabilice y registrar el valor.

7. Retirar la muestra del platillo.

8. Limpiar la cdmara de pesada y plato de la balanza.

9. Reportar los datos.

B. MEDICION DE CLORO LIBRE

Con el equipo colorimetro (NALCO DR/890) se realizaron los andlisis de cloro libre, cloro total, hierro,
di6xido de cloro y manganeso en las diferentes muestras de agua (suavizada, filtrada y de procesos). Para la
determinacién de cloro libre, se prepararon 5 muestras, en envases de 2 L de capacidad, a partir de una
solucién madre de 10 ppm NaOCI, manteniendo a 20 °C. El anélisis se realizé segtin el procedimiento de la

norma COVENIN 2138-84 (COVENIN, 1984).

C. MEDICION DEL CONTENIDO DE AZUCAR
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Las muestras de 2 L de jarabe simple fueron extraidas de las siguientes fuentes: jarabe simple del tanque
Buffer 82, jarabe terminado del tanque N° 5 (refresco R1) y jarabe terminado del tanque N° 10 (refresco R2).
Por otro lado, las muestras de producto terminado correspondieron a los refrescos R1 y R2 de las lineas de
produccién 4 y 5 respectivamente, tomando 3 muestras de R1 y 9 muestras de R2; las cuales fueron
almacenadas a 20 °C. La medicién se realizé por la norma COVENIN 3192:2023 (COVENIN, 2023),
empleando un densimetro Anton Paar DMA 4500, previamente calibrado en unidades de °Brix (mide la
concentracién de 1 g de sacarosa en 100 g de solucién acuosa). La muestra fue previamente desgasificada.

D. CONTENIDO DE CARBONATACION EN LAS BEBIDAS

Es una prueba de tipo destructiva, donde la muestra se descarta. Se seleccionaron los refrescos R3 y RS en
presentacion de 1,5 Ly los refrescos R1, R4 y RS en presentaciones de 350 mL (contenido neto), tomando 9
muestras de cada uno y almacenadas en la nevera a 4 °C. El medidor de carbonatacién Zahm & Nagel,
conformado por un termémetro bimetdlico y mandmetro, fue el primer equipo verificado. Los niveles de
carbonatacién fueron medidos de acuerdo al siguiente procedimiento:

1. Ajustar la temperatura de la botellaa 4 °C £ 2 °C.

2. Invertir suavemente 15 veces durante 30 s hasta que desaparezcan las burbujas. No agitar.

3. Colocar la botella en el analizador y alinear la tapa con el dispositivo de perforacién. Cerrar la
valvula de liberacién de presidn (snift).

4. Sujetar los resortes y bajar cuidadosamente la barra hasta que el anillo de sello toque la superficie de
la tapa o corona. La punta de la aguja debe extenderse 1 % mm debajo del extremo inferior del anillo de
goma.

5. Con movimiento firme y rdpido, empujar la barra hacia abajo para perforar la tapa o corona. Soltar
los resortes de seguridad y verificar que la presién que registra el manémetro permanezca estable.

6. Mantener el termémetro por encima del liquido.

7. Abrir la vélvula para liberar la presién de la parte superior, hasta 2 psig, y luego cerrar la vélvula.

8. Introducir el termdémetro en el liquido, que la parte inferior quede 1 in por encima del fondo del
envase.

9. Sujetar la parte inferior de la base del analizador, colocarlo en posicién horizontal y agitarlo con
fuerza en sentido horizontal, hasta que el manémetro registre una presién méxima constante.

10. Agitar 10 veces y verificar la lectura de presién. Volver a agitar y corroborar la presién. Si las
lecturas no presentan variaciones, anotar la presién maxima y temperatura. Convertir a unidades de
volumen de gas (V.G.) con las tablas de volimenes de carbonatacién.

11. Antes de retirar la botella del analizador, abrir la vélvula y ventear hasta una presién igual a cero.

E. MEDICION DE PH

La prucba fue realizada con un medidor de pH (Thermo Scientific Orion Star A211) a las siguientes
muestras: a) De la linea de produccién 2 se extrajeron 3 botellas de refrescos R2 y R5; b) De la linea 4 fueron
9 botellas de refrescos R3 y R4; ¢) De la linea 5 unas 3 botellas del refresco R1. Las muestras se almacenaron a
20 °C. El procedimiento de medicién se describe en la norma COVENIN 1315:2021 (COVENIN, 2021).
Previamente, se realizé la calibracién del equipo medidor de pH con soluciones buffer (pH 2, 4, 7, 10) y la
validacién del error de medicién (+ 0,2).
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ANALISIS DE POSIBLES FUENTES DE VARIACION

Durante el estudio se encontrd que tanto los equipos como los analistas introdujeron variaciones en las
mediciones de los pardametros fisicoquimicos en los equipos criticos del proceso, cercanas al 30 % del tamano
de la tolerancia de la medida funcional, en algunos casos. Para determinar las causas probables se realizé un
diagrama de causa y efecto (Ishikawa, 1991), agrupando las causas detectadas a través del método 5 M
(méquina, método, mano de obra, materiales y medio ambiente). Cada causa probable cualitativa se ubicé en
la categoria correspondiente, como se describe a continuacién:

1. Miquina: En esta categoria se ubican las causas inherentes al equipo de medicién. Para ello, se
analizaron las entradas y salidas de cada equipo, asi como su funcionamiento, principios y pardmetros.
2. Método: Contempla las causas en la variacién de las mediciones por los procedimientos de anélisis,
cuestionando la forma en que se hicieron y su validez. Al analizar los métodos se evalta si la forma en
que se desarrolla la actividad significa algin resultado, asi pues, se busca la falla en la manera de
ejecutarlo que estarfa ocasionando el problema.

3. Mano de obra: Se consideran los aspectos relacionados con el personal, es decir, las causas de origen
humano. Los analistas son los responsables directos del proceso de medicién de los parametros de
calidad de las bebidas y de sus resultados.

4. Materiales: Agrupa las causas imputables a los materiales de laboratorio usados para efectuar los
métodos analiticos; considerando las caracteristicas, especificaciones y conformidad del material,
facilidad para trabajar, entre otros.

5. Medio ambiente: Incluye las causas adjudicadas a las condiciones bajo las que se efectuaron los
ensayos y trabajaron los equipos. Las condiciones ambientales pueden afectar los resultados y generar
fallos. El medio ambiente también se encuentra representado en el entorno donde se trabaja, por lo
que se considerd con el mismo peso, asi como la cultura y clima organizacional, luz, ruido, entre otros
aspectos.

Considerando el método de flujo de proceso, se establecié la secuencia de los procesos y se desarroll6 el
diagrama, realizando las siguientes actividades:

a. Describir el problema de forma clara y concisa.

b. Realizar tormenta de ideas con especialistas del drea e involucrados en el problema.

c. Analizar el problema desde cada una de las espinas mayores (5 M), centrando atencién en una
especifica. El resultado representa el segundo nivel de causas.

d. Analizar el problema desde el segundo nivel de causas, profundizando tanto como sea posible,
generando el tercer nivel de causas.

e. Ejecutar el mismo proceso de tormenta de ideas para el resto de las causas, permitiendo clasificar las
ideas obtenidas en las sesiones de trabajo.

f. Plasmar en el boceto el diagrama causa y efecto, con participacién del personal involucrado en la
actividad.

DIRECTRICES PARA ELABORACION DEL MANUAL CORPORATIVO DE ASEGURAMIENTO
DE RESULTADOS
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Como ultima fase del estudio se elaboré la documentacion que avala la implementacién de los estudios de
repetibilidad y reproducibilidad, en el marco de lo establecido en la seccién 7.7 de la norma ISO 17025:2017
(ISO, 2017). El manual de procedimientos es un componente del sistema de control interno para obtener
informacion detallada, ordenada y sistemdtica. Contiene las instrucciones, responsabilidades ¢ informacién
sobre politicas, funciones, sistemas y procedimientos de operaciones o actividades que se realizan en una
organizacion.

RESULTADOS

La Figura 2 representa el histograma de frecuencia del uso mensual de los equipos preseleccionados (9/20) en
una primera fase para la aplicacién del andlisis R&R, empleando la informacién recolectada de los ensayos
realizados en el drea fisicoquimica y la revisién exhaustiva de los registros histéricos del laboratorio.
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Figura 2.
Indice de frecuencia de uso de los equipos de medicidn para el aseguramiento de la calidad de las bebidas carbonatadas,

ubicados en 4rea fisicoquimica.
Equipo critico N°: 2 = Balanza analitica; 3 = Balanza semianalitica; 5 = Colorimetro; 6 = Conductimetro; 7 = Densimetro; 9 = Medidor de pH;
13 = Carbonatacién; 17 = Torquimetro; 19 = Medidor de Turbidez.

Las Tablas 2 a 6 reportan los valores de las variables medidas con los equipos mas criticos seleccionados
(5/9) para el estudio R&R, tales como: masa, cloro libre, contenido de aztcar, volumen de gas CO2 y pH.

Tabla 2.

Masa de muestras con balanza semianalitica



INGENIO TECNOLOGICO, 2024, vOL. 6, E049, ENERO-DI1CIEMBRE, / ISSN-E: 2618-4931

Evaluador | Repeticiones Partes

1 2 3 4 5
1(g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
A 2 (g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
3 (g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
1{g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
B 2 (g) 662,38 1540,3 2045,3 50 100
3 (g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
1(g) 662,38 1540,3 2045,3 50 100
C 2 (g) 662,8 1540,3 2045,3 50 100
3 (g) 662,38 1540,3 2045,3 50 100

Tabla 3.
Valores de cloro libre en las muestras
Evaluador |Repeticiones Partes

1 2 3 4 5

1 (ppm) 4,2 0,5 2,5 1,4 0,9

A 2 (ppm) 4,4 0,5 2,4 1,5 1

3 (ppm) 4 0,6 2,5 1,4 1

1 (ppm) 4,2 0,7 2,3 1,6 0,9

B 2 (ppm) 4,2 0,6 2,4 1,5 1,1

3 (ppm) 4,3 0,6 2,5 1,5 1

1 (ppm) 4,4 0,6 2,6 1,6 1,1

C 2 (ppm) 4,5 0,6 2,5 1,6 1,1
3 (ppm) 4,3 0,8 2,4 1.4 11

Tabla 4.

Valores del contenido de azticar en muestras
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Evaluador

Repeticiones

Partes

1 2 3 4 5
1 {°Brix) 6,46 7.5 61,09 30,06 39,74
A 2 (°Brix) 6,45 7.5 61,08 30,1 39,74
3 (°Brix) 6,45 7.5 61,07 30,1 39,74
1 {°Brix) 6,47 7,01 61,13 39,12 39,81
B 2 (°Brix) 6,47 7,52 61,12 30,13 39,77
3 (°Brix) 6,47 7,52 61,12 30,1 39,79
1 {°Brix) 6,48 7.5 61,1 30,12 39,75
C 2 (°Brix) 6,48 7,51 61,08 30,1 39,74
3 (°Brix) 6,48 7,51 61,11 30,11 39,76
Tabla 5.
Valores de volumen de gas de las muestras
Evaluador | Repeticiones Partes
1 2 3 4 5
1({V.G) 3,09 4,15 3,71 2,08 3,65
A 2 (V.G) 3,1 4,16 3,71 2,09 3,67
3 (V.G) 3,09 4,15 3,72 2,69 3,65
1({V.G) 3,1 4,16 3,73 2,77 3,74
B 2 (V.G) 3,1 4,15 3,71 2,77 3,73
3 (V.G) 3,11 4,15 3,72 2,77 3,74
1({V.G) 3,1 4,15 3,72 2,76 3,77
C 2 (V.G) 3,11 4,15 3,72 2,77 3,77
3 (V.G) 3,1 4,15 3,73 2,77 3,75
Tabla 6.
Valores de pH medido en las muestras
Partes
Evaluador |Repeticiones
1 2 3 4 5
1 3,24 2,44 4 3,11 2,99
A 2 3,36 2,43 4,02 3,11 2,97
3 3,35 2,43 4,02 3,09 2,97
1 3,35 2,44 4,02 3,08 2,98
B 2 3,34 2,45 4,06 3,09 2,98
3 3,33 2,44 4,01 3,08 2,99
1 3,2 2,41 4 3,08 2,96
C 2 3,32 2,41 4,01 3,07 2,97
3 3,3 2,41 3,99 3,09 2,97
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La tabla 7 indica los valores de repetibilidad, reproducibilidad y su interrelacién, expresados en porcentaje,
para los equipos mas criticos segun el uso mensual. La Figura 3 muestra el diagrama de causa y efecto de
Ishikawa, segin el método 5 M (maquina, método, mano de obra, materiales y medio ambiente).

Tabla7.
Valores de repetibilidad, reproducibilidad y su interrelacion para el sistema de medicién
Equipo N° Ensayo de medicion r (%) R (%) R&R (%)
3 Masa 0,13 0,6 0,61
5 Cloro libre 23,09 15,57 27,79
7 Contenido de aztcar 12,05 21,08 2428
9 pH 11,54 14,79 18,77
13 Carbonatacion 8,03 25,4 28,55

Equipo critico N°: 3 = Balanza semianalitica; 5 = Colorimetro; 7 = Densimetro; 9 = medidor de pH; 13 = Medidor de carbonatacién.
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Figura 3.

Diagrama de causa y efecto de Ishikawa para la variabilidad en los sistemas de medicién criticos

La Figura 4 resume los pasos para generar la documentacién auditable requerida para la implementacién de
los estudios R&R en el laboratorio de aseguramiento de la calidad de la empresa de bebidas carbonatadas, los
cuales conformardn el manual MSA y se explican en detalle mds adelante.

DiscusionN

IDENTIFICACION DE LOS EQUIPOS CRITICOS

Estos equipos determinan los pardmetros de calidad de mayor impacto en el producto, es decir, las variables
importantes en la formulacion de las bebidas. Los pardmetros son monitoreados constantemente durante el
proceso para saber si estdn en el rango de especificacién; dado que son estindares de calidad que aseguran la
inocuidad y propiedades organolépticas del producto envasado, asi como el fiel cumplimiento de las medidas
de seguridad en la empresa.
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El indice de frecuencia, representado en la Figura 2, muestra que la balanza semianalitica tiene un uso
mensual de 2.317 veces, representando el 39,91 % respecto al total de ensayos de control de calidad realizados
a las bebidas carbonatadas elaboradas en la planta. Los equipos densimetro, colorimetro, medidor de pH y de

carbonatacién tuvieron una frecuencia de uso de 1.063 (18,31 %), 801 (13,8 %), 678 (11,68 %) y 564 (9,71
%) veces de uso, respectivamente.
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Figura 4.

Esquema para generar la documentacion auditable requerida para la implementacién de los estudios R&R en el
laboratorio de aseguramiento de la calidad de la empresa de bebidas carbonatadas
gu p

La Figura 2 refleja que una mayor frecuencia de uso de los equipos conlleva a un mayor control sobre los
pardmetros medidos, dado que los analistas deben tomar decisiones que influyen directamente en el proceso.
Por lo tanto, el sistema de medicién debe ser capaz de emitir resultados confiables para la toma de decisiones
asertivas y que conlleven a obtener un producto dentro de especificacién y apto para su distribucion. Los
equipos que resultaron con mayor uso, identificados como criticos, fueron los siguientes:
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a. a) Balanza semianalitica (Mettler Toledo PB5001-L): En el equipo se ejecutd la determinacién del
contenido neto por pesada del producto terminado, cuyos valores se muestran en la Tabla 2 y
corresponden exactamente a la masa de las muestras para las diferentes réplicas. La planta
embotelladora lleva un control adecuado y cumple con el contenido neto declarado en el empaque,
segtin lo establecido por el Servicio Auténomo Nacional de Normalizaciéon, Calidad, Metrologia y
Reglamentos Técnicos (Sencamer 2022).

b. Colorimetro (NALCO DR/890): El agua es el principal ingrediente de las bebidas refrescantes, razén

por la cual su calidad se verifica a diario midiendo cloro total y libre, hierro y manganeso; los cuales son
pardmetros de control critico para el andlisis sensorial y vida util de las bebidas. Un estudio similar fue
realizado por Jahagirdar et al. (2015) determinando los pardmetros de calidad del agua de diferentes
marcas de refrescos, tales como pH, acidez, oxigeno disuelto, cloruros, contenido de sodio y potasio y
sélidos disueltos totales. Tal como sefiala Aadil et al. (2019), mantener las caracteristicas del agua es
crucial para lograr altos estandares de produccién en la industria de alimentos.
Los valores de cloruro para las muestras de agua, reportados en la Tabla 3, indicaron el cumplimiento
de este pardmetro para el agua potable, segun la legislacion ambiental vigente. Comparando con
mediciones realizadas en el producto terminado, Trofin et al., (2022) sefialaron que el refresco Coca
Cola tiene el contenido més alto de cloruros (0,164 g Cl-/100 mL) y la Pepsi Cola el valor més bajo
(0.075 g Cl-/100 mL, ambos dentro de los limites.

c. Densimetro (Anton Paar DMA 4500): Mide la densidad y el contenido de aztcar de los jarabes y
bebidas, los cuales son parametros de control para el balance de material en cuanto a las cantidades
correctas de mezcla de jarabe y de agua necesarias para la elaboracién del producto. La Tabla 4 muestra
que los valores en grados Brix estn relacionados directamente con el contenido de aztcares disueltos
en la bebida. En general, valores de 6,45 a 7,5 °Brix para los refrescos estd dentro del rango normal (8 a
15 °Brix) para este tipo de bebidas, como indican los estudios de Pérez et al. (2023) y Blanco y Carbajal
(2013). Los jarabes presentaron valores de 30 a 61 °Brix debido a una concentracién alta de azticares.

d. Medidor de carbonatacién (Zahm & Nagel): Mide el grado de carbonatacién del producto terminado.
El volumen de CO2 en la bebida es un pardmetro de control de calidad determinante en la evaluacién
sensorial de la bebida y su vida util. Los niveles de carbonatacion en los refrescos se reportan en la
Tabla 5, con valores entre 2,68 a 4,15 volimenes de CO2, estando dentro del criterio de especificacion
de 1,5 a 5 referido por Azeredo et al.,, (2016). En contraste, las aguas con gas tienen niveles de
carbonatacién variados y generalmente contienen menos diéxido de carbono que los refrescos,
proporcionando una suave marcjada (denominadas bebidas tranquilas, précticamente sin CO2); el
agua ligeramente espumosa contiene alrededor de 1 volumen de CO2; los refrescos y sodas
tipicamente entre 3 y 4 volumenes de CO2; y las cervezas entre 2 y 2,6 volimenes de CO2.

e. Medidor de pH (Thermo Scientific Orion Star A211): Mide de pH y acidez titulable de los jarabes y
bebidas. La acidez titulable representa una medida relacionada con el contenido total de 4cidos en
solucién. En las bebidas terminadas, la acidez titulable es un indicador de la dilucién del jarabe
terminado, y el pH una medida de la actividad del 4cido libre en solucién. Trofin et al. (2022)
analizaron los indices de calidad de los refrescos comercializados, considerando su uso y consumo
generalizado por la poblacién. Para ocho marcas de refrescos encontraron que el més 4cido fue la Coca
Cola (0,353 g de 4cido citrico/100 mL) seguido de Pepsi y Freeway Orange (0,340 g de 4cido citrico/
100 mL).
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Los valores medidos, registrados en la Tabla 6, oscilaron entre 2,41 y 4,06, dentro del rango establecido
en literatura. Azeredo et al. (2016) reportd valores entre 2,5 a 4, y Vargas-Martinez (2021) entre 2,5y
3,5 para las bebidas gascosas, jugos ¢ hidratantes. Estos valores estdn por debajo del valor critico (pH
5,5) considerado para la afectacién en la salud bucodental, como indica el estudio realizado por Suh &
Rodriguez (2017). Es de destacar que el bajo pH, causado por la adicién de acidulantes, la presencia de
conservantes y de diéxido de carbono, constituye una importante barrera para el crecimiento
microbiano, proteger el sabor y prolongar la vida util (Banu, 2010).

ANALISIS R&R

Este andlisis permiti6 identificar el estado de los sistemas de medicién, nivel de aceptacion y el factor de
mayor variacion, explicados a continuacion:

a. Balanza semianalitica (Mettler Toledo PB5001-L)
Antes de iniciar el estudio result6 necesario validar las condiciones de mantenimiento, calibracién y
verificacion de cada equipo critico de medicién identificado. En el caso de la balanza semianalitica se
encontré que el departamento de metrologia de la planta embotelladora fij6 como frecuencia de
calibracién de doce meses. Por lo que se procedio a verificar el certificado de calibracién maés reciente
del equipo, encontrindose dentro de la fecha y con resultado de cumplimiento.
Una vez verificado este requisito, se catalogd al equipo como apto para realizar el estudio. El paso
siguiente fue definir el procedimiento analitico para efectuar el ensayo de evaluacién, en este caso,
determinacién de masa. Se seleccionaron cinco muestras a medir, cuyos valores entre 50,0 gy 2.045,4 g
representan el rango de variacién del proceso. Cabe resaltar que dos de las cinco partes a medir fueron
masa patrén, las cuales, al igual que el equipo, deben calibrarse y comprobar con el departamento de
metrologia.
Como parte de la selecciéon de muestras, resulta clave conocer la tolerancia del proceso; siendo para este
sistema de medicién de 30 g. El procedimiento fue efectuado bajo condiciones ambientales de 20 °C de
temperatura y 60 % de humedad relativa (hr). Con una duracién de 30 min aprox., 10 min por cada
evaluador.
La tabla 7 muestra los valores de repetibilidad, reproducibilidad y su interrelacién, expresados en
porcentaje. El porcentaje de interrelacién (% R&R) fue de 0,61 %, menor que 10 %, por lo tanto, el
sistema de medicién fue aceptado. La fuente de variacién asociada a los analistas es mayor que del
equipo de medicidn.

b. Colorimetro (NALCO DR/890)
Fue verificado el certificado de calibracidon de este equipo, encontrandose conforme y disponible para
su uso dentro del periodo de seis meses. El ensayo seleccionado para evaluar el colorimetro fue la
determinacién de cloro libre, con una especificacion de calidad para el agua de proceso, de 3a 5 ppm, y
una tolerancia de 2 ppm. El estudio tuvo una duracién de 3 h, aproximadamente 1 h por analista, bajo
condiciones ambientales de temperatura 20 ° C y 60 % hr.
La tabla 7 muestra un porcentaje de 27,79 % R&R, siendo aceptado con reservas el sistema de
medicidn, segtin el criterio de aceptacién (10 < % R&R < 30), aportando una mayor repetibilidad
(23,09 %) que reproducibilidad (15,57 %), indicativo que los factores asociados al equipo de medicién
introducen mads error al proceso que los analistas evaluadores.

c. Densimetro (Anton Paar DMA 4500)
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La frecuencia de calibracién es de doce meses, cumpliendo con la vigencia del certificado. Los valores
obtenidos de la calibracién fueron: 0,99821 g/cm3 para el agua destilada, 0,00121 g/cm3 para aire seco
y 8,01 °Brix para la solucién de sacarosa, dentro de especificacion.
Con el densimetro se midi6 la densidad y el contenido de azicar en grados Brix de las muestras. Para
efectos del estudio y por ser un pardmetro de control de calidad de las bebidas carbonatadas, se eligié la
determinacién de grados Brix como método de anilisis. Las especificaciones de este parametro
indicaron un rango de variacién de + 0,2 °Brix respecto al valor de la bebida patrén, y tolerancia de 0,4
°Brix. Este procedimiento fue efectuado bajo condiciones ambientales de 20 °C y 60 % hr y una
duracidn de 3 h, tomando 1 h cada evaluador.
Los resultados del andlisis estadistico se presentan en la tabla 7. El sistema de medicion fue aceptado
con reservas, dado a la interrelacion entre 10 y 30 % R&R; siendo la variacién asociada a los analistas
mayor que al equipo de medicidn, al tener un porcentaje de reproducibilidad mayor que repetibilidad
(21,08 % versus 12,05 %).

d. Medidor de carbonatacién (Zahm & Nagel)
La evaluacién y la aceptabilidad de las bebidas carbonatadas por parte del consumidor se basan
principalmente en la carbonatacién, la espuma y las burbujas, ya que una bebida carbonatada plana
suele percibirse como de baja calidad.
Los instrumentos del medidor Zahm & Nagel son calibrados con una frecuencia de seis meses,
encontrdndose vigentes y en cumplimiento. El termémetro bimetalico fue verificado antes de la
ejecucion del estudio, obteniendo -0,4 °F respecto a la lectura del termémetro patrédn, dentro de los
limites especificados para su verificaciéon. El manémetro debe ser cambiado cada 75 mediciones. En
este caso, el manémetro MANLAB 33 no superaba la cantidad de uso, encontrandose apto para el
analisis.
La carbonatacién se determiné en funcién del volumen del gas CO2 para cinco muestras de producto
terminado, bajo condiciones ambientales de 20 °C y 60 % hr, con una duracién aproximada de 3 h. El
rango de valores de la carbonatacién de las bebidas cubre 0,4 V.G. de CO2, siendo ésta la tolerancia del
proceso. La tabla 7 refleja una interrelacién entre 10 % y 30 %, con repetibilidad (8,03 %) y
reproducibilidad (27,4 %) aceptables con reservas debido a las diferencias entre los analistas
evaluadores.

e. Medidor de pH (Thermo Scientific Orion Star A211)
Se verificé la vigencia y cumplimiento del certificado de calibracién del medidor de pH, que tiene una
frecuencia semestral. Seguidamente se realizé el ajuste del mismo y verificacién haciendo uso de
soluciones buffer, obteniendo los valores de 2,08; 4,03; 7,04; 9,97; respectivamente; con un error de +
0,10 dentro del error permisible.
Se eligié como método a ensayar la determinacién de pH de cinco muestras de distintos sabores de
bebidas carbonatadas. La tolerancia del proceso fue de 0,4 unidades de pH. La Tabla 7 muestra que la
interrelacién se ubicé entre 10 % y 30 % siendo el sistema de medicién aceptado condicionalmente.
Por otra parte, la repetibilidad (11,54 %) y reproducibilidad (14,79 %) indicaron un mayor efecto por
el factor humano.

ANALISIS DE LAS FUENTES DE VARIACION EN LAS MEDICIONES
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De acuerdo con Gutiérrez & De la Vara (2009), la variacién es un fenémeno que estd presente en todo
proceso industrial y puede dividirse en dos tipos: la variacién real del proceso, otorgada a factores de caracter
aleatorio que hace imposible fabricar dos productos exactamente iguales y la variacién en las mediciones, que
debe ser analizada, reducida o eliminada para asegurar una medicién confiable que permita evaluar el
producto de manera adecuada.

Evaluar los parametros fisicoquimicos de calidad de las bebidas carbonatadas implica una serie de ensayos
en los cuales intervienen sistemas de medicién que determinan el cumplimiento de especificaciones del
producto elaborado. En la practica, es comtin tomar al equipo como el elemento de mayor importancia, sin
embargo, existen otros elementos para un proceso integral de medicién y que en todo momento deben ser
atendidos. Zanobini et al. (2016) sefala que estos elementos permiten entender la medicién como un sistema
conformado por el equipo y/o instrumentos de medicién, el método empleado, las habilidades y experiencia
del analista u operador, los materiales utilizados, asi como también el ambiente en el que se desarrolla el
sistema.

En condiciones normales de trabajo son estos los elementos que influyen en las variables de salida del
proceso de medicién y fueron considerados en este trabajo. Con base en el estudio R&R se elaboré el
diagrama de causa y efecto, Figura 3, para identificar las causas potenciales de la variabilidad observada en las
mediciones de los pardmetros fisicoquimicos criticos de las bebidas carbonatadas, las cuales fueron agrupadas
partiendo del método 5M, explicadas a continuacién:

a. Mdiquina: Con respecto a los equipos utilizados, se establecieron las siguientes causas potenciales:
inestabilidad, desgaste y equipo de uso semi-manual. El laboratorio cuenta con instructivos de limpieza
y mantenimiento de los equipos e instrumentos; sin embargo, algunos no son ejecutados ni revisados
con la frecuencia requerida; conllevando a un desgaste prematuro, pudiendo esto incidir en el correcto
uso y operacion continua de los mismos.

De igual forma, existe un plan de mantenimiento preventivo y calibracién de los equipos, cuya
ejecucién es responsabilidad del drea de metrologia. A pesar de que los equipos estaban calibrados y
con resultado de cumplimiento, la falta de seguimiento y supervisién respecto a este tema por parte del
personal del laboratorio resulté evidente.

Por otra parte, la palabra inestabilidad surgié debido a la ubicacién de la balanza, que si bien se
encontraba protegida por un cuerpo acrilico, realizar ensayos como volumen de llenado implica el
pesaje de una gran cantidad de botellas por minuto recién extraidas de la linea de produccién,
ocasionando que las gotas de liquido entren en contacto con las bases de goma del equipo y en
ocasiones cause desplazamiento del equipo. Esta perturbacién influye en la exactitud de los resultados
de pesada para las balanzas.

Otra causa es atribuida al equipo con mayor porcentaje de reproducibilidad, el medidor semi-manual
de carbonatacién Zahm & Nagel, ya que implica una serie de pasos manuales, cuyo resultado depende
de la correcta utilizacién, experiencia y agilidad del analista. Mediante este equipo se efecttia la lectura
de los parametros temperatura y presién méxima para su conversion a volumen de gas, haciendo uso de
las tablas de volumenes de carbonatacién, lo que a su vez podria generar incertidumbre segn la lectura
y apreciacion del analista.
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No obstante, el drea cuenta con otro equipo capaz de efectuar esta prueba, el Densimetro Anton Paar
DMA 4500 M, acoplado con el equipo Carbo QCy, a su vez, con un dispositivo de llenado (PFD) que
pincha herméticamente la botella de muestra haciéndola fluir por el densimetro y el Carbo QC sin que
haya fugas de CO2, logrando la medicién de grados Brix, densidad y carbonatacién en un solo analisis,
al mismo tiempo y de manera automética. Por lo que una manera de disminuir significativamente esta
causa serfa garantizar el funcionamiento éptimo del equipo, en conjunto con la capacitacién del
personal para fomentar su uso.

b. Método: Los procedimientos analiticos bajo los que se ejecutaron los ensayos estin establecidos en el
manual de la empresa, y son conocidos por el personal analista del laboratorio. Sin embargo, la falta de
comprension del método, de las condiciones que faciliten su ejecucion y el uso de métodos manuales
pudieran ser las posibles causas.

Realizar estudios de repetibilidad y reproducibilidad de un proceso sirve para detectar errores en
protocolos de ensayo (Gonzélez & Falcén, 2015); la la presente investigacién no fue la excepcién.
Resultando en evidencia la falta de comprensién de procedimientos por parte de los analistas, al omitir
pasos durante la ejecucion de los ensayos de rutina, por lo que se suministré y resalt6 la informacion
desconocida o desestimada, asi como las condiciones de repetibilidad.

Un ejemplo de ello fue el procedimiento para el analisis de cloro libre, el cual indica que una vez
agregado y mezclado el reactivo en la muestra de agua, el tubo debe guardarse en el comparador
durante 1 min, lapso que representa el tiempo de reaccién y una vez que haya transcurrido puede ser
leido el valor del parametro en el colorimetro. Sin embargo, los analistas manifestaron desconocer esto
y por tanto omiten este punto dentro de sus labores de rutina.

Otro hallazgo fue la falta de condiciones que faciliten la ejecucion de los métodos estandarizados para
el andlisis de control de calidad de bebidas carbonatadas. Es sabido que para efectuar el analisis de
grados Brix y pH/AT de una bebida carbonatada, la misma debe ser primero desgasificada para retirar
el CO2 contenido. La norma indica que la bebida debe estar entre 20 a 25 °C, por tanto, si se extrajo
de la linea de produccién debe entibiarse hasta que alcance la temperatura deseada; siendo necesario
contar con un bafio térmico para efectuar correctamente este paso. Ademads, la medicién del nivel de
carbonataciéon en botellas debe ajustarse a 4 °C + 2 °C, reafirmando nuevamente la necesidad de
disponer de un bano térmico para el enfriamiento. Por otra parte, el proceso es manual y robusto, que
concluye en la conversién de temperatura y presion maxima de la botella para la determinacién del
volumen de gas mediante las tablas de carbonatacién. Sin embargo, genera incertidumbre porque
depende de la apreciacion del analista.

En el disefio del método de desgasificacion de bebidas se observo falta de robustez. EI método indica,
entre otros puntos, que debe ser aplicado un flujo fijo de aire a la bebida durante el tiempo éptimo
estimado segun el estudio de desgasificacion; sin embargo, no es el caso de la presion del aire a utilizar,
que permite a cada analista trabajar bajo su propio criterio.

La presion de suministro de aire y el tiempo son claves en este ensayo, para que la muestra no se
desgasifique hasta el punto de ocasionar su evaporacién. Para lograr este tiempo se cuenta con un reloj
que emite una alerta cuando finaliza el tiempo fijado, mas no corta el suministro de aire a la muestra
(no se encuentra acoplado al sistema de la flauta), siendo necesario que el analista disponga de su total
atencion en el ensayo.

c. Mano de obra: Cuatro de cinco equipos mostraron mayor porcentaje de reproducibilidad que de
repetibilidad, indicando que la variabilidad es de tipo humano. Esto permitié plantear como causas
potenciales el exceso de confianza, el factor distraccién, el manejo del equipo manual, la carga de
trabajo y la falta de organizacién personal.
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El exceso de confianza juega un papel importante en este punto, debido a que el analista se encuentra
acostumbrado a la toma de muestras y a la ejecucion del andlisis como parte de su rutina diaria de
trabajo. En el estudio se observd cierta desinformacién y omisiones en los procedimientos
estandarizados para evaluar la calidad del producto envasado. Se requiere de una capacitacién donde el
analista pueda entrenar las técnicas, experiencia y habilidades para validar procedimientos y ejecucion
efectiva de los mismos.

Tal como lo indica el plan de inspeccién y ensayo de la planta embotelladora, el analista de turno es
responsable de una gran cantidad de competencias que deben ser realizadas en un mismo periodo de
tiempo y a la brevedad posible para contribuir a la sinergia del proceso productivo. Dado que el anélisis
R&R fue realizado en el horario de trabajo, result6 notorio en algunos casos la falta de compromiso del
personal; siendo entonces los aspectos asociados a la mano de obra (fatiga, estrés y exceso de
responsabilidad) una fuente de variacién.

Otro punto resaltante fue el hecho de que la prueba de carbonatacion es de tipo manual e involucra
errores de observacion y apreciacion de lectura en las tablas de volimenes; ademds de la experiencia y
destreza del analista al hacer uso del equipo. Aunado a esto, es un equipo de gran tamano y al
introducir la botella se vuelve pesado; requiere de mayor atencién para su correcto uso.

En el drea fisicoquimica laboran los analistas de turno e incluso los clientes del laboratorio. Por
ejemplo, el personal de sala de jarabe y de produccién, quienes cuentan con un personal de evaluadores
que ejecutan sus respectivas prucbas dentro de las instalaciones. El 4rea del laboratorio es bastante
reducida y los analistas disponen de tiempo limitado para dar resultados, situacién que promueve
desorden durante la e¢jecucion de los ensayos. Ademds, es notoria la falta de sincronizacién con el resto
de los analistas y personal, visualizindose esto como una oportunidad de mejora en la planificacién y
organizacién personal del equipo de trabajo, en cuanto al tiempo, reporte efectivo de los controles y el
cumplimiento de las actividades.

Materiales

Los equipos donde se hizo uso de muestras no destructivas fueron la balanza semianalitica y el
colorimetro, obteniéndose 0,6 % y 15,57 % de contribucién por reproducibilidad, respectivamente. En
el caso del colorimetro se prepararon muestras homogéneas de 2 L, permitiendo que todos los analistas
evaluaran las mismas partes por triplicado. Por el contrario, en la determinacién de carbonatacién,
donde se destruye la muestra por completo y todas las partes deben ser nuevas, se obtuvo una mayor
desviacién por reproducibilidad (27,4 %).

Otra causa potencial fue el control de las condiciones de almacenamiento de las partes. Las muestras
destructivas usadas para evaluar la balanza, el medidor de carbonatacién, densimetro y equipo de pH
fueron recolectadas previamente, y debido a la falta de un bafio térmico que acondicionara las muestras
permanecieron almacenadas en distintas areas.

Las muestras para andlisis de CO2 deben estar a 4 °C + 2 °C, por lo que fueron almacenadas en la
nevera de muestras del laboratorio. Por otra parte, tanto para el anélisis de grados Brix como de pH, las
muestras de bebidas terminadas deben ser desgasificadas, procedimiento que requiere entibiar a 20 °C;
al igual que las muestras de producto terminado para medicién de masa. Estas alternativas carecen de
un control efectivo de temperatura, por lo que no son idéneas para garantizar las condiciones de
almacenamiento de muestras objeto de evaluacién.

Medio ambiente: El ambiente en el que se desarroll6 el sistema de medicién también influyé en las
variables medidas. Otros factores, como la altura respecto a nivel del mar y la presién externa al
laboratorio, también influyeron en el sistema de medicion.
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En el caso del 4rea fisicoquimica del laboratorio, pudo observarse fluctuaciones en la temperatura y
humedad. Considerando los ensayos de los cinco sistemas de medicion evaluados, se constaté que la
humedad relativa varié en un rango entre 57 % a 65 %, mientras que la temperatura oscilé entre 20 °C
a 22 °C, evidenciando que la falta de control de humedad es la causa potencial en el factor medio
ambiente.

El ambiente también se encuentra representado por el entorno con el que se trabaja, por lo que se
consideré con el mismo peso los factores como: cultura organizacional, clima organizacional, luz,
ruido, entre otros. En este caso, el drea de trabajo disponible es reducida y alli conviven un grupo de
analistas por turno que deben efectuar mediciones de la misma indole, en el mismo lapso de tiempo,
generando desorden y aglomeracién de personas, que afectan la armonia y sincronizacién del trabajo
realizado.

A nivel internacional, en el sector alimentario se trabaja por la sustitucién del sistema de control
tradicional basado en vigilancia y control de alimentos, empleando sistemas preventivos mas efectivos
que garanticen la inocuidad. En el Sistema de Anélisis de Peligros y Puntos Criticos de Control
(HACCP) se aborda la seguridad alimentaria a través de la identificacién, andlisis y control de los
peligros fisicos, quimicos y bioldgicos, que abarcan desde la materia prima y las etapas del proceso de
elaboracién hasta la distribucién y consumo del producto terminado, de acuerdo a la norma
COVENIN 3802:2002 (2002).

El sistema HACCP establece que toda empresa de consumo masivo de alimentos debe cumplir con
una serie de procedimientos y condiciones basicas indispensables dentro de las normas de inocuidad, es
decir, con prerrequisitos de higiene y control (Waseem et al., 2022). En la planta embotelladora
existen 19 prerrequisitos, definidos como:

1. Edificaciones e instalaciones

2. Equipos y utensilios

3. Practicas del personal

4. Requisitos higiénicos de la produccién
5. Almacenamiento y transporte

6. Quejas y reclamos

7. Control de quimicos

8. Control microbioldgico

9. Control de alérgenos

10. Control de vidrio y plastico quebradizo
11. Limpieza y desinfeccion

12. Manejo integral de plagas

13. Control de mantenimiento

14. Control documental

15. Inspecciones y asuntos regulatorios
16. Seguridad de los alimentos

17. Trazabilidad

18. Retiro

19. Proveedores y especificaciones
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El equipo encargado de auditar el cumplimiento del plan HACCP en planta indic6 que en la auditoria
del afio anterior se plante6 inconformidad, por el no cumplimiento de items relacionados con la
aplicacién de ejercicios que evidenciaran la repetibilidad y reproducibilidad de los ensayos, dentro del
prerrequisito N° 8 (control microbiolégico). La recomendacioén, en ese sentido, fue implementar los
analisis R&R primero en el 4rea fisicoquimica y posteriormente, en el drea microbiologia. Estas
exigencias se encuentran dentro de lo pautado por la norma ISO/IEC 17025:2017 (2017).

Tomando como referencia el trabajo realizado por Sinchez (2018), quién generd la documentacién
para demostrar el cumplimiento del requisito de la norma en un sector de la industria automotriz, se
desarrollaron los procedimientos para la implementacién del analisis estadistico en un 4rea piloto de la
industria.

PROGRAMACION DEL ANALISTS R&R

El estudio del sistema de medicién fue planificado y preparado antes de su realizacién, considerando el plan
de produccién de las semanas 31 ala 35 y analizando la situacién general del laboratorio, los factores internos
y externos que pudieran influir en el logro de los objetivos. El diseno del programa fue revisado por el
supervisor del programa de aseguramiento de resultados, esquematizado en la Figura 4. Al ser una experiencia
sujeta al tiempo y disponibilidad del personal, se £ij6 una fecha estimada de realizacién en periodos semanales,
desarrollando una programacién mensual de los estudios.

La planificacién se desarrollé en un periodo de 30 dias, logrando analizar satisfactoriamente los cinco
equipos criticos identificados en la primera etapa del estudio. La balanza semianalitica fue el primer equipo a
ensayar, debido a que las muestras son del tipo no destructivas y su ejecucién toma intervalos cortos de
tiempo, facilitando la disposicién de los analistas.

Dentro de la semana 1 fue realizada la toma de muestras para el andlisis de pH en las bebidas carbonatadas,
dando paso a su medicidn, sin observaciones. En la semana 2, se efectué la toma de muestras de bebidas
terminadas para determinar el volumen de carbonatacién. En la semana 3 se procedié a tomar las muestras de
los dos tipos de bebidas azucaradas, asi como del jarabe terminado y jarabe simple en sala de jarabe, con la
supervision del personal a cargo; efectuando la medicién de grados Brix en la semana 4. Por ultimo, se
prepararon cinco muestras a diferentes concentraciones a partir de la solucién madre de hipoclorito de sodio
10 ppm para determinar el cloro libre, resultando sin novedad.

El programa disenado facilité6 que no se agruparan los estudios en un solo periodo, evitando discrepancia
entre las fechas registradas en el formato y las reales. Las fechas exactas se encontraron sujetas a modificacion,
en base a la experiencia ganada en el proceso, a la disponibilidad de equipos, instrumentos, patrones y
analistas; asi como, eventualidades y modificaciones en el plan de produccién.

El cronograma sirvié como formato base para planificar los venideros ejercicios de validez de resultados,
tanto intra-laboratorio como inter-laboratorios, y estudios R&R aplicados a otros equipos y sistemas de
medicién.

A continuacién, se presenta una descripcion de los pasos seguidos en la programacién del andlisis R&R
para generar la documentacion senalada en la Figura 4.

A. Procedimiento para la realizacion de estudios R&R
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Posterior a la planificacién y para puntualizar la respuesta a la pregunta auditada en el prerrequisito N°
8y la seccidon 7.7 de la norma ISO 17025:2017, se elaboré la metodologia de trabajo para la realizacién
de estudios R&R. La organizacién cuenta con un formato para procedimientos, siendo utilizada dicha
plantilla para su creacién. Consta de 9 péginas, presidido por los tépicos: propésito, alcance y 4reas
involucradas, definiciones, normas y pasos a seguir para el encargado del programa de aseguramiento
de resultados y para el evaluador, registros y documentos relacionados.
Este procedimiento fue revisado por el supervisor de aseguramiento de la calidad y aprobado por la
superintendencia de aseguramiento de la calidad. Ademds, fue hallado conforme en la auditoria por el
equipo AIB dentro del plan HACCP, para el prerrequisito N° 8. Alli se fijaron los lineamientos del
MSA, senalados en la Figura 1, que mejor se adaptaban a las necesidades del laboratorio y del 4rea,
estableciendo cantidad de partes, evaluadores y ensayos. Es de resaltar, que este procedimiento servird
de guia para los préximos responsables del programa de aseguramiento de resultados, que ademids de
cumplir con los requisitos de gestién y técnicos que establece la norma, contribuird sobre la mejora de
la calidad del trabajo realizado en el laboratorio.

B. Formato de instrucciones para los equipos
El formato de instrucciones contiene los pasos especificos segtin el equipo a analizar, por lo que en el
caso particular de la presente investigacion se crearon cinco instrucciones basadas en los cinco sistemas
de medicién objetos de estudio, con el fin de orientar a los evaluadores justo antes de la ejecucion de
cada ensayo para obtener buena comprensiéon y compromiso con la realizacién del estudio.
La plantilla para el formato de instrucciones fue tomada de la organizacién. En este formato se
establecieron las siguientes secciones: datos del laboratorio ejecutante, solicitud y antecedentes donde
se muestra informacioén referente a las muestras a analizar que estin recibiendo y su cantidad, la
justificacion de la solicitud bajo la premisa del programa de aseguramiento de resultados y el
procedimiento a seguir; basado en las normas establecidas en el manual de calidad. Igualmente, se
indican los datos de los equipos, las condiciones del ensayo y los registros de las mediciones.
El formato puede ser aplicado a cualquier equipo, y resulta de facil entendimiento por parte del
personal evaluador, estableciendo lineas claras entre lo que se espera sea el rendimiento en el estudio de
sistema de medicidn.

C. Formato de recoleccién de datos
Una vez divulgado el procedimiento e instrucciones para la ejecucion del estudio R&R, el evaluador
estd listo para proceder a la recoleccién de datos. La constancia de sus lecturas y mediciones deben ser
plasmadas en el formato correspondiente. La normativa interna exige la aplicacién de un formulario, y
se solicita rellenar datos de condiciones ambientales del drea, nombre del ensayo, equipo y del
evaluador responsable, asi como la fecha de ejecucién, hora de inicio y fin de la evaluacién, las
mediciones efectuadas a las cinco muestras por triplicado para un total de 15 datos, y una casilla de
observaciones donde el analista pudiera manifestar novedades.
El formulario, previamente revisado por el encargado del programa de aseguramiento de resultados,
fue aprobado y codificado por la superintendencia de calidad, otorgindose codificacién PLA ASC RE
250. En dicho formato se establece la frecuencia de uso y fecha de vigencia; informacién mostrada en el
encabezado del formato y solicitada por la organizacién para la validez y uso del documento.
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El formulario contempla basicamente el resultado del estudio R&R, formalizando asi la toma de datos,
facilidad de comprensién y aplicacién; permitiendo el correcto llenado y disminuyendo los errores en
el registro de los datos. Cada evaluador cont6 con una planilla de recoleccién de datos, que fue
llenando a medida que avanzaba en su anilisis, siendo entregada al encargado del estudio. La toma de
datos fue efectiva y organizada. Las copias de cada resultado al final del estudio fueron divulgadas en la
carpeta fisica y digital de aseguramiento de resultados.

Llenado de la planilla de recoleccion de datos

Entendiendo la necesidad de que cada formulario utilizado sea llenado correctamente, existe una regla
interna de la organizacién donde se exige que la parte posterior de toda planilla cuente con las
instrucciones de su llenado. Para cumplir con este requisito se elaboraron las indicaciones respectivas.
Herramienta de célculo para el estudio R&R

Luego de cumplir los lineamientos establecidos en la documentacién generada, es necesario el analisis
estadistico de las mediciones por parte de los evaluadores. Para ello se emplea la herramienta de célculo
creada para el estudio R&R bajo el formato de Microsoft Excel. Esta herramienta consta de 3 hojas de
célculos, la primera hoja plasma los datos de todo sistema de medicién de variables candidatos al
estudio R&R, mostrando los datos de los equipos junto con la trazabilidad metrolégica; ademds, de
posibles ensayos a efectuar con el método analitico estandarizado, y la informacién del personal
analista del laboratorio.

En la segunda hoja, al seleccionar el equipo a evaluar y el método de ensayo, se despliega la informacién
referente al equipo, permitiendo visualizar si estd en cumplimiento metroldgico para un estudio R&R,
mostrando la tolerancia del proceso para la caracteristica sefalada. Esta hoja permite visualizar la
informacién necesaria del sistema de medicién antes de su evaluacién.

En la tercera hoja, al vaciar la informacién del formulario de recoleccién de datos de cada analista en
las casillas indicadas, se obtienen los resultados de porcentaje de repetibilidad, reproducibilidad y la
contribucién R&R, mostrando si el sistema de medicién es aceptable, marginalmente aceptable o no
aceptable. Esta herramienta es la que permite la evaluacidn estadistica de los datos. Las ecuaciones
internas estdn basadas en lo establecido en el MSA, Figura 1, y los datos recolectados de forma
fidedigna en el laboratorio de aseguramiento de la calidad. Se podrd generar resultados de estudios
R&R para cualquier sistema de medicién, dando la continuidad del programa de aseguramiento de
resultados.

Formato de Informe de Resultados

Este formato, disefiado para plasmar el informe de resultados de los estudios R&R, resume la
informacién del sistema de medicién, el tipo de ensayo efectuado, fecha y drea de ejecucion,
caracteristicas de las partes evaluadas y la informacién sobre los evaluadores ejecutantes. Contiene los
objetivos del estudio, los criterios de evaluacién y discusién de resultados.

Con la creacién y aplicaciéon de este ultimo documento se logré un cierre de la brecha hallada en la
auditoria AIB. Resaltando que los estudios R&R realizados son pioneros en el laboratorio de
aseguramiento de la calidad de la empresa. Ademas, de aportar bases s6lidas para ampliar, extrapolar y
continuar el programa de aseguramiento de resultados.

La documentacién elaborada para el aseguramiento de los resultados, bajo los estindares de la norma
ISO/IEC 17025:2017, responde a las exigencias de los organismos auditores y entidades
correspondientes. Con este trabajo, puesto en marcha en la empresa, se apunta hacia el
perfeccionamiento del sistema de gestién de calidad del laboratorio, reconociendo la competencia
técnica y la validez de los resultados.
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CONCLUSIONES

Este estudio contribuye al control de los parametros fisicoquimicos para mejorar la calidad de las bebidas
carbonatadas en la industria de refrescos; siendo aplicable a otras industrias de alimentos. Al disminuir la
variabilidad de los sistemas de medicién se robustece la toma de decisiones en la evaluacién del producto,
generando continuidad y estabilidad en la produccion.

La metodologia propuesta permite lograr la conformidad de estos sistemas, distinguiendo los factores
decisivos para la exactitud en las mediciones que garantizan el cumplimiento de las normas de seguridad
alimentaria. Se centra en identificar las fuentes de variacién y ejecutar las mejores précticas para mitigar la
influencia de las mismas, formando parte importante de los programas de mejora continua de la empresa. El
seguimiento de los ensayos metrolégicos, mediante el control estadistico, genera productos cada vez mas
aptos, con estindares de calidad que satisfacen las exigencias y competitividad en el mercado de bienes y
servicios.
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