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Resumen— La investigacion se enmarca en la optimizacion y el control de calidad de la industria del aluminio,
abordando la necesidad de verificar la fiabilidad analitica en los laboratorios de CVG Venalum. Su objetivo general
consistid en evaluar el desempefio analitico de un método gravimétrico para la cuantificacion de alimina libre en bafios
electroliticos, utilizando un Material de Referencia Interno (MRIO02). Metodoldégicamente, se adoptd un enfoque
cuantitativo, de nivel descriptivo y disefio de campo, con un tamafio muestral de N = 15 réplicas. El procedimiento
experimental contemplo el contraste de Grubbs para valores atipicos, una prueba t de Student con un nivel de confianza
del 95% (a = 0,05) y un analisis de dispersion frente a registros historicos. Como sinopsis de los resultados, la
caracterizacion determind una concentracion media de 3,67% con una desviacion estandar de 0,117% y un coeficiente
de variacion de 3,188%, descartando anomalias estadisticas en el valor de 3,93% (G = 2,222). Asimismo, la prueba
estadistica (tcalc = 1,9271 < tcrit = 2,1448) no mostro diferencias significativas respecto al valor certificado de 3,53%.
En conclusién, se confirmé la ausencia de sesgo analitico y se valid6 satisfactoriamente la exactitud y precision del
método gravimétrico, demostrando su idoneidad para el control rutinario industrial.

Palabras clave: alumina libre, bafios electroliticos, desempefio analitico, método gravimétrico, validacion.

Abstract— The research is framed within optimization and quality control in the aluminum industry, addressing the need to
verify analytical reliability in CVG Venalum laboratories. Its general objective consisted of evaluating the analytical performance
of a gravimetric method for the quantification of free alumina in electrolytic baths, using an Internal Reference Material
(MRI002). Methodologically, a quantitative approach of a descriptive level and field design was adopted, with a sample size of
N = 15 replicas. The experimental procedure included Grubbs' test for outliers, Student's t-test with a 95% confidence level (a
= 0,05), and a dispersion analysis compared against historical records. As a synopsis of the results, the characterization
determined a mean concentration of 3.67% with a standard deviation of 0.117% and a coefficient of variation of 3.188%, ruling
out statistical anomalies in the value of 3.93% (G = 2,222). Likewise, the statistical test (tcalc = 1,9271 < tcrit = 2,1448) showed
no significant differences with respect to the certified value of 3.53%. In conclusion, the absence of analytical bias was
confirmed, and the accuracy and precision of the gravimetric method were satisfactorily validated, demonstrating its suitability
for routine industrial control.

Keywords: analytical performance, electrolytic baths, free alumina, gravimetric method, validation.
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1 INTRODUCCION

El aluminio es el elemento metalico mas abundante de
la corteza terrestre. Se le encuentra en la naturaleza
formando silicatos, tales como micas y feldespatos,
hidroxido y éxidos como la (bauxita) y como criolita
(Na3AIF6) [1]. Para la obtencién de aluminio metalico (Al),
se emplea alimina calcinada (6xido de aluminio, A1203)
mediante un proceso industrial estindar de reduccién
electrolitica conocido como el proceso Hall-Héroult [2], [3]
(ver Ecuacién 1).

Electrolisis (1)
241,03 +3Cs) —— 4Alg) +3C0;

El AI203 se disuelve en criolita fundida (Na3AIF6)
que conduce eficientemente la corriente eléctrica. El cation
Al3+ se reduce a aluminio metdlico en el catodo (hierro
recubierto con carbono). Se emplean varillas de grafito
como anodos, que se consumen durante el proceso
electrolitico por la produccién de diéxido de carbono
(CO2) [4]. Es necesario destacar que la alimina calcinada
(AI203) es un compuesto de gran relevancia en diversos
sectores como la metalurgia y la electrénica. Sin embargo,
la presencia de contaminantes puede comprometer
significativamente sus caracteristicas y desempefio. En
este contexto, se hace necesario evaluar su pureza [2], [3].

Especificamente en la industria del aluminio primario,
especificamente en el proceso de reduccién electrolitica
llevado a cabo en CVG Venalum, el control de la
composiciéon quimica de los bafios electroliticos es
determinante para la eficiencia del sistema. Al respecto,
Sanchez y Mendoza [5] sefialan que desviaciones en los
pardmetros quimicos y aditivos del electrolito, como el
fluoruro de aluminio (AlF3) impactan de forma directa en
el balance energético y en la eficiencia de corriente de las
celdas, comprometiendo la estabilidad de la operacién si
no se mantiene un control riguroso de la aldmina.

Uno de los pardmetros de mayor impacto es la
alimina libre, cuya concentracién debe mantenerse en
rangos estrictos para evitar inestabilidades en las celdas.
Segtin Grjotheim y Welch [6] el disefio operativo exige
mantener la aldmina disuelta en un rango estrecho del 2 al
5%. Una baja concentracién altera la quimica de la
interfase del &nodo, reduciendo drasticamente la eficiencia
debido a la aparicion del efecto anddico. En
contraposicién, una alta concentracién sobrepasa el limite
de solubilidad en la criolita, acumulando sedimentos
s6lidos pesados en la base del crisol que alteran el flujo de
las corrientes magnéticas y deterioran la estabilidad fisica
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de la celda.

Histéricamente, en la Division de Laboratorio de CVG
Venalum se ha empleado un método gravimétrico para
esta determinacién; sin embargo, el problema se
manifiesta ante la ausencia de un protocolo de verificacién
actualizado que respalde estadisticamente la veracidad de
los resultados generados internamente. Si este vacio
técnico persiste, se corre el riesgo de operar bajo datos con
sesgos no detectados, lo que afectaria directamente la toma
de decisiones en la alimentacién de las celdas y, por ende,
incrementaria el consumo energético y elevacién de costos
operativos. Segin Haupin [7] las desviaciones en la
concentraciéon de altmina libre alteran la conctividad del
bafio, incrementando la resistencia 6hmica y el
sobrevoltaje en los electrodos. Este fendmeno provoca un
aumento drastico en el consumo de kilovatios-hora por
tonelada de aluminio (kWh/t.Al), lo que genera un
impacto financiero directo y adverso en la estructura de
costos operativos de la planta de reduccién.

Las consecuencias de no resolver esta incertidumbre
recaerian no sélo en la eficiencia de la Divisiéon de
Laboratorio, sino en la rentabilidad estratégica de la
empresa. Aunque se han mantenido controles de rutina,
esta investigaciéon constituye el esfuerzo formal por
validar el método mediante el uso de un Material de
Referencia Interno (MRI) y herramientas estadisticas de
contraste, garantizando que el dato analitico sea una
representacion fiel de la realidad del proceso. Desde la
perspectiva de la metrologia quimica, la utilizacién de
materiales un pilar
fundamental para asegurar la confiabilidad analitica. Al
respecto, la ISO 33 [8], establece que el empleo de
materiales de referencia constituye el estindar de oro y la
préctica de referencia para evaluar de manera objetiva el
sesgo de un laboratorio, determinar la veracidad del
proceso de medicién y garantizar la trazabilidad
metrolégica de los métodos analiticos frente a patrones
internacionales.

con valores certificados es

Para dar respuesta a las necesidades analiticas, la presente
investigacion se establece como objetivo principal evaluar
un método gravimétrico para la determinacién de alimina
libre en bafios electroliticos, utilizando como base de
estudio un Material de Referencia Interno (MRI) en las
instalaciones de CVG Venalum. Para alcanzar esta meta, el

abordaje metodolégico se divide en dos fases
fundamentales: en primer lugar, se procedera a
determinar experimentalmente la concentraciéon de

altmina libre en el MRI mediante el andlisis gravimétrico
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. A partir de estos datos, la fase subsiguiente consistira en
evaluar los pardmetros de desempefio del método. La
precision se analizard mediante estadistica descriptiva y
representaciones  graficas (diagramas de caja),
contrastando la dispersion de los datos experimentales
con reportes histéricos del laboratorio y los criterios de la
norma COVENIN 2898 [9]. Por su parte, la exactitud se
verificard mediante la aplicacién de la prueba t de Student
para una muestra.

Por su parte, la optimizacién del proceso de reduccién
electrolitica del aluminio exige un riguroso control de la
composicion quimica del bafio, donde la concentracién de
alimina libre constituye un pardmetro critico para
garantizar la estabilidad térmica y operativa de las celdas.
Thonstad et al. [10], explican que la tasa de disolucién y el
limite de solubilidad de la altimina en la criolita fundida
gobiernan la estabilidad fisico-quimica del electrolito. Una
concentracion que exceda el punto de saturacién de la
mezcla liquida, precipitando particulas no disueltas en la
base de la celda, lo que altera las lineas de campo
magnético y disminuye la eficiencia del proceso.

En este contexto, la presente investigacion se justifica bajo
las siguientes dimensiones, desde el punto de vista
operativo, proporciona a la Divisién de Laboratorio de
CVG Venalum, una herramienta analitica con veracidad
comprobada. Esto asegura que las decisiones tomadas en
las lineas de produccion se basen en datos técnicamente
confiables, minimizando la incertidumbre en la medicion
y permitiendo un control mdas preciso sobre la
alimentaciéon de altimina en el proceso Hall-Héroult. En
cuanto a términos econdmicos, previene desviaciones
operativas que podrian derivar en un consumo excesivo
de energia o en la inestabilidad de las celdas, lo cual se
traduce en una reduccion de costos operativos y en la
preservacion de la vida ttil de los equipos. Segtin Ramirez
y Solano [11], la eficiencia energética global en la
electrélisis del aluminio depende del mantenimiento de
las variables fisicoquimicas del bafio. Desviaciones en
estos pardmetros alteran la conductividad y elevan el
consumo especifico de potencia, por lo que disponer de
metodologias de ensayo validadas es una condicion critica
para evitar sobrecostos por inestabilidad térmica en los
sistemas de produccion.

Para la verificaciéon metrolégica, el contraste de
hipétesis se orienta a demostrar la equivalencia y
exactitud del procedimiento analitico evaluado. En ese
sentido, se formulé un contraste de hipdtesis de una
muestra, donde la hipétesis nula (HO) establece que no
existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media experimental y el valor de referencia certificado,
postulando asi la equivalencia estadistica del método.
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Dado el enfoque de validacién metrolégica de este
estudio, la conclusién deseada se alcanza al demostrar que
no hay evidencia suficiente para rechazar HO. Por el
contrario, la hipétesis alternativa (Ha) sostiene que si
existe una diferencia estadisticamente significativa entre
ambos valores, lo cual indicaria la presencia de un sesgo y
obligaria al rechazo de la hipotesis de partida.

En cuanto al marco metodolégico de la investigacioén,
esta se vincula al enfoque cuantitativo. Segiin Herndndez-
Sampieri, et al., [12], este paradigma se basa en la
recopilacién y el analisis de datos numéricos para probar
hipétesis, establecer patrones y predecir resultados
mediante herramientas matemadticas y estadisticas. La
investigacion se centra en la medicién precisa de la masa
de alimina libre y el posterior procesamiento estadistico
de los resultados para determinar pardmetros de calidad,
permitiendo un andlisis objetivo de la validez del método
gravimétrico a través de magnitudes cuantificables.

En cuanto al nivel de la investigacién, se define como
descriptiva. Segtn Arias [13], este tipo de estudios consiste
en la caracterizacion de un hecho, fendmeno, individuo o
grupo, con el fin de establecer su estructura o
comportamiento. En este sentido, la investigaciéon busca
detallar con precisién las propiedades de exactitud y
precisiéon del método gravimétrico en bafios electroliticos,
sin pretender manipular variables de causa-efecto, sino
estableciendo una relacién de equivalencia estadistica.

Finalmente, para el disefio de la investigacion, se
empleé un disefio de campo. Segin Arias [13], son
aquellas en que la recolecciéon de datos directamente de los
sujetos investigados, o de la realidad donde ocurren los
hechos (datos primarios), sin manipular o controlar
variable alguna, es decir, el investigador no altera las
condiciones existentes. En este sentido, la investigacion es
de campo debido que los datos obtenidos son
provenientes del MRI de bafio electrolitico, es decir, se
obtienen directamente de la realidad operativa en la planta
de CVG Venalum.

2 MATERIALES Y METODOS
2.1 Material de Referencia y Trazabilidad

Para el proceso de verificacion del método
gravimétrico, se utiliz6 un Material de Referencia Interno
(MRI) de bafio electrolitico, identificado bajo el cédigo
MRI002 y suministrado por la Divisién de Laboratorio de
CVG Venalum. Este estdndar interno presenta una
concentracién promedio certificada de altmina libre del
3,53%, con una incertidumbre (expresada como desviacion

estandar) de £0,023% [14]. El uso de este MRI garantiza la
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trazabilidad analitica necesaria para evaluar los
pardmetros de exactitud y precision exigidos en la
empresa.

K 3

Fig. 1. Muestras del Material de Referencia Interno de bafio
electrolitico (MRI002) [14].

2.2 Poblacién, Muestra y Muestreo

2.2.1 Poblacion

Para efectos de esta investigacion, la poblacién o
universo de estudio estuvo conformada por la totalidad
del lote disponible del Material de Referencia Interno de
bafio electrolitico (c6digo MRIO02) en la Divisién de
Laboratorio de CVG Venalum.

2.2.2 Muestra y Tamafio Muestral

La muestra analitica se dividi6 en datos
experimentales e histéricos. Para el analisis experimental
(Grupo 1), se extrajo una muestra constituida por quince
réplicas (N=15) independientes del MRI002. La
delimitacién de este tamafio muestral obedeci6 a las
restricciones operativas y logisticas asociadas a la
disponibilidad y agotamiento de reactivos especificos en
el laboratorio durante la fase experimental. Por su parte,
para evaluar comparativamente la precision del método,
se incluyeron dos conjuntos de datos histéricos (Grupos 2
y 3), conformados por nueves mediciones (N=9) cada uno.
La justificacion metodolodgica para la inclusién de estos
grupos radica en que representan los dltimos analisis de
control interno realizados al MRI0O02 previos a este
estudio, los cuales fueron estructurados bajo un disefio
inter-analista (dos analistas independientes). Esta data
permite contrastar la dispersiéon actual frente al
desemperfio humano y operativo histérico del laboratorio.

2.2.3 Muestreo

La técnica empleada correspondié a un muestreo
aleatorio simple, dictaminado por la operatividad y los
recursos del laboratorio. La extracciéon de 1,0 g del MRI002
se realiz6 de manera sistemdtica a partir del lote
previamente homogeneizado, garantizando que cada
réplica analizada representara fielmente las caracteristicas
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fisico-quimicas del material certificado
condiciones controladas de la instalacion.

bajo las

2.3 Determinacion de alamina libre [14], [15].

2.3.1 Procedimiento experimental

Utilizando una balanza analitica (Mettler Toledo,
AG245) se pes6 aproximadamente 1,0 g de MRIO02 (mm).
La muestra se transfiri6 a un vaso de precipitados de 250
mL y se le adicion6é 30 mL de cloruro de aluminio (AICls)
al 30%, consecutivamente la mezcla se digiri6 a una
temperatura moderada bajo campana de extraccién de
gases, sobre una plancha de calentamiento (Corning, PC
620), procurando alcanzar casi la sequedad sin evaporar
completamente el liquido.

Una vez finalizada la digestion, se filtr6 por gravedad en
caliente empleando papel de filtro (Whatman, N° 540). El
residuo se lavé repetidamente con agua destilada caliente
hasta eliminar completamente los iones cloruro (Cl), cuya
ausencia en el filtrado se verific6 mediante la adiciéon de
unas gotas de nitrato de plata (AgNOs) 0,1 M; la formacién
de un precipitado blanco de cloruro de plata (AgCl)
indicaria su presencia.

A continuacién, el papel de filtro co la muestra se
introdujo en un crisol de Gooch a peso constante,
previamente secado en un horno (FURNATROL, 53600) a
100°C y pesado (mui). Posteriormente, el conjunto se
inciner6 con un mechero de Bunsen a llama medina y
luego se calciné en mufla a 1000°C durante 45 minutos.
Tras la calcinacion, el crisol con el residuo se dejé enfriar
en un desecador hasta alcanzar la temperatura ambiente
antes de ser pesado nuevamente (mz) (ver Fig. 2).
Finamente, se calcul6 el porcentaje de alimina calcinada
(ver Ecuacién 2).
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al 30%[;\\ . S—

Se filtr6 en caliente y realizaron
lavados con agua caliente
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AgNO; 99,8%

Papel de filtro
con la muestra

Crisol a 99,8%
peso [ ]
constante
e Calcinar
Incinerar el Tiempo: 45 minutos
papel flltro.a 47 Temp: 1000 °C
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1y
Wi
Zaay
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Se peso el crisol con el

residuo de alimina
Enfriar a temperatura

ambiente en
= desecador

Fig}.)Z. Etapas del tratamiento del proceso de altimina libre
en bafo electrolitico.

2.3.2 Calculos
(m, —my) 2
%a1,0, = —— x 100 &
m

Dénde  %apos  Porcentaje de alimina calcinada.
mi: Masa del crisol vacio en gramos.
mo: Masa del crisol més residuo calcinado

en gramos.

Mm: Masa de la muestra en gramos.

2.4 Tratamiento y Analisis Estadistico

Los resultados obtenidos se procesaron mediante
Microsoft Excel, empleando la media aritmética (X) y la
desviacién estandar (s) como indicadores de tendencia
central y dispersion, respectivamente. Para la evaluacion
de la exactitud y la detecciéon de posibles errores
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sistematicos, se aplicé la prueba estadistica t de Student.
Este contraste de hipétesis permitié determinar si existen
diferencias estadisticamente significativas entre los
valores experimentales y el valor certificado del Material
de Referencia Interno (MRI), bajo un nivel de confianza al
95%.

2.4.1 Media (x)

2.4.1.1 Fundamentos

También llamada promedio, se obtiene dividiendo la
suma de las mediciones de las réplicas entre el nimero
total de mediciones realizadas en el conjunto. Se utiliza
para reportar cual se considera el valor mas representativo
de un conjunto de mediciones (Skoog, et al., 2015), (Miller
& Miller, 2002) (ver Ecuacion 3).

2.4.1.1 Calculos
g = 2z S,
n
Doénde: x: Media muestral.

xi:  Valor numérico obtenido de la medida.
n: Nuamero de mediciones realizadas.

2.4.2 Desviacion estandar muestral (s)

2.4.2.1 Fundamentos

La desviacién estdndar representa el grado de
variabilidad (o dispersién). Es una estimaciéon de la
precisién basada en las desviaciones de datos individuales
con respecto a la media de una muestra de datos (Skoog,
etal., 2015), (Miller & Miller, 2002). Para un conjunto de N
mediciones es posible calcular N desviaciones
independientes de la variable con respecto a algiin ntimero
de referencia. Pero si el nimero de referencia elegido es la
media estimada (¥), la suma de las desviaciones
individuales (conservando los signos) debe totalizar
necesariamente cero y asi los valores de n — 1 desviaciones
son adecuados para definir el n-ésimo valor. Es decir, s6lo
hay n—1 desviaciones independientes de la media;
cuando se han seleccionado n — 1 valores, el ultimo esta
predeterminado. En efecto, se ha usado un grado de
libertad de los datos al calcular la media, dejando n —1
grados de libertad para calcular la precision. Como
resultado, la desviacion estdandar estimada s de un
conjunto finito de datos experimentales (por lo general n
< 30) se aproxima mas estrechamente a a si el ntimero de
grados de libertad se sustituye por n (n — 1 se ajusta para
la diferencia entre X y o) (Christian, 2009) (ver Ecuacion 4).

Universidad Nacional Micaela Bastidas de Apurimac — Per(
Rigchary, revista de investigacion en ciencia y tecnologia



https://doi.org/10.57166/riqchary/v8.n1.2026.1

v/

d https://doi.org/10.57166/rigchary/v8.n1.2026.10

2.4.2.2 Calculos
n L — )2
oo [Zim—0)? “4)
n—1
Dénde:  s: Desviacion estandar muestral (s).
xi-X%: Desviacién di del valor x; de la media
muestral.
n-1: Ntumero de grados de libertad.

2.4.3 Prueba t Student de una muestra.

Es una distribucién de probabilidad continua que se
utiliza ampliamente en inferencia estadistica. Es utilizada
para decidir si un valor experimental equivale a un “valor
teérico”, “valor verdadero” o “valor aceptado” son
idénticos dentro de un nivel de confianza dado [16]. La
prueba es utilizada para determinar si la media de una
muestra es estadisticamente diferente de una media
poblacional conocida [18] (ver Ecuacién 5).

_(x-w
t=—"7=— (5)
YN

Distribucion t de Student.
Media muestral.

Valor Teorico.

Desviacion estandar muestral.
Tamano de la muestra.

Doénde:

=92 ' R T

Tras obtener el estadistico de prueba (tcalculado), Se
determiné el valor critico (tentico) mediante la distribucién
t de Student, considerando un nivel de significancia a =
0,05y n — 1 grados de libertad. El criterio de decisién para
evaluar la exactitud se fundamentoé en el contraste directo
entre ambos valores; de esta manera, si |tcalculadol < tentico, NO
existe evidencia estadistica suficiente para rechazar la
hipétesis nula (Ho). El cumplimiento de esta condicién
permite concluir que no hay wuna diferencia
estadisticamente significativa entre el promedio
experimental y el valor certificado del material de
referencia [19].

244 Coeficiente de variacion (CVy) o Desviacion
relativa estandar (RSD)

Fundamentos

La desviacién estdndar se expresa algunas veces como
la desviacion relativa estandar (RSD), que simplemente es
la desviacién estandar expresada como fracciéon de la
media; por lo regular se expresa como porcentaje de la
media (%rsp), la cual se le denomina coeficiente de
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variacion (CV%) (Christian, 2009). Es una medida de
variabilidad relativa que expresa la magnitud de la
desviaciéon estdndar como un porcentaje de la media (
Araya, 2004), (Miller & Miller, 2002). Se utiliza para
comparar variabilidad entre dos o méas variables que se
miden en diferentes unidades o cuya media es muy
diferente ( Araya, 2004). Los errores relativos se utilizan
con frecuencia al comparar las precisiones de los
resultados que tienen diferentes unidades o magnitudes y
resultan de nuevo importantes en los calculos de la
propagacion de errores (Miller & Miller, 2002).
Evidentemente, cuanto mayor sea el coeficiente de
variacién, mayor dispersiéon tendran los datos (Gorgas, et
al., 2011) (ver Ecuacion 6).

Calculos
S
RSD = 7 x 100 (6)
Doénde: RSD: Desviaciéon relativa estdndar o
Coeficiente de variacion (CVy).

s: Desviacién estandar muestral.

X Media muestral.
2.4.5 Contraste de Grubbs
Fundamentos

Es muy frecuente encontrarse con la situacién en que
uno (o posiblemente mas) de los resultados que se
obtienen de un conjunto de medidas difiera del resto de
forma inexplicable. Por esta razén estas medidas se
denominan resultados anémalos (outliers) [17]. Las
pruebas de datos anémalos estiman la probabilidad del
evento de que un dato tan extremo se haya originado por
efecto del error aleatorio [23]. El contraste de Grubbs,
compara la desviacién entre el valor sospechoso y la media
muestral, con la desviacion estandar de la muestra. Si el
valor de G calculado supera al valor critico, se rechaza la
hipétesis de que el dato sospechoso no es anémalo. Es
decir, se acepta que el valor es anémalo [17] (ver Ecuaciéon
7).

Calculos
|Valor sospechoso — x|
= 7)
s
Doénde: G: Cociente de Grubbs.

X: Media muestral.
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s:  Desviacién estandar muestral.

2.5 Aspectos Eticos

El estudio se centrd en la evaluacién analitica de un
material inerte (MRI002) y no involucré la participacién de
seres humanos, por lo cual no fue requerida la evaluacién
por un comité de bioética ni el consentimiento informado.
El tratamiento de los datos experimentales e histéricos se
realizé bajo criterios de estricta técnica.
Finalmente, se declara la ausencia de conflictos de interés;
el acceso a la infraestructura analitica respondié a un
marco de  cooperacion  técnico-académica  sin
financiamiento externo condicionado, garantizando total
independencia y objetividad en la verificacién del método.

reserva

RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Resultados descriptivos del MRI002

A continuacién, se presentan los resultados obtenidos
mediante el método gravimétrico aplicado a quince
réplicas del MRI0O02. La Tabla 1 detalla los pardmetros de
pesaje, incluyendo la masa de la muestra analizada y el
peso de los crisoles antes y después del proceso térmico.
La concentracién final de altmina libre se obtuvo por
diferencia de pesada tras el proceso de calcinacion.

TABLA1

Resultados experimentales de la cuantificacion de altmina libre
en el Material de Referencia MRI002

Yinetzi Pacheco-Cafias, Gilberto Rafael Lara

y José Castro-Soto

14 1,0003 101,9627 101,9998 3,71

15 1,0002 107,4301 107,4670 3,69

Rep. Muestra (g) Crisol Vacio Crisol + ALO; (%)
() Muestra (g)
1 1,0000 80,7205 80,7560 3,55
2 1,0000 79,4168 79,4513 3,45
3 1,0000 80,7205 80,7578 3,73
4 1,0000 101,9618 101,9985 3,67
5 1,0003 97,0046 97,0405 3,59
6 1,0004 94,6099 94,6470 3,71
7 1,0000 80,7183 80,7542 3,59
8 1,0009 79,4148 79,4502 3,54
9 1,0007 80,7189 80,7582 3,93
10 1,0001 101,9609 101,9986 3,77
11 1,0003 97,0016 97,0393 3,77
12 1,0002 107,4325 107,4698 3,73
13 1,0003 94,6090 94,6456 3,66
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Fuente: Elaboraciéon propia basada en registros de
laboratorio (2024).

En cuanto a la distribucién visual (Boxplot) de altmina
libre (Al2Os) de los conjuntos de datos (Grupo 1, Grupo 2
y Grupo 3) (ver Fig. 3). El Grupo 1 exhibe una mediana de
3,55% con una amplitud intercuartilica mayor (caja ancha
entre 3,45% y 3,67%) y la presencia de un posible valor
atipico (outlier) cercano (3,93%). Por su parte, el Grupo 2
muestra una mediana de 3,57% con una dispersion
sumamente reducida, evidenciada por una caja estrecha y
bigotes cortos. Un comportamiento similar se observa en
el Grupo 3, cuya mediana se ubica en 3,54%, manteniendo
una agrupacién compacta de las mediciones y ausencia de
valores atipicos.

4,00
L

8 3,90
:°: 3,80
: H Grupo |
é 3,70 [ Grupo 2
é‘: 3,60 L [7] Grupo 3
< 3,50 ==

3,40

1

Fig. 3. Distribucion de la concentracion de alimina libre
(Al20s) obtenida por el método gravimétrico en el MRI002.

Al aplicar el contraste de Grubbs al valor sospechoso de
3,93% (correspondiente a la réplica 9), se obtuvo un
estadistico calculado de G = 2,222. Dado que este resultado
es inferior al valor critico tabulado (Gerttico = 2,549 para un
nivel de confianza del 95%, P = 0,05), no se dispone de
evidencia estadistica suficiente para catalogarlo como un
error atipico. En consecuencia, el resultado de 3,93% no se
considera un dato anémalo (outlier) y se conserva dentro
del conjunto de datos vélidos para la evaluacién de la
exactitud y precisién del método analitico.

3.2 Evaluacion de la Exactitud

La evaluacion del MRIO02 determindé una
concentracion media de 3,67% con una desviacion
estandar de 0,117 %. Para verificar la exactitud del método
gravimétrico, se aplic6 una prueba t de Student
comparando esta media experimental con el wvalor
certificado de 3,53%. El andlisis arroj6 un estadistico
tealculado = 1,9271, el cual result6 inferior al valor critico de
2,1448 (a = 0,05; 14 grados de libertad) (ver TABLA 2). En
consecuencia, no existe evidencia estadistica suficiente
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para rechazar la hipétesis nula (Ho), lo que demuestra
que no hay diferencias significativas entre ambos valores.
Esto confirma la ausencia de sesgo analitico y valida la
exactitud del método propuesto respecto al estdndar de
CVG Venalum.

TABLA 2

Contraste de hipétesis (t de Student) para la verificacién de la
exactitud del método mediante el analisis del MRI002.

1 (%)
3,53

Material G.L. x (%)

3,67

teale terit

1,9271  2,1448

s (%)
0,117

MRIO02 14

3.3 Evaluacion de la Precision

Con el propésito de analizar la variabilidad de las
mediciones, los datos obtenidos en el presente estudio
(Grupo 1) se contrastaron estadisticamente con los
registros histéricos documentados en el Informe de
Ensayo N° 699 (Grupos 2y 3). El Grupo 1 arrojé una media
de 3,67% con una desviacion estandar de 0,117%. En
contraste, los Grupos 2 y 3 presentaron medias similares
entre si (3,53% y 3,54%, respectivamente) y desviaciones
estdindar notablemente menores (0,025% y 0,026%) (ver
TABLA 3). Esto revela una mayor consistencia y menor
dispersion en las mediciones de los Grupos 2 y 3 en
comparacioén con el Grupo 1. Al comparar estos resultados
con la COVENIN 2898 [9], se confirma que la precisién
lograda se mantiene dentro de los rangos técnicos
aceptables para el control de materiales en la industria del
aluminio. El anélisis del Grupo 1 fue un poco mas variable
(menos repetible) que la serie histérica del laboratorio,
pero sigue cumpliendo perfectamente con el rigor
estadistico y técnico aceptable (< 5%) para validar la
precision del método gravimétrico ante los estandares de
CVG Venalum.

TABLA 3

Estadisticos descriptivos de la concentracién de altmina libre
por grupo de anélisis en MRI002.

Grupo Fecha N  x(%) s (%) CVy

1 28/12/2024 15 3,67 0117 3,188

2 23/11/2023 09 3,53 0,025 0,708

3 23/11/2023 09 354 0,026 0,734
CONCLUSIONES

La caracterizaciéon del MRI0O02 evidencié una mayor
dispersion respecto a los datos histéricos y un posible
valor atipico de 3,93% de altimina libre; sin embargo, el
contraste de Grubbs descart6 anomalias estadisticas,

OPEN & ACCESS

Pagina | 87

Yinetzi Pacheco-Cafias, Gilberto Rafael Lara

y José Castro-Soto

garantizando la validez e integridad de las quince réplicas.
Asimismo, la prueba t de Student confirmé que no existen
diferencias estadisticamente significativas entre la media
experimental y el valor certificado (tcalc < tcrit), lo que
demuestra la ausencia de sesgo analitico. Adicionalmente,
la evaluacién de la precision demostré que, a pesar de una
mayor variabilidad en el Grupo 1 (CV% = 3,188%) frente a
los registros histéricos (< 1%), el método cumple
satisfactoriamente con los criterios técnicos aceptables
conforme a la norma COVENIN 2898. En consecuencia, se
da cumplimiento al objetivo general y se valida la
hipétesis de la investigacién, confirmando que el método
gravimétrico evaluado es exacto, confiable y apto para el
control rutinario de alimina libre en los bafios
electroliticos de CVG Venalum.
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