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RESUMEN

El objetivo de la practica dirigida fue desarrollar una metodologia para la eva-
luacién de la integridad del sello de empaques poliméricos flexibles utilizados en una
compania de galletas, mediante pruebas de hermeticidad por emision de burbujas
y fuerza de sello, para utilizarse como herramienta en la deteccién de fallas en el
proceso productivo y evaluacion del desempeno de matrices nuevas que se deseen
utilizar en la empresa.

Para esto, se comenz6 con una busqueda bibliografica acerca de ambos métodos
de ensayo. Cada uno de ellos cuenta con un procedimiento estandar de la Sociedad
Americana para Pruebas y Materiales; ASTM D3078 - Método de Prueba Estandar
para Deteccion de Fugas en Empaques Flexibles Mediante Técnicas por Emision de
Burbujas y ASTM F88 - Método de Prueba Estandar para Determinar la Fuerza de
Sello en Materiales Flexibles. Con esto y con los manuales de los equipos, se inici6
con una curva de aprendizaje para poner en marcha el uso de los mismos, acondi-
cionarlos y realizar sus respectivas calibraciones para asegurar resultados confiables.

Para el primer ensayo mencionado, se inicié con estudio cruzado de hermeticidad
con vida 1util acelerada con el fin de establecer el parametro de presion a utilizar,
se establecio (55 £ 2) mbar de vacio ya que es el valor con una mejor combinacion
sensibilidad y especificidad acorde a los objetivos y necesidades de la empresa. Se
obtuvo (67 &+ 12) % en la sensibilidad y (95 £ 6) % en la especificidad con un nivel
de confianza del 95 %.

Posterior a esto, se procedi6 a realizar la verificacion del método siguiendo los
lineamientos para verificacion y validaciéon de métodos utilizados por el Ente Costa-
rricense de Acreditaciéon en laboratorios de ensayo y calibracion. Debido a que este
ensayo es de respuesta binaria o cualitativo, se estimé la incertidumbre, robustez y
precision. Seguidamente, para la verificacion de la incertidumbre, por la naturaleza
de la medicion, se realizo un anélisis de las fuentes que pueden influir en la respuesta.
Por Por otra parte, en la robustez se tomo en cuenta la altura de inmersién, tempe-
ratura del fluido y el lapso de renovacion del liquido con lo que se logré determinar
que ninguno de ellos influye significativamente en la respuesta obtenida. Por tltimo,
se verifico la precision de la mediciéon mediante una tabla de contingencia con lo que
se obtuvo una exactitud de 81 %.

Por otra parte, en el caso del ensayo de fuerza de sello, se inicié con la verifica-
cion del método con lo que se obtuvo una incertidumbre expandida de 0.0061 N/mm
con un factor de cobertura de 2. Seguidamente, en los ensayos para verificacion de
precision y repetibilidad, se determiné que la desviacion estandar del ensayo se en-
cuentra por debajo del maximo permitido por el estandar ASTM en un 11 % y 50 %
respectivamente. Asimismo, se verificaron los parametros de linealidad y robustez.

Posterior a esto, se procedi6é a determinar los limites de tolerancia del proceso
mediante los limites reales del mismo. Se realizdé un muestreo estratificado sistema-
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tico con las diferentes empacadoras de la empresa para obtener una especificacion
para el sello de mordaza de (0.1886 £+ 0.0993) N/mm y (0.1927 £+ 0.1229) N/mm
para el rodillo. Para finalizar, se realiz6 un estudio R & R para evaluar la calidad
de las mediciones con lo que se obtuvo que el sistema es adecuado para su uso.

Por ultimo, se elaboraron los procedimientos estandar para el uso de cada uno
de los ensayos y hojas de control de datos. Con dicha informacién se plante6 la ca-
pacitacion de la totalidad de facilitadores de calidad con soporte del departamento
de formacion y desarrollo de la compania. Para verificar el conocimiento y entendi-
miento de los temas, se realizé una evaluaciéon a cada uno de ellos.

Respecto al ensayo de hermeticidad se concluye que la exactitud del ensayo es
buena y el ensayo cumple las funciones deseadas para detectar fugas y microfugas
en los empaques de galletas. Se recomienda incursionar y evaluar la adquisicion
de otro ensayo de deteccion de fugas con mayor sensibilidad para contar con una
evaluacion mas precisa a nivel de laboratorio en caso de ser necesaria. Por otra parte,
respecto al ensayo de fuerza de sello se concluye que la variabilidad en el sistema de
medicion estd mayoritariamente influenciada por las partes (92.89 %) respecto a la
asociada al propio sistema de medicion (7.11 %) por lo que tiene un nivel aceptable.
En este caso se recomienda que conforme se estabilice la periodicidad de uso del
texturémetro se evalte si es viable hacer estudios de R & R de manera periodica
o si es preferible enfatizar tnicamente en pruebas de estabilidad como herramienta
de alertas tempranas en el proceso y definir intervalos de calibracién con una mayor
precision.



Indice

DEDICATORIA

AGRADECIMIENTOS Y RECONOCIMIENTOS
RESUMEN

INTRODUCCION

CAPITULO 1: EMPAQUES EN GALLETERIA

1.1 Niveles de empaque . . . . . . . ... ... L.
1.1.1 Empaque primario . . . . ... ... ... ... ....
1.1.2 Empaque secundario . . . . .. ... ... ... ....
1.1.3 Empaque terciario . . . . . ... ... ... ...
1.2 Vidaatil . . . . ...
1.3 Permeabilidad . . . . . . ... ..o
1.31 LeydeFick . . ... ... ... ... ... ...
1.3.2 Tasa de transferencia al vapor de agua (WVTR) . . . .
1.3.3 Tasa de transferencia al oxigeno (OTR) . . . . . .. ..
1.4 Polimeros empleados en empaques para galletas . . . . . . ..
1.4.1 Polipropileno . . . . . ... ... ... ... ...
1.4.2 Polietileno . . . . . . ... ..o
1.5 Tipos de empacadoras . . . . . . . .. ... ... .. .....
1.5.1 Horizontal . . . . . .. ... ... oL
1.5.2 Vertical . . .. ... ... o

CAPITULO 2: DETECCION DE FALLAS EN EMPAQUES

2.1 Fuerzadesello . ... . ... ... oL
2.1.1 Método para medir fuerza de sello . . . . . . . .. .. ..
2.1.2  Calibracion del equipo: texturémetro . . . . . . . . . ..

2.1.3 ASTM F88/F88M-15 . . . . . . . . .. . ...

Pagina

111

VII



2.2 Hermeticidad . . . . . . . . ... 26
2.2.1 Método de deteccion de fugas por emision de burbujas . . . . 26
2.2.2  Calibracion del equipo: camara para deteccion de fugas . . . . 28
223 ASTM D3078-02 . . . . . . . . . . . 29

CAPITULO 3: DEFINICION DEL PARAMETRO DE PRESION
PARA ENSAYO DE DETECCION DE FUGAS POR EMISION

DE BURBUJAS 31
3.1 Determinacion del estado de los empaques . . . . . . . ... ... .. 31
3.2 Ensayos preliminares . . . . . . . . ... 32
3.2.1 Pruebas para validez del ensayo . . . . . . ... .. ... ... 35

3.3 Definicion de pardametro . . . . . . .. .. 36
CAPITULO 4: VERIFICACION DEL METODO 39
4.1 Clasificacion de métodos . . . . . . . . . ... 39
4.1.1 Normalizado . . . . . . . . .. ... 39

4.1.2 Normalizado Modificado . . . . . . ... ... ... ... ... 39
4.1.3 No Normalizado (Método Interno) . . . . . . . ... ... ... 39

4.2 Fuerzade Sello . . . . . .. ... 40
4.2.1 Veracidad . . . . .. ... 41
4.2.2 Precision . . . . . ... 42
4.2.3 Linealidad . . . . . . . ... oo 47
4.24 Incertidumbre . . . . . . . ..o 48
425 Robustez. . . . . . . . . 53

4.3 Hermeticidad . . . . . . . ... o 61
4.3.1 Incertidumbre . . . . . . . ... 62

4.3.2 Robustez. . . . . . . .. 67
4.3.3 Falsos positivos y/o falsos negativos . . . . . . .. . ... ... 70

CAPITULO 5: DETERMINACION DE ESPECIFICACIONES TEC-
NICAS PARA LA FUERZA DE SELLO 73

5.1 Influencia del peso del producto en la fuerza de sello del empaque . . 73



XI

5.1.1 Sello de mordazas . . . . . . . .. ... ... L. 74
5.1.2 Selloderodillo . . . ... ... ... ... .. 76

5.2 Tolerancia de proceso . . . . . . . . . . ... 80
5.2.1 Muestreo. . . . . ..o 80
5.2.2 Diseno de tolerancia . . . . . . ... ..o 83
CAPITULO 6: ANALISIS DEL SISTEMA DE MEDICION 87
6.1 Estudio R & R en ensayos destructivos . . . . . . .. ... ... ... 87
6.2 Analisis de Varianza . . . . . . .. ... L 88
6.3 Componentes de la variacion del sistema . . . . . . ... ... ... 90
6.3.1 Precison/tolerancia . . . . . .. ... 91

6.3.2 Precision/variacion total . . . . . ... 92
6.3.3 Numero de categorias distinguibles . . . . . .. ... ... .. 93

6.4 Cartas X YR . . . . . . ... 93

CAPITULO 7: PROCEDIMIENTOS, INFOGRAFIAS Y CAPACI-

TACION 97
7.1 Instructivos de operacion estandar . . . . . . . . ... ... 97
7.2 Hojas de verificaciéon . . . . . . ... o 97
7.2.1 Fuerzadesello . . . . . . . . . ... 97

7.2.2 Hermeticidad . . . . . . . . .. 100

7.3 Capacitacion . . . . . . . . ... 100
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 103
8.1 Conclusiones . . . . . . . . . 103
8.2 Recomendaciones . . . . . . ... 104
NOMENCLATURA 107
BIBLIOGRAFIA 111
APENDICES 115
A Datos experimentales . . . . . . ... ..o 115

B Resultados intermedios . . . . . . . . . ... 150



XII

C  Procedimientos elaborados . . . . . . . ... ... L. 152
C.1  Fuerzadesello . ... ... ... ... ... ... ..., 152

C.2 Hermeticidad . . .. .. .. ... ... ... . 152

D  Muestradecalculo . . . .. .. 0oL 154
D.1  Error en prueba de exactitud para calibracion del texturémetro154

D.2  Humedad final de muestras de empaque . . . . . .. ... .. 154

D.3  Relacion de exactitudes para calibracion del texturémetro . . 155

D.4  Selectividad . . . .. ... o 155

D.5  Especificidad . . .. ... ... 0L 156

D.6  Valor predictivo positivo . . . . . . . .. ... 156

D.7  Valor predictivo negativo . . . . . . . .. ... 157

D.8  Exactitud . . ... ... 157
ANEXOS 159



Indice de cuadros

Cuadro 1.1 Tasas de transferencia de vapor de agua para diversos poli-

meros ((Ibrahiem y Khalifa, 2016) . . . . . ... ... ... ... ... 7

Cuadro 1.2 Tasas de transferencia de oxigeno para diversos polimeros

((Ibrahiem y Khalifa, 2016) . . . . . . .. ... ... ... ... ... 8

Cuadro 2.1 Prueba de precision para calibracion del texturémetro - pa-
tron de 1000 g. . . . ..o 20
Cuadro 2.2 Prueba de exactitud para calibracion del texturémetro. . . . 21

Cuadro 2.3 Incertidumbre expandida de patrones de masa empleados en

la calibracién del texturémetro. . . . . . . . . . ... 23

Cuadro 2.4 Resumen componentes de la incertidumbre para calibracion

- texturémetro. . . .. L L L 24

Cuadro 2.5 Condiciones atmosféricas requeridas para acondicionamiento

de muestras para prueba de fuerza de sello ((ASTM, 2014) . . . . .. 25
Cuadro 3.1 Criterio de decision para clasificar muestras con y sin fugas. 32

Cuadro 3.2 Resultados de parametros para validez de prueba a distintas

PIeSiONeS. . . . . . . e e e e e e e 36
Cuadro 3.3 Criterio para clasificacion para parametros de tabla 2x2. . . 36
Cuadro 3.4 Sensibilidad y especificidad a 55 mbar. . . . . . . . ... .. 37

Cuadro 4.1 Prueba de repetibilidad para verificaciéon del método de fuer-
zadesello. . . . .. .o 43
Cuadro 4.2 Analisis de Varianza para verificacion de precision interme-
dia del ensayo de fuerza desello . . . . . . . ... ... .. ... ... 45
Cuadro 4.3 Resumen de componentes de la incertidumbre para fuerza
desello. . . . . . . 52
Cuadro 4.4 Factores y niveles para factorial fraccionado verificacion de
método fuerza desello. . . . . . . . . ... 56
Cuadro 4.5 Analisis de Varianza para verificacion de robustez del método-

fuerza de sello. . . . . . . . He



X1V

Cuadro 4.6

Factores y niveles corrida adicional resoluciéon de ambigiie-

dad en factorial fraccionado para robustez del ensayo de fuerza de

sello. . . o L 59
Cuadro 4.7 Resolucion de ambiguedad- factorial fraccionado para robus-

tez del ensayo de fuerza desello. . . . . . . . . ... ... ..., ... 59
Cuadro 4.8 Factores y niveles para evaluacion de la robustez del método

-hermeticidad. . . . . . . ... oo 67
Cuadro 4.9 Tabla de desviaciones verificacion de robustez del ensayo de

fugas. . . . 69
Cuadro 4.10 Tabla de coeficientes para verificacion de robustez del ensayo

de hermeticidad. . . . . . . .. ... oo 69
Cuadro 5.1 Niveles experimento influencia de peso en fuerza de sello. . . 73
Cuadro 5.2 Anélisis de Varianza pesos en sello de mordaza. . . . . . .. 74
Cuadro 5.3 Analisis de Varianza pesos en sello de rodillo. . . . . .. .. 76
Cuadro 5.4 Empacadoras de empaques primarios utilizadas para muestreo. 80
Cuadro 5.5 [Iteracion nivel de precision para definicion de nimero de

muestra. . . . . ... 82
Cuadro 5.6 Parametros para calculo de tolerancia - sello de mordaza. . . 84
Cuadro 5.7 Parametros para calculo de tolerancia - sello de rodillo. . . . 85
Cuadro 6.1 Analisis de Varianza estudio R & R con interacciéon. . . . . . 88
Cuadro 6.2 Analisis de Varianza estudio R & R sin interaccion. . . . . . 89
Cuadro A.1 Datos para verificaciéon de repetibilidad para el ensayo de

fuerza . . .. 115
Cuadro A.2 Datos para repetibilidad de ancho de empaque . . . . . .. 115
Cuadro A.3 Datos para linealidad del texturémetro. . . . . . . . . .. .. 116
Cuadro A.4 Respuestas factorial fraccionado fuerza de sello. . . . . . .. 116
Cuadro A.5 Diseno completamente al azar - sello de mordaza. . . . . . . 117
Cuadro A.6 Diseno completamente al azar - sello de rodillo. . . . . . .. 118
Cuadro A.7 Datos estudio repetibilidad y reproducibilidad de fuerza de

sello. . . o 119
Cuadro A.8 Reporte de masas antes de camara de vida util. . . . . . . . 119



XV

Cuadro A.9 Reporte de masas después de camara de vida util. . . . . . . 132
Cuadro A.10 Pruebas de hermeticidad a 50 mbar . . . . . . . . .. .. .. 145
Cuadro A.11 Pruebas de hermeticidad a 55 mbar . . . . . . . . .. .. .. 145
Cuadro A.12 Pruebas de hermeticidad a 60 mbar . . . . . . . . .. .. .. 146
Cuadro A.13 Pruebas de hermeticidad a 65 mbar . . . . . . .. . ... .. 147
Cuadro A.14 Pruebas de hermeticidad a 70 mbar . . . . . . . . .. .. .. 147
Cuadro A.15 Pruebas de hermeticidad a diferentes presiones . . . . . . . . 148

Cuadro B.1 Resultados intermedios para calibracién interna del textu-
rometro y verificacion de linealidad del equipo. . . . . . . . . . . . .. 150

Cuadro B.2 Parametros para evaluacion de tablas de contingencia. . . . 151

Cuadro B.3 Valores predictivos para ensayo de hermeticidad por emision

de burbujas. . . . . . .. 151






Indice de figuras

Figura 1.1 Representacion barrera ambiente - producto de una pelicula

polimérica. . . . . . . ... )
Figura 1.2 Monoémero del polipropileno. . . . . . . ... ... ... ... 8
Figura 1.3 Molécula del polipropileno isotactico (Hermida, [2011). . . . . 9

Figura 1.4 Proceso de fabricacion polipropileno cast (Groover, Mikell,

B007) -« v oo e e 9
Figura 1.5 Proceso de fabricacion polipropileno biorientado. . . . . . . . 10
Figura 1.6 Estructura del polipropileno. (Robertson,, 2012)) . . . . . . .. 11
Figura 1.7 Diagrama de empacadora horizontal (Bosch, 2011) . . . . . . 13
Figura 1.8 Diagrama de mordazas en empacadoras (Bosch, 2011) . . . . 13

Figura 1.9 Diagrama vista lateral de rodillos en empacadoras (Bosch,

Figura 2.1 Diagrama del texturémetro con aditamentos para ensayo de

fuerza de sello (Stable Micro Systems Ltd, 2016). . . . ... ... .. 18

Figura 2.2 Tipos de sellos en empaques flexibles(ASTM International,

Figura 2.3 Técnicas adecuadas para la prueba de fuerza de sello (ASTM
International, 2013) . . . . . . . .. 25
Figura 2.4 Calibraciéon de la cdmara de deteccion de fugas . . . . . . . . 28

Figura 3.1 Comportamiento muestras en camara de hermeticidad a di-

VEISas PreSIONES. . . . v v v v v v e e e e e e 33

Figura 4.1 Cortador de tambor rotatorio manual (izquierda) - Guillotina

de doble hoja (derecha) (ASTM, 2005). . . . . . . .. ... ... ... 40
Figura 4.2 Cortador de doble cuchilla (Grip-Engineering, 2021). . . . . . 40
Figura 4.3 Troquel para corte de empaques elaborado en la empresa. . . 41

Figura 4.4 Verificaciéon de supuestos del modelo para precisiéon intermedia 46

Figura 4.5 Evaluacion de linealidad de la fuerza de sello. . . . . . . . .. A7

XVII



XVIII

Figura 4.6 Diagrama de Ishikawa tipo flujo de proceso para verificacion
de robustez de fuerza desello. . . . . . . ... .. ... .. ... ...

Figura 4.7 Comparacion de medias para el tiempo de estabilizacion del

Figura 4.8 Grafico de Daniel para estudio de robustez - fuerza de sello. .
Figura 4.9 Guias en mordazas del texturémetro. . . . .. . .. .. ...
Figura 4.10 Verificacion de supuestos del modelo para robustez del méto-

do - fuerza desello. . . . . . . . .

Figura 4.11 Diagrama de Ishikawa para verificacién de detecciéon de fugas.

Figura 4.12 Diagrama del equipo para deteccion de fugas DVACI.
Figura 4.13 Tabla de contingencia ensayos cualitativos. . . . . . .. . ..
Figura 5.1 Grafica de intervalos - sello de mordazas. . . . . . . ... ..
Figura 5.2 Verificacion de supuestos del modelo peso de productos - sello
de mordazas. . . . . . . ..
Figura 5.3 Gréfica de intervalos - sello de rodillo. . . . . . .. ... ...
Figura 5.4 Verificacion de supuestos del modelo peso de productos - sello
derodillo. . . . . . . .
Figura 5.5 Grafico de igualdad de varianzas - sello de rodillo. . . . . . .
Figura 5.6 Grafica de probabilidad para normalidad - mordaza. . . . . .
Figura 5.7 Grafica de probabilidad para normalidad - rodillo. . . . . . .
Figura 6.1 Respuesta por operador R& R. . . . .. .. ... ... ...
Figura 6.2 Respuesta interaccion parte/operador R & R (derecha), Res-
puesta por partes R & R (izquierda). . . . ... ... ... ... ...
Figura 6.3 Gréfica de componentes de variacion R & R. . . . . . .. ..
Figura 6.4 Carta de control de medias y rangos para estudio R & R.
Figura 7.1 Error al introducir c6digo SAP erréneo en hoja de verificacion
-fuerzadesello. . . . . ...
Figura 7.2 Desplegable tipo de empaque en hoja de verificacion - fuerza
desello. . . . . .
Figura 7.3 Automatizacion de deteccion de rango de tolerancia en hoja

de verificacién - fuerza de sello. . . . . . . . . ...

62

7



XIX

Figura 7.4 Error al no seleccionar el tipo de sello en hoja de verificacion
-fuerza desello. . . . . . .. 99

Figura 7.5 Desplegable resultado de prueba - hermeticidad. . . . . . .. 100

Figura 8.1 Factores para el calculo de limites naturales de tolerancia

bilaterales (Aiion, [2003) . . . . .. .. 159






INTRODUCCION

Los empaques para alimentos se han usado desde el inicio de la humanidad, al
comienzo, se emplearon con el Gnico propodsito de contenerlos y asi poder facilitar
el proceso de transporte de un lugar a otro. Sin embargo, desde hace aproximada-
mente cuatro décadas, conforme la industria de alimentos ha ido evolucionando, se
ha desarrollado ampliamente el conocimiento, enfoque y proposito de los empaques
en estos productos (Driscoll y Shafiur Rahmanl, [2007). Actualmente, dentro de las
funciones mas relevantes se encuentran: conservar las propiedades y caracteristicas

del producto lo que se relaciona con la vida ttil.

Para lograr esto, ademéas de realizar una correcta eleccion del material, es pre-
ciso contemplar la integridad del sello como un aspecto clave y determinante para
preservar las caracteristicas deseadas en el producto. La evaluacion del sellado es-
t&4 compuesta por dos elementos: fuerza de sello y ausencia de fugas (Jayan et al.,
2018). La medicion de la primera en mencion busca un balance para que esta fuerza
no sea tan alta como para que al consumidor no pueda abrirlo pero que a su vez,
esta sea adecuada para conservar el producto y no exponerlo en el transcurso del
almacenamiento, transporte y distribucion (Dudbridge, M| 2016). Por otra parte, los
ensayos de hermeticidad complementan el proceso de evaluacion del sello mediante
deteccion de fugas en puntos especificos como esquinas o uniones, para asi garantizar

el menor intercambio posible entre el ambiente y el producto.

Dicho esto, la presente practica tiene como objetivo desarrollar una metodologia
adecuada para la evaluacion de la integridad del sello de los empaques flexibles
utilizados en una compania de galletas en la que se tome en cuenta la fuerza de sello
y hermeticidad como factores claves a la hora de evaluar sellos a nivel industrial.

Para el cumplimiento de este objetivo, se realizaron las siguientes actividades:

= Investigacion bibliografica acerca de los ensayos deseados y estandares con los

que cada uno cuenta.

= Puesta en marcha de los equipos de la empresa: curva de aprendizaje para su

1



uso, verificacion de su correcto funcionamiento y calibracion.

Definicion del parametro de vacio para el ensayo de hermeticidad por emision

de burbujas.

Verificacion de cada uno de los métodos de ensayo segiin su clasificacion: cua-

litativo o cuantitativo.

Determinacion de la tolerancia del proceso de fuerza de sello en rodillo y

mordazas.
Analisis del sistema de medicién para garantizar la calidad de los resultados.

Desarrollo de procedimiento, hoja de verificacion e infografia para el correcto

uso de los equipos y ensayos en cuestion.

Por ultimo, capacitacion al personal de la compania que realizara estos ensayos.



CAPITULO 1: EMPAQUES EN GALLETERIA

Elemento usado para contener, proteger, manipular, entregar, almacenar, trans-
portar y presentar el producto desde el fabricante hasta el usuario o consumidor final
(ISO)|, 2016)). A continuacion se presentan conceptos relevantes para la comprension
de las funciones, tipos y proceso de la formacion de empaques para el producto de

interés, galletas.

1.1. Niveles de empaque

La funciéon de contener el producto, es la més basica e indispensable que debe

cumplir el empaque, los niveles se dividen en: primarios, secundarios y terciarios

(ISO!, [2016).

1.1.1. Empaque primario

Es el tinico nivel en contacto directo con el producto y tiene una gran relevan-
cia ya que a nivel de produccién se utiliza para cuantifica y controlar pardmetros
relacionados con la masa como el sobre o bajo peso, asi como unidades o densidad
de producto por unidad de empaque. Cabe mencionar que es la principal barrera
al intercambio producto-ambiente y viceversa, por lo que se deben conocer caracte-
risticas del producto a contener como: estado, composiciéon quimica y propiedades

fisicas para realizar una eleccién adecuada del empaque primario (Romain y Brule,

2016).

1.1.2. Empaque secundario

La funcién principal es contener una cantidad de unidades de empaques prima-
rios. Su objetivo esta estrictamente relacionado con la proteccion fisica, facilidad de
manipulacion del producto por parte del consumidor y de operarios, asi como una
estrategia de negocio para la comercializacion del elemento; debido a esto, se podria
remover sin afectar considerablemente las caracteristicas sensoriales y nutricionales

del producto. Sin embargo, en la realidad, el empaque secundario pueden ser un

3



componente adicional de barrera a la permeacion y contribuir a la conservacion del

alimento (Manley y Clark, 2011)).

1.1.3. Empaque terciario

Como ultimo nivel, los empaques terciarios se relacionan concretamente con ne-
cesidades de transporte y distribucién como lo son las cajas corrugadas y pallets.
En productos fragiles, como lo son las galletas, se asocia a la prevencion de danos a

la integridad del mismo ocasionados por la distribucion (Berk, 2013)).

1.2. Vida til

Tiempo que el fabricante establece en el cual asegura que las caracteristicas sen-
soriales del producto se mantienen adecuadas para el consumo. En ciertos casos, es
posible manipular la vida ttil de un producto, mediante la modificaciones en formu-
lacién o materias primas, sin embargo, esto no siempre es viable debido a limitantes
del proceso, aspectos legales o econémicos. Por esta razon, se busca preservar la vida
util del producto mediante la correcta eleccion del material del empaque, asi como
de la constante verificacion del sellado y la deteccion temprana de fugas (Robertson),

2011)).

1.3. Permeabilidad

Proceso de transferencia de gases o vapores compuesto por tres etapas principa-
les: adsorcion en superficie externa, difusion a través de la pelicula y desorcion en
la parte interna del empaque (Lllanes, 2004). La Figura . muestra los distintos
tipos de barrera que representa el empaque, dentro de ellos se destacan: proteccion

microbiolégica, quimica y de agentes fisicos como insectos o animales debido a olores

(Ahindral [2011]).
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Figura 1.1. Representaciéon barrera ambiente - producto de una pelicula polimérica.

1.3.1. Ley de Fick

Para entender el fenémeno de difusion del gas en la pelicula cuando la misma
ocurre en una unica direccién, se muestra a continuaciéon la representacion matema-
tica de la ley de Fick. En esta expresion se toma en cuenta el coeficiente de difusion
como una constante a través del empaque, la concentracion del gas o vapor de agua
que permea y el micraje de la pelicula polimérica para obtener el flujo masico que
llega al interior de la atmosfera:

ac

Donde

J= Densidad de flux mésico del permeante, 3
D= Coeficiente de difusion, m?
C= Concentracion del gas o vapor de agua, ™% .

X = Grosor de la pelicula, m.

Utilizando la expresiéon de la ley de Henry a temperatura constante y reacomo-

dando se obtiene la ecuacion mostrada a continuacion:



Donde

Pe= Coeficiente de permeabilidad del material, —%"—.
Q= Flujo de permeante, .
A= Area del material, m?.

A P= Diferencial de presiéon, atm.

Con esto, se obtiene el valor final de permeabilidad del material (Pe) de interés. Al
ser este dato dependiente de la presion, esta asociado e influenciado por condiciones
atmosféricas como la humedad relativa, sin embargo, para poder compararlos, los
proveedores de resinas y materiales de empaque reportan sus datos a 90 % y 0%

usualmente.

1.3.2. Tasa de transferencia al vapor de agua (WVTR)

Masa de vapor de agua que se transfiere del ambiente al producto a través de
la pelicula polimérica por unidad de tiempo y de area superficial del empaque. La
direcciéon de la transferencia se debe a que la concentracion de vapor de agua es
mayor en el exterior que en el interior del empaque en la mayoria de los casos. El
ingreso de agua al producto no solo provoca un deterioro en la textura, sino tam-
bién prolifera el crecimiento de microorganismos y aumenta la actividad enzimaética

(Quintana Pincayl 2008).

En el Cuadro se muestran valores aproximados de transferencia de vapor
de agua para polimeros utilizados comtinmente en empaques de galletas. En este
caso se destaca la mejora en barrera del polipropileno cast (sin orientar) respecto
al del polipropileno biorientado (BOPP). Esto se debe a que al generar tension de
forma bidireccional, se cierran espacios caracteristicos en la matriz lo cual impacta
considerablemente su valor de barrera. Por otra parte, como se puede observar, la

matriz de polipropileno biorientado es la mejor en cuanto a barrera al vapor de agua.



Esto se da gracias a que al metalizar el material se maximiza la barrera ya que, no
solo se estan juntando dos laminas de polimero sino que también las pequenas gotas
de sublimado de aluminio recaen sobre una cantidad importante de poros del flexible
lo que produce una reducciéon del intercambio entre atmosferas. Este parametro es
critico en productos con un alto poder para absorber humedad como lo son las

galletas.

Cuadro 1.1. Tasas de transferencia de vapor de agua para diversos polimeros
((Ibrahiem y Khalifal, 2016)

Material WVTR, g/m2/d(23 °C),90 % HR
BOPP 3.9-6.2
PP Cast 9.3-11
HDPE 4.7-7.8
LDPE 16-23
BOPP Metalizado 0.26

1.3.3. Tasa de transferencia al oxigeno (OTR)

Volumen de oxigeno que traspasa el material debido a la difusiéon por area de
material por dia. Una alta transferencia puede generar la oxidacion acelerada de
lipidos en alimentos con un contenido mayor al 20 % de grasas y provocar rancidez
del mismo (Robertson| 2012)), en el caso del proceso de la empresa, si se cuenta con

productos que se clasifican dentro de esta categoria.

En el Cuadro se muestran las velocidades de transferencia de oxigeno para
diversos polimeros utilizados para alimentos secos. En este caso, el comportamiento
de los polimeros es similar al del vapor de agua. La diferencia radica principalmente
en las unidades de los parametros ya que, para el oxigeno al ser un gas, se mide la
concentracion se mide en unidad de volumen en vez de unidad de masa como se hace
con el vapor de agua. Por otra parte, los pardmetros de fichas técnicas estandar se
reportan a 0% de humedad relativa para evitar influencias del oxigeno presente en

el vapor de agua.



Cuadro 1.2. Tasas de transferencia de oxigeno para diversos polimeros
((Ibrahiem y Khalifa, [2016)

Material OTR, cc/m2/d(23°C),0 % HR
BOPP 1550-2500
PP Cast 2300-3100
HDPE 2300-3100
LDPE 7000-8500
BOPP Metalizado 42

1.4. Polimeros empleados en empaques para galletas

Existen diversos materiales poliméricos que se utilizan en la produccion de galle-
tas; la eleccidon se basa en temas de costos, barreras requeridas, unidad de empaque,
entre otros. A continuacién se realiza una revision de los mismos y sus respectivas

diferencias.

1.4.1. Polipropileno

Este termopléstico es el mas utilizado en empaques de productos de galleteria y
pasteleria (Lllanes, 2004)). Se obtiene mediante la polimerizacion catalitica a condi-
ciones controladas de temperatura y presiéon del monémero propileno o propeno, su
estructura se puede observar en la Figura[I.2] Al ser esta molécula un alqueno, sus

productos se sitiian dentro de las poliolefinas junto a los polietilenos.

n

Figura 1.2. Monémero del polipropileno.

Debido a la asimetria del carbono al que esta unido el grupo metil, este polime-
ro puede tener distintas configuraciones espaciales que se traducen en propiedades
mecéanicas diversas; isotactico, atactico y sindotactico (Berk, 2013). Lo més adecua-

do es que el polimero tenga un alto grado de cristalinidad, debido a esto, para la



fabricacion de peliculas flexibles a nivel comercial se utiliza el isotactico, en la cual

el grupo funcional se sitia siempre al mismo lado de la cadena como se muestra en

la Figura [1.3| (Ward, Ian| |1997).

Figura 1.3. Molécula del polipropileno isotéctico , 2011}).

Dentro de esta matriz polimérica existen configuraciones con caracteristicas par-
ticulares debido a la formas de orientar las fibras del polimero, aditivos o laminacio-

nes, entre otros. A continuacién se detalla cada uno de ellos.

Polipropileno Cast
Este polimero se produce mediante la extrusion de pellets con ayuda de un dado
plano el cual se encarga de darle el calibre a la pelicula. Posterior a esto, el material

se enfria mediante rodillos o con un bano frio como se muestra en la Figura|1.4] Por

ultimo, se pasa a la etapa de embobinado del flexible.

— Cilindro de extrusién

;— Cilindro de extrusién
Rendija del dado /

Pelicula sxtruida {,.& Al sacado y anrollado

Bafo de enfriamiento Rodilios refrigerantes —<~

rapido o lemple

Figura 1.4. Proceso de fabricaciéon polipropileno cast QGroover, Mikell|, |2007D

Dentro de las caracteristicas destacables del PP Cast se encuentran:

» Adecuado para sellado en caliente.
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= Gran resistencia a la grasa por lo que se suele emplear en productos como

chocolate, queque, galletas y snacks.

= Buenas propiedades Opticas, lo cual lo hace llamativo para la exposicion del

producto por su alto brillo.

Polipropileno Biorientado

Se produce estirando de manera bidireccional (longitudinal y transversal) la pelicula

de polipropileno; el proceso se muestra en la Figura(l.5l Para esto, se emplean rodillos
con diversas tensiones los cuales permiten reducir el calibre de manera longitudinal

(MD) aproximadamente 10 veces y posterior a esto, en la direccion transversal (TD)

se reduce de 8 a 10 veces (Morris| [2016)).

QQ — MD T
s L

Figura 1.5. Proceso de fabricacién polipropileno biorientado.

Dentro de las caracteristicas destacables del BOPP se encuentran:

= Mejores propiedades mecanicas como a las perforaciones y roturas respecto al

PP Cast.

= Mejores propiedades 6pticas respecto al PP Cast por lo que es muy solicitado

para la impresion inversa.
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= La resistencia a la traccién en cada una de las dos direcciones del BOPP llega
a ser aproximadamente cuatro veces mas que en una pelicula moldeada de

polipropileno (PPcast) (Robertson, 2012).

= Alta barrera al vapor de agua y oxigeno como se vio en la seccién 1.3.

Polipropileno Biorientado Metalizado

Se produce aplicando un ligero recubrimiento de aluminio sobre la pelicula biorien-

tada transparente descrita anteriormente mediante sublimacion del metal. Posterior
a esta etapa, la deposicion del aluminio se da debido a un choque térmico, se deposita
aproximadamente 1 g Al/m? de BOPP (Lllanes, 2004).

Este tipo de material suele tener un costo mayor respecto al BOPP sin embargo,
mejora considerablemente sus propiedades ya que disminuye la permeacion de algu-

nos gases y permite reducir la foto-oxidacion causada por los rayos UV (Romani et

all, RO15)).

1.4.2. Polietileno

Esta poliolefina se obtiene mediante la polimerizacion del mondémero gaseoso
etileno, el cual se obtiene principalmente de procesos de refineria de petréleo. En
la Figura [1.6] se muestra la estructura quimica del monémero (lado izquierdo) y el

polimero (lado derecho) (Robertson, 2012).

Figura 1.6. Estructura del polipropileno. (Robertson) 2012)

Dependiendo del acomodo de las fibras de la cadena se pueden obtener productos

con distintas propiedades: polietileno de alta o baja densidad.
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Polietileno de Alta Densidad
Esta configuracion se obtiene cuando las fibras se acomodan de forma lineal. Para
la aplicaciéon de interés, esta configuraciéon no tiene una gran relevancia debido a
la dificultad que presenta para el sellado en caliente respecto a los otros polimeros,

ademas de su opacidad (Robertson, |2012).

Polietileno de Baja Densidad
Por otra parte, si la cadena es ramificada se obtiene polietileno de baja densidad,

dentro de las caracteristicas destacables se encuentran:
= Adecuado para realizar el sellado en caliente al igual que los propilenos.
» Poca claridad (semitransparente).
= Menor barrera al oxigeno y al vapor de agua (~ 2.5 mas baja que BOPP).

= Baja imprimibilidad debido a la textura cerosa, se deben realizar pre trata-

mientos para que la adhesion de la tinta al material sea adecuada (Driscoll y

Shafiur Rahman, 2007).

1.5. Tipos de empacadoras

Adicional a conocer sobre los tipos de materiales usados para la aplicacion en
estudio, se deben entender los sistemas de empaque con los que se cuenta ya que

esto puede llegar a influir en las caracteristicas deseadas para el sello.

1.5.1. Horizontal

Este tipo de equipos se utiliza con frecuencia en el empacado de productos sélidos
como quesos, embutidos, galletas, entre otros. En la Figura [1.7, se muestran las
partes de este equipo. Inicialmente el material flexible pasa por diversos rodillos
metalicos que cumplen la funcién de mantener la tension adecuada de la pelicula
para ingresar a los formadores: estos elementos orientan al material para envolver el
producto y formar empaques tipo almohada con un sellado triple; dos de mordaza

y uno longitudinal.
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Figura 1.7. Diagrama de empacadora horizontal (Bosch, 2011)

Los sellos de tipo transversal o de mordaza se producen gracias al movimiento
rotativo a velocidad constante de dos cilindros con el acople de piezas metalicas
dentadas llamadas mordazas. Al converger ambas piezas se forma el sello por medio
de transferencia de calor por conduccion y presion entre los metales y la seccion de
termoplastico que se sittia en el medio de las placas como se muestra en el diagrama
de la Figura[1.8] Las ranuras o dentado de las mordazas puede variar entre patrones
horizontales, verticales, entre otros. A pesar de esto, para alimentos que produzcan
polvo o pierdan crujencia por exposiciéon al ambiente - como lo son las galletas - se
utilizan patrones horizontales para asegurar que al menos uno de los sellos tenga la

fuerza adecuada. Asimismo, se usa este tipo de patrones en productos livianos que

buscan que el producto sea accesible para el consumidor (Dudbridge, M| 2016]).

Figura 1.8. Diagrama de mordazas en empacadoras (Bosch, 2011)
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Por otra parte, el sello longitudinal se genera por el deslizamiento del flexible
entre dos rodillos térmicos giratorios que estan ubicados en la parte inferior de la
banda transportadora del producto como se observa en el diagrama de la Figura[T.9]
En este caso, los rodillos son lisos, sin ranuras, por lo que el ajuste de la presion y

su alineacion es clave para obtener la fuerza deseada (Bosch, 2011).

Formador

Producto

Rodillos
térmicos

oy
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otet 5585
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RRNANIPIRIA S,

Sello de rodillo

Figura 1.9. Diagrama vista lateral de rodillos en empacadoras (Bosch, 2011)

1.5.2. Vertical

Estas empacadoras se utilizan frecuentemente para formar distintos tipos de
bolsas y agrupar producto de dimensiones reducidas como cereales, confites, galletas
pequeiias, entre otros. En la Figura [I.10] se muestran sus partes. El principio de
funcionamiento en el montaje de la bobina es similar al de la orientacién mencionada
previamente, esto con el objetivo de que el material tenga la tensiéon adecuada. El
formador de empaque provoca que la pelicula abrace el cilindro de alimentacion, de
esta forma, los lados de la pelicula se traslapan para que el rodillo pueda realizar el

sello longitudinal. En este caso, los sellos de mordaza sellan el empaque de manera

vertical (Wileyl, [2016)).



Alimentacion

Figura 1.10. Diagrama de empacadora vertical 1 2016))
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CAPITULO 2: DETECCION DE FALLAS EN EM-
PAQUES

La combinacion de medir la fuerza del sello y la ausencia de fugas (hermeticidad)
permite tener un panorama completo sobre la integridad de sello. Estos pardmetros
se verifican como parte de la inocuidad de los alimentos y el control de la calidad

del producto (Koelsck, 2019).

2.1. Fuerza de sello

La fuerza de sello es la fuerza requerida para separar progresivamente un material
flexible de otro que puede ser rigido 6 flexible, bajo condiciones especificas (ASTM
International, [2013)). Se busca que la fuerza de sello sea un balance para que no sea
tan fuerte como para que al consumidor se le dificulte el proceso de abrirlo con las
manos ni tan débil como para fallar en el proceso de distribuciéon o transporte y

exponer la integridad del producto.

En los empaques conformados por materiales con al menos una cara transparen-
te, la fuerza de sello se puede corroborar mediante métodos visuales los cuales son
no destructivos (Jayan et al.l 2018)); en la norma ASTM - F1886 se encuentra este
proceso estandarizado. Este método puede ser de gran utilidad en los casos perti-
nentes ya que no se requieren de equipo ni acondicionamiento previo de la muestra
por lo que facilita el proceso de controles diarios pasa/no pasa de los distintos lo-
tes de produccion. A pesar de esto, esta metodologia carece de utilidad en ciertas

situaciones, a continuacion se enlistan algunas de ellas:
= Incorporar materiales metalizados o bicapas no transparentes al proceso.
= Comparacion de una estructura nueva o existente contra otra.
» Cuantificar la fuerza para realizar analisis o mejoras especificas en proceso.

Debido a la necesidad de poder realizar las actividades que se mencionaron an-

teriormente y de la actual presencia de materiales no transparentes en proceso, se

17
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requiere una metodologia que lo respalde.

2.1.1. Meétodo para medir fuerza de sello

La fuerza de los sellos se puede evaluar utilizando un medidor de fuerza de trac-
cion o un equipo integrado para medir caracteristicas fisicas de productos como lo
es el texturémetro. El Gltimo mencionado, el cual serd el empleado en el desarro-
llo de este proyecto, es capaz de medir: dureza, firmeza, penetrabilidad y demas
propiedades del producto, entre ellas, la fuerza de sello de un empaque polimérico
flexible. La versatilidad radica en la capacidad de adaptar distintos accesorios segin
la aplicacion y el manejo de la informacién mediante el software Exponent a través

de una computadora.

Para realizar este ensayo, se deben sujetar las aletas de una probeta (muestra
rectangular de la seccion del sello del empaque) a las mordazas superior e inferior
como se puede observar en la Figura [2.1] La mordaza superior se desplaza a una
velocidad constante establecida en la configuracién con lo que se va registrando la
fuerza requerida para ir separando progresivamente el sello en estudio. Esto se da
hasta llegar al punto en el cual la zona del sello se haya separado completamente

mientras que la mordaza inferior permanece inmovil.

Figura 2.1. Diagrama del texturémetro con aditamentos para ensayo de fuerza de sello
(Stable Micro Systems Ltd, 2016).
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2.1.2. Calibraciéon del equipo: texturémetro

Este equipo cuenta con una plataforma de calibraciéon ubicada sobre el brazo mo-
vil. Segtin el manual de funcionamiento proporcionado por el fabricante, el proceso
de calibracion se realiza colocando patrones de masa sobre el plato, por esta razon,
la calibraciéon se asemeja a los procedimientos realizados para balanzas. La configu-

racion de la funcion de calibracion y lectura se realiza mediante el software Exponent.

El departamento de metrologia de la empresa cuenta con dos manuales destina-
dos a los lineamientos y procedimientos que se realizan para mantener el control de
los equipos. El primero de ellos, CAL 001 - Procedimiento General de Calibraciones,
tiene como objetivo definir y establecer lineamientos generales para el control de las
actividades metrologicas, asegurando la exactitud y precision de los instrumentos
de medicion y equipos de prueba calibrados en la empresa. Por otra parte, el CAL
002 - Procedimientos Especificos de Calibracién, establece los diferentes métodos
de calibracion en las diversas magnitudes, asegurando la precision, exactitud y con-
formidad por medio de comparacién con los Estandares de Medicion. Dicho esto,
para este equipo, la persona competente para realizar los procedimientos internos,
el coordinador del departamento, realizé el proceso descrito en el CAL 002 en la sec-
cion "Procedimientos de Calibracion de Masa", en donde se especifica que se debe
realizar una prueba de exactitud y de precision siguiendo el método de Relacion de
Exactitudes (TAR) el cual permite caracterizar la calidad de la medicion mediante
la relacion de la tolerancia del equipo con la exactitud del ensayo. Es conveniente
mencionar que esta relaciéon no toma en cuenta todas las componentes que pueden
influir en la incertidumbre, por esta razon, se recomienda que el departamento in-
corpore el calculo de la estimacion de la incertidumbre expandida de la calibracion

al menos en equipos de laboratorio.

Precision
Como se mencion6 anteriormente, la precision se verifica mediante la relaciéon de
exactitudes (TAR) la cual se define como la relacion entre la exactitud del instru-

mento bajo prueba (texturémetro) y la del patron empleado. Segun las politicas de
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la empresa esta debe ser una relacion minima de tres a uno (4:1) para tener certeza

que el equipo es adecuado para su uso.

Para esto, se tomaron cinco lecturas del patréon de masa de 1000 g debido a que
el procedimiento sugiere que se utilice un valor que se encuentre cercano a la mitad

de la capacidad maxima del equipo. En el Cuadro 2.1} se muestran los resultados

obtenidos.

Cuadro 2.1. Prueba de precision para calibracion del texturémetro - patrén de

1000 g.
Masa Error, Pasa 6 Masa Error Pasa 6
inicial, e/(g) Falla ajustada, e/(g) Falla
mi/(8) mas/ (8)
998.8 0.2 Pasa 1000.0 0.0 Pasa
998.8 0.2 Pasa 1000.1 0.1 Pasa
998.9 0.1 Pasa 1000.0 0.0 Pasa
998.9 0.1 Pasa 1000.0 0.0 Pasa
1000.0 0.0 Pasa 1000.0 0.0 Pasa
Desviaciéon estandar, Desviaciéon estandar,
S/(g) 0.0837 S/(g) 0.0447

Con los datos del estudio, se utilizé la Ecuacion [I} para obtener una desviacion
de 8.4 %; con esto se comprueba que el equipo es adecuado para su uso inclusive
antes de ajuste ya que esta es menor al 25 % que indica el procedimiento. A pesar

de esto, se realizo el ajuste en las mediciones debido a que el equipo cuenta con esta

posibilidad, se obtuvo un TAR de 4.5 %.

TAR= (1)

Donde
TAR = Relacion de exactitudes, adim.
S = Desviacion estandar, g.

T A = Tolerancia absoluta, g.

Exactitud
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Para esta prueba, se definieron 5 valores que contemplan todo el rango de calibracion
y de operacién del equipo. Los patrones seleccionados se pesaron de forma ascendente
y luego descendente segiin lo que describe el procedimiento interno. En el Cuadro
[2.2] se muestran los resultados de la prueba y el ajuste realizado segin lo sugerido

en el manual del fabricante.

Cuadro 2.2. Prueba de exactitud para calibracion del texturémetro.

Masa Masa Error, Pasa 6 Masa Error, Pasa 6
patrén, inicial, e/(g) Falla ajust., e/(g) Falla
my/(8)  mi/(g) mas/ (8)

50.0 50.0 0.0 Pasa 50.0 0.0 Pasa
200.0 199.9 0.1 Pasa 200.0 0.0 Pasa
500.0 500.0 0.0 Pasa 500.0 0.0 Pasa

2000.0 1999.8 0.2 Pasa 2000.0 0.0 Pasa

3000.0 2999.6 0.4 Pasa 3000.0 0.0 Pasa

Incertidumbre de la calibracién

Como se mencion6 anteriormente, dentro del control metrologico que realiza la em-

presa a sus equipos, no se encuentra la estimacion de incertidumbre. Sin embargo,
para efectos de esta practica, se realizd este procedimiento ya segiin [Comité Con-
junto para las Guias en Metrologial (2012) calibracion se define como: "operacion
que bajo condiciones especificadas establece, en una primera etapa, una relaciéon
entre los valores y sus incertidumbres de medida asociadas obtenidas a partir de
los patrones de medida, y las correspondientes indicaciones con sus incertidumbres
asociadas y, en una segunda etapa, utiliza esta informacion para establecer una rela-

cion que permita obtener un resultado de medida a partir de una indicacién” (p. 28).

Por otra parte, respecto a las fuentes de incertidumbre cabe recalcar que existen
dos: A y B. La primera mencionada se obtiene mediante datos de experimentacion
u observaciéon y de una distribucion de densidad observada para los datos. Seguida-
mente, las contribuciones a la incertidumbre de tipo B se obtienen empleando una
funcién de densidad de probabilidad asumida y se determina con informaciéon ya
existente. Para el calculo de la incertidumbre por calibracién interna se contempla-

ron diversas fuentes de ambos tipos, las mismas se detallardn a continuacién:
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Resolucion

Se tomo en cuenta la resoluciéon del indicador digital; esta componente de tipo B

sigue una distribucion probabilistica rectangular. Como se observa en la Ecuacion
, se cuantifica mediante la menor cifra significativa que puede medir el equipo (0.1

g) (Comité Conjunto para las Guias en Metrologia, |2008)).

Re
Hresoluc—calib = E

=)

1
=2 -0,02¢ (2)

3
NS

Donde

Re = Resolucion, g.

Repetibilidad

La segunda componente que se tomo6 en cuenta fue la repetibilidad de medicion
por cada patron de masa empleado para el calculo. Para esto, se utilizaron 8 pesas
distribuidas en el rango de operacién y calibracién. Se tomaron medidas de tres sets
de los patrones de forma ascendente y luego descendente para obtener un total de
seis mediciones por cada uno de ellos. Debido a que los datos se obtienen median-
te experimentacion, se considera que esta fuente es de tipo A. El valor se obtiene
mediante la media aritmética de las desviaciones estandar como se observa en la

Ecuacion 3 En el Cuadro [B.1] se presentan los datos utilizados para el célculo.

Y, S(mi) 0553 g
Hrepet—calib \/ﬁ \/6

= 0,225 ¢ (3)

Donde

n = Consecutivo, adim.

Incertidumbre de los patrones de masa

Debido a que se utilizaron diversos patrones de masa para el proceso de calibracion,

se tomd en cuenta la incertidumbre reportada en el certificado de calibracion para

cada una de ellos. El ente calibrador reporta sus mediciones en todos los casos con
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un nivel de confianza del 95 % por lo que emplea un factor de cobertura k—=2. Debi-
do a esto, para obtener la componente estandar deseada se divide la incertidumbre
reportada en certificado entre el factor de cobertura como se muestra en la Ecua-
cion [4 en el Cuadro [2.3] se muestran las incertidumbres expandidas de los patrones
utilizados.

Y U 0,0059
Hpat—calib = Zz_llf pat 5 g = 0,003 g (4)

Donde
U = Incertidumbre expandida, g.

Cuadro 2.3. Incertidumbre expandida de patrones de masa empleados en la cali-
bracion del texturémetro.

Masa patroén, Incertidumbre expandida,

my/(8) Up/(8)

5 0.000012

50 0.000024

100 0.000042

500 0.00022

1000 0.00042
2000 0.0024
3000 0.0028

Finalmente, combinando las diversas contribuciones que se muestran en el Cua-
dro2.4] y empleando la Ecuacion pse obtiene una incertidumbre tipica de calibracion
de 0.23 g. Este valor, se empleara posteriormente en el calculo de la incertidumbre

expandida de la medicion de fuerza de sello.

Healib = \/(,uresoluc—calib)2 + <,upat—calib)2 + (:urepet—calib)2 (5)

= /(0,0299)2 + (0,225¢)2 + (0,003¢)% = 0,23 ¢

Donde,

w: Incertidumbre tipica, g.
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Cuadro 2.4. Resumen componentes de la incertidumbre para calibracion - textu-
rometro.

Fuente Tipo Distrib. Entrada Coef. sensibilidad  Salida (u - ci)
(1) Valor Unidad Valor Unidad

Resolucion B Rectang. 0.029 g 1 - 0.029 g

Repetib. A Normal  0.225 g 1 - 0225 g

Patron A Normal  0.003 g 1 - 0.003 g
Hecalib (g) 0.23

2.1.3. ASTM F88/F88M-15

El Método de Prueba Estandar para Determinar la Fuerza de Sello en Materiales
Flexibles (ASTM F88), presenta los lineamientos que se deben seguir para realizar
ensayo de fuerza de sello de manera adecuada. A continuacién se muestran algunos

de los puntos maés relevantes de la normas:

= El método para cortar las probetas debe estar acorde al estandar D882 - Mé-
todo de Prueba Estandar para Propiedades de Tension de Pléasticos Delgados.
Las medidas aprobadas para el ancho de la muestra son: 25 mm, 15 mm y 25.4
mm. En la Figura[2.2] se pueden observar los tipos de sellos y las dimensiones

propuestas por el estandar.

.

e ik

76 mi
(3")

L— (3")

76 mm

____{25‘4mm__ ___‘25.4mm}'7
) (1"

FIN SEAL HOT WIRE SEAL

3mm  Minimum
—'l I‘"(ma') (Recommended)

4_‘25.4 mm’_7
(17
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@) e B @)

LAP SEAL

Figura 2.2. Tipos de sellos en empaques flexibles(ASTM International, 2013)
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= El acondicionamiento de las muestras debe ser acorde a las especificaciones
E171 - Practica Estandar para Acondicionamiento y prueba de Empaques

Barrera Flexibles.

= El ambiente de ensayo debe estar acorde a las condiciones que se muestran en

el Cuadro 2.5

Cuadro 2.5. Condiciones atmosféricas requeridas para acondicionamiento de
muestras para prueba de fuerza de sello ((ASTM] [2014)
Temperatura, 7'/ (°C) Humedad relativa, HR/ (%)
23 £2 50 £5

= En caso de no tener informacién sobre el tiempo de estabilizacion del sello, se

debe usar al menos 40 h.

= La forma de colocar la muestra en el equipo debe ser siempre la misma ya que
si se varfa, se puede crear una confusién con una componente de flexion, en
vez de la fuerza de sello. En la Figura [2.3] Se muestran las técnicas posibles

propuestas por la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales.

Maordaza Mordaza Mordaza
S
% ~, - Material
b @ de
Placa de alineacion prueha
' =
s Q?
L~
ra il =
Mordaza
Sin soporte Soporte 90 ® (con mano) Soporte 180 *

Figura 2.3. Técnicas adecuadas para la prueba de fuerza de sello (ASTM International,
2013)

= El equipo debe contar con un dispositivo para medir la velocidad de separaciéon

de las mordazas la cual debe estar entre 200 mm/min y 300 mm/min.
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Asimismo, la norma enlista los requisitos que debe contener el reporte de los datos,
a continuacion se resumen los relevantes para el desarrollo de esta metodologia:
1. Material de la muestra.
2. Identificacion del equipo y método usado.
3. Condiciones atmosféricas; temperatura y humedad relativa.
4. Velocidad de separacion de las mordazas.
5. Separacion inicial de las mordazas.
6. Ancho del sello de la muestra.
7. Direccion del sello del material respecto al equipo u operador.
8. Fuerza de sello obtenida.

9. Técnica de sujecion segin lo mostrado en la Figura [2.3]

2.2. Hermeticidad

Segun la Sociedad Estadounidense para Pruebas y Materiales (2013), se defi-
ne fuga como cualquier abertura que permita el ingreso o escape de sustancias de
forma indeseada; se dice que cuando hay presencia de fugas, el empaque carece de
hermeticidad. En el caso especifico de los empaques poliméricos flexibles, las fugas
se pueden atribuir a fallas en el proceso de termosellado los cuales, en muchos casos,
a pesar de tener una fuerza correcta, presentan arrugas o contaminacion de galleta

en la zona, lo que produce un sello incompleto.

2.2.1. Meétodo de deteccion de fugas por emision de burbujas

Este método es el mas econdémico, réapido y simple de realizar entre los diversos
procesos de deteccion de fugas, asimismo, es aplicable al control de alimentos secos
como lo son las galletas. En productos que no contienen liquido en su interior, este
método consiste en colocar el empaque en una camara de vacio sumergido en un

fluido. Se aplica una reduccién de presion en la parte externa de la muestra, de
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esta forma el aire que se encuentra en el interior se expande y genera presiéon sobre
la superficie. De esta manera, en los puntos de falla el gas lograré salir por lo que
se observan burbujas en el fluido de inmersion (Dudbridge, M, 2016). Por tltimo
cabe destacar que este método es el empleado en el desarrollo de esta practica ya
que es el equipo que cumple mejor las necesidades de la empresa, ademas, la compa-

nia ya habia adquirido el equipo para iniciar el proceso de uso previo a esta practica.

Existen ciertos factores que influyen en la respuesta de esta prueba dentro de
los cuales se pueden destacar: tamano del orificio (fuga), la viscosidad del fluido de
inmersion y el nivel de vacio aplicado. Respecto al dltimo punto mencionado, cabe
destacar que si no se selecciona una presion adecuada esta prueba puede dar falsos
negativos porque imposibilita que el gas que se encuentra al interior del empaque
venza la tension superficial del liquido lo cual genera que el aire no salga por la fuga.
Por otro lado, los falsos positivos pueden darse por aplicar un vacio muy elevado
lo cual abriria el sello debido a la presion ejercida por el gas en los sellos, lo cual
estaria provocando la fuga en el ensayo plenamente (Illinois Institute of Technology;,

sf). En la seccion 2.2.3 se discute a mayor profundidad algunos de estos factores.

Ademas de este método existen otros métodos para la deteccion de fugas en

empaques flexibles, a continuaciéon se mencionan algunos de los mas empleados:

= Tintes fluorescentes: Mediante este tipo de fluidos y lamparas ultravioleta, se
detectan fugas pequenas de manera visual, al igual que el propuesto para este

proyecto (emision de burbujas) (Bergoglio y Mari, 2012)).

= Caida de presion: Se presuriza el interior del empaque mediante una aguja;
este mismo dispositivo detecta la caida de presion mediante un mandémetro en
un lapso de diez segundos. En el caso de que el empaque tenga fugas, la caida
de presion existira. Por lo contrario, si el empaque es hermético, no se dara

(Dudbridge, M| 2016]).

= Inyecciéon de helio: Mediante un dispositivo se inyecta el fluido en el empaque

para colocarlo en una camara a condiciones controladas la cual cuenta con
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un sensor de concentracion del compuesto en el medio (Schlick-hasper et al.,

2016). La diferencia de concentracion de helio en la cAmara se correlaciona con

las fugas que permitieron que el fluido saliera del empaque.

= Métodos computacionales de vision: Existen diversos métodos que utilizan

laser o métodos ultrasonicos que detectan fugas de manera muy rigurosa, sin

embargo, tienen la particularidad de ser muy costosos (Schlick-hasper et al.,

2016).

2.2.2. Calibracién del equipo: cAmara para detecciéon de fugas

La cdmara para deteccion de fugas funciona mediante una bomba de vacio, la
cual se programa por medio de la pantalla tactil que posee el equipo. En este caso,
a diferencia del equipo para medir fuerza de sello, la compania no cuenta con los
instrumentos para realizar este tipo de calibraciones. Debido a esto, se recurrié a un
laboratorio de calibracion el cual implemento6 su procedimiento para instrumentos de
medicién de presiéon con ayuda de un equipo calibrador de procesos Fluke 725 para
realizar pruebas de precision, repetibilidad y estimacion de incertidumbre expandida.
Para realizar el proceso, se conect6 el equipo calibrador entre la bomba de vacio y

el reservorio del equipo mediante un adaptador como se observa en la Figura [2.4]

Figura 2.4. Calibracion de la caAmara de deteccion de fugas
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El certificado de calibracion proporcionado por la empresa indica que la lectura
de presién tiene una incertidumbre expandida de 1.7 mbar con un factor de cober-

tura de 2 en el rango de 0 mbar a -500 mbar.

2.2.3. ASTM D3078-02

El Método de Prueba Estandar para Deteccion de Fugas en Empaques Flexibles
Mediante Técnicas por Emision de Burbujas presenta los lineamientos que se deben
seguir para detectar fugas en empaques flexibles. A continuacion se exponen ciertos

puntos relevantes que se destacan en la norma:
= El nivel de vacio debe ser elegido segiin la aplicacion.

» Este método visual no cuantitativo, permite localizar fugas gruesas. Si se desea
mejorar la sensibilidad se puede obtener aplicando una presiéon positiva luego

de finalizar el ensayo de vacio.
» La muestra debe quedar inmersa al menos 25 mm en el fluido.

= La temperatura de la muestra debe estar en equilibro con el fluido y la tem-

peratura del entorno.

= Se puede ensayar simultdneamente més de una muestra siempre y cuando se

pueda detectar fallas en todos los empaques.

» El ensayo debe reducir su presion a una tasa de 1 inHg/s aproximadamente

hasta llegar al valor deseado. En este punto, se debe mantener 30 s.

» La seleccion del fluido de inmersion debe estar acorde a la practica E515 -
Método de Prueba Estandar para Deteccién de Fugas Mediante Técnicas por
Emision de Burbujas. Dentro de ellas se pueden destacar: tener baja tension
superficial (deseable) ya que un valor alto dificulta el proceso de salida de las
burbujas méas pequenas. Asimismo, el fluido no debe degradar el material del
empaque y debe tener una baja tasa de evaporacion a temperatura ambiente.

Debido a esto, algunos de los fluidos més utilizados son: agua (se puede agregar
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1/3 en volumen de algin agente humectante para reducir tension y promover
el crecimiento de burbujas), aceite mineral y etilenglicol (ASTM| 2018)).

Asimismo, la normal enlista los requisitos que debe tener el reporte de los datos,

a continuacion se resumen:
1. Identificaciéon de la muestra.
2. Modificaciones realizadas al procedimiento.
3. Fluido de inmersién y méaximo nivel de vacio empleado.
4. Tiempo que se aplicd vacio maximo.
5. Identificacion de falla de la muestra, si es posible, localizacion de la fuga.
6. Nimero de muestras probadas y numero de fallos.

7. Si se usa la prueba para cumplir requerimiento, indicar si cumple o no e iden-

tificar el requerimiento.

8. Si se utiliza para evaluar o comparar productos, materiales, métodos, u otro

parametro, indicarlo explicitamente.



CAPITULO 3: DEFINICION DEL PARAMETRO
DE PRESION PARA ENSAYO DE DETECCION
DE FUGAS POR EMISION DE BURBUJAS

Como se mencion6 anteriormente, la norma ASTM D3078-02 no especifica la
presion a la que se debe realizar el ensayo ya que esto varia segiin las caracteristicas
del producto, materiales de empaque y sensibilidad deseada. En este capitulo se
expone el proceso utilizado para definir el parametro adecuado de vacio para ensayar

los empaques poliméricos flexibles de la empresa.

3.1. Determinacion del estado de los empaques

Debido a que actualmente el proceso no se encuentra en control respecto a fugas,
se debe conocer inicialmente la hermeticidad de cada uno de ellos ya que seria
inadecuado asumir que la totalidad de unidades se encuentran herméticas. Para

esto, se construyo y realizo el proceso descrito a continuacion:

1. Se tomaron e identificaron empaques de galleta de la linea de producciéon para
pesarlos en una balanza analitica con el fin de conocer su estado inicial (m;).
En esta masa se contemplan los siguientes elementos:

= Masa del empaque
» Masa del producto seco (galleta)
» Humedad inicial del producto
2. Posterior a esto, se inici6 un estudio de vida t1til acelerado a condiciones con-

troladas 40 °C y 70 % de humedad por un periodo de 37 dias debido a que es

el tiempo determinado por la empresa para el estudio del producto utilizado.

3. Una vez finalizado el anélisis, se pesaron las muestras nuevamente para conocer

el estado final en el cual se contempla:

= Masa del empaque

31
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Masa del producto seco (galleta)

Humedad inicial del producto

Humedad adquirida por el producto debido a permeabilidad del material

Humedad adquirida debido a fugas en las zonas de sellado

Con los datos ya conocidos, se empleo la ecuacion [6] para determinar una hume-
dad final aproximada de cada uno de los empaques.
_ Am+m; - H;

H: =
f my

Donde
m= Masa de la muestra, g.

H— Humedad de la muestra, %.
Por ultimo, se realiz6 una comparaciéon de la humedad final con el parametro

de humedad critica establecido por el negocio para los productos al final de su vida

util para clasificar cada una de ellas como hermética o no hermética, ver Cuadro [3.1]

Cuadro 3.1. Criterio de decision para clasificar muestras con y sin fugas.

Comparativa Decision

Hf < Heritica Muestra sin fugas representativas para
el proceso (Hermética)

Hf >Hecritica Muestra con fugas representativas para

el proceso (No hermética)

3.2. Ensayos preliminares

Con la clasificacion de las muestras que se mencion6 en la seccién anterior, se
ensayaron 12 empaques clasificados como herméticos y 12 no herméticos por cada
presion establecida. Las pruebas iniciaron en 50 mbar de vacio ya que se realizaron
pruebas previas con muestras sin pasar por camara y se detectd que antes de este

nivel la totalidad de muestras pasa el ensayo lo cual indica que a esta presiéon no es
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posible detectar las fugas atun. Con esto, se realizaron aumentos progresivos de 10
mbar para determinar una correlacion entre la presion y el resultado obtenido en
la prueba, los resultados se pueden observar en la Figura [3.1. Ambos conjuntos de
datos se ajustaron a ecuaciones de tipo lineal ya que es el comportamiento teérico

esperado en la ganancia de humedad de galletas a condiciones constantes.
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Figura 3.1. Comportamiento muestras en cidmara de hermeticidad a diversas presiones.

En la tendencia superior de color anarajado se muestra el comportamiento de los
empaques que de antemano se sabia que presentaban fugas y dieron el mismo resul-
tado -fugas- en el ensayo de emision de burbujas. La pendiente del ajuste es positiva,
esto muestra que la relacion del aumento de presion es proporcional al porcentaje de
muestras positivas detectadas; en el caso ideal, se deberia poder detectar el 100 %
de los empaques no herméticos, sin embargo, se sabe que esto estaria correlacionado
con un alto porcentaje de falsos positivos. Por otra parte, el Coeficiente de Pearson
es de 0.772, este valor esta lejos del ajuste ideal 72 =1, sin embargo, se debe tomar
en cuenta que no es ensayo cuantitativo y que los resultados estan sujetos a facto-

res no controlables como la posicién de la fuga, contaminacion con polvo de galleta,
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grasa o cobertura en la zona interna del empaque donde se ubica la fuga, entre otros.

Asimismo, la tendencia azul responde a los empaques sin fugas que arrojaron re-
sultados indeseados (burbujeo). En el comportamiento de los datos se puede observar
que al aumentar la presiéon aumenta el porcentaje de falsos positivos. Anteriormente
se menciond que esto se debe a que el gas que se encuentra en el interior del empa-
que logra ejercer una alta presiéon en puntos débiles del sellado por lo que se crea
el orificio en el momento del ensayo. Por otra parte, respecto al r?, se obtuvo un
valor de 0.752, al igual que la tendencia anaranjada, el valor se encuentra lejos del
ideal. Este caso es atribuible a empaques con sellos débiles los cuales tienen la par-
ticularidad de no exponer el producto si no hay manipulacion, sin embargo, ceden
con gran facilidad al exponerse a una presion baja. A pesar de esto se concluye que
por el uso que se le brindara a esta herramienta en la empresa, sumado al tipo de

ensayo, cualitativo, este valor de coeficiente de Pearson es aceptable.

Dicho esto, la decision de detener los ensayos en 130 mbar se debe a que en este
punto se detecté6 que aproximadamente el 50 % de los empaques clasificados como
sin fugas con el estudio de vida 1til, presentaron fugas en el ensayo de hermeticidad.
Con esto se concluye que la presion aplicada a los empaques excede el pardmetro
buscado lo cual provoca que los sellos de las muestras cedan durante en el ensayo y

no representan la realidad del producto.

Por otra parte, cabe destacar que la eleccion del niimero de muestra se dio debido
al costo de realizar los ensayos, disponibilidad de producto, limitantes de espacio en
la camara de vida ttil y tiempo de acondicionamiento de muestras. Cabe recalcar
que al desconocer el estado final de la muestras previo al estudio de vida 1util, se
debe introducir una cantidad de muestras superior a las requeridas en la cdmara
de acondicionamiento. Si se desea conocer el detalle de las muestras ensayadas y

cantidad ver Cuadro [A.9]



35

3.2.1. Pruebas para validez del ensayo

Una vez esto, se realiz6 un primer acercamiento con las partes involucradas en
la empresa (Aseguramiento de la Calidad y Departamento Técnico de Procesos y
Materiales) para iniciar a cuantificar el riesgo que es viable asumir y la precision
deseada para el ensayo. Se descarté continuar el analisis con presiones mayores a
70 mbar ya que con el estudio realizado, se observo que a presiones superiores el

porcentaje de falsos positivos excede lo deseado por la compaiia.

Con esto, se centraron los esfuerzos en cinco presiones distintas: (50, 55, 60, 65 y
70) mbar. Debido a la cantidad de muestras totales con las que se cuenta y el nivel
de confianza deseado, se opté por aumentar el nimero de muestra de las presiones
en cuestion a 40 empaques para utilizar los criterios de validez de pruebas diagnos-
ticas: sensibilidad y especificidad, con el fin de contar con un criterio robusto para

la eleccion del parametro.

Sensibilidad
Representa la proporcion de muestras con fugas que dieron este mismo resultado en
la prueba de hermeticidad y esté4 dada por la siguiente expresiéon matematica:
A SE(1 - SE)

Donde,
A’: Verdaderos positivos, adim.
C'": Falsos negativos, adim.

N: Tamano de muestra, adim.

Especificidad
Representa la proporcion de muestras sin fugas en la cual la prueba de hermeticidad
brindé el mismo resultado, se expresa mediante la siguiente ecuacion:

D’ E(1—E)
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Donde,
D’: Verdaderos negativos, adim.

B’: Falsos positivos, adim.

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para las presiones en estudio

(Cuadro [3.2).

Cuadro 3.2. Resultados de parametros para validez de prueba a distintas presio-

nes.
Presion, P/ (mbar)  Sensibilidad, SE/ (%) Especificidad, E/ (%)
50 38% +17% 97 % +6 %
55 60% +17% 94 % +9 %
60 69 % +16 % 88 %+11%
65 66 % £16 % 88 %+11%
70 59% £17% 63 % £17%

Adicionalmente, en el Cuadro[3.3]se muestra el criterio para clasificar cada uno de
los parametros, sensibilidad y especificidad, y asi poder definir el valor mas adecuado

para la presion del ensayo.

Cuadro 3.3. Criterio para clasificacion para parametros de tabla 2x2.

Parametro Criterio

Excelente > 95 %
Bueno 94 % -80 %
Regular 79 % -50 %

Deficiente <50 %

3.3. Definiciéon de parametro

Por las implicaciones econémicas y productivas que tendra la respuesta del en-
sayo, se busca que el mismo tenga una especificidad alta (baja proporcion de falsos
positivos) y una sensibilidad al menos regular. Segin lo obtenido, utilizar 50 mbar
implica tener una sensibilidad deficiente segun el criterio del Cuadro [3.3] por lo que
se descarta su uso. Seguidamente, la presion de 55 mbar provee una sensibilidad
regular y una especificidad excelente tal cual se desea para la prueba propuesta. A

pesar de esto, la tolerancia de la sensibilidad con un nivel de confianza del 95 % es
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muy amplia, 17 %, lo cual genera un riesgo de caer en un ensayo deficiente. Por esta
razon, posterior a los estudios previamente mencionados, se procedié a una segun-
da fase del experimento la cual se enfocé tnicamente en la presion mas adecuada,
55 mbar. Para este parametro, se realizaron ensayos hasta duplicar el nimero de
muestras procesadas respecto a las demas presiones (en total 120 muestras). Esto se
ejecutd con el objetivo de mejorar la precision en los intervalos de confianza, los re-
sultados se muestran en el Cuadro En este punto cabe destacar que este proceso
se llevo a cabo de esta forma ya que no era posible contar con un ntimero de muestra
amplio para todos los pardmetros de prueba por el proceso de acondicionamiento y

clasificacion que lleva cada uno de ellos.

Cuadro 3.4. Sensibilidad y especificidad a 55 mbar.
Presion, P/ (mbar)  Sensibilidad, SE/ (%) Especificidad, E/ (%)
25 67% +12% 95 % +6 %

Con esto, se selecciond el parametro de 55 mbar como el mas adecuado ya que
aumentar la presion disminuye la especificidad del ensayo; este error implica recha-
zar una cantidad importante de producto que realmente si es capaz de ir al mercado
lo cual no va acorde con la rentabilidad y productividad que se desea en la empresa.
El porcentaje de muestras malas que no se logran detectar en el ensayo, se reducira
mediante el uso en paralelo de los ensayos de inspecciéon con criterio experto y fuerza

de sello como complementos para obtener una integridad de sello adecuada.

Por ultimo, cabe destacar que el parametro fue previamente aprobado y evaluado
por las partes interesadas, gerencia de Calidad y la Jefatura técnica de Procesos y

Materiales.






CAPITULO 4: VERIFICACION DEL METODO

La verificacion 6 validacion de métodos se realiza con el fin de tener evidencia
suficiente de que estos son aptos para su uso. Debido a que ambos métodos son

normalizados por ASTM, en este proyecto, se realizé la verificacion de ambos.

4.1. Clasificaciéon de métodos

Previo a iniciar el proceso de verificacion de cada método, se debe clasificar
el tipo de cada uno para aplicar de forma adecuada los requerimientos y pruebas

necesarias.

4.1.1. Normalizado

Método elaborado por un organismo reconocido de normalizacién, dentro de
ellos se destacan la Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO), Sociedad
Americana para Pruebas y Materiales (ASTM), entre otros. Un ensayo o prueba
es normalizado cuando el procedimiento se aplica tal cual especifica la norma, sin

ninguna modificaciéon (Organismo Argentino de Acreditacion, 2008).

4.1.2. Normalizado Modificado

Se considera que un ensayo entra dentro de esta categoria cuando se utiliza
un estandar normalizado pero se realiza al menos un cambio. Cabe destacar que
en muchos casos, el laboratorio 6 empresa se ve obligado a hacer variaciones por
aspectos econdémicos, de tiempo o carencia de algtn dispositivo o equipo. En estos
casos, se requiere asegurar mediante pruebas especificas que las variantes realizadas

no tienen un impacto significativo en la calidad de los resultados (OHA| 2014).

4.1.3. No Normalizado (Método Interno)

Métodos tomados de articulos cientificos, fabricantes o desarrollados plenamente
por el laboratorio ¢ empresa. Este tipo de métodos requieren la evaluacién de la
mayor cantidad de pardmetros estadisticos posibles para tener certeza de la robustez

del método (Organismo Argentino de Acreditacion, 2008)).

39
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4.2. Fuerza de Sello

Como se ha mencionado anteriormente, este ensayo se realiza siguiendo el es-
tandar de la Sociedad Estadounidense para Pruebas y Materiales, F88/F88M-15 -
Método de Prueba Estandar para Determinar la Fuerza de Sello en Materiales Fle-
xibles por lo que se considera que el ensayo es normalizado. A pesar de esto, se
realiz6 una modificaciéon al método ya que el dispositivo utilizado para cortar los
empaques difiere de los que se muestran en el estandar D6287 - Préctica Estandar
para Cortar peliculas y laminas de prueba (los presentados en el procedimiento se
muestran en la Figura . y ) El cambio se hizo ya que no fue posible conseguir
estos instrumentos armados en el pais; por otra parte, no fue posible construirlo en
el taller de la compania ya que se detectaron limitantes de materiales y equipos de

precision que permitieran ensamblarlo de forma correcta y funcional.

S
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Figura 4.1. Cortador de tambor rotatorio manual (izquierda) - Guillotina de doble hoja

(derecha) (ASTM :

Figura 4.2. Cortador de doble cuchilla QGrip—EngineeringL |2021D.
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Dicho esto, mediante un anélisis y pruebas realizadas en conjunto con el en-
cargado del departamento de mantenimiento, se construyé el instrumento que se
muestra en la Figura [£.3] Posteriormente se realizaron las pruebas requeridas para
evaluar el uso de este método y plantear oportunidades de mejora en caso de que
se requiera ya que segin [ASTM] este tipo de herramientas no se recomienda en
pruebas de tension para plasticos delgados ya que pueden afectar el paralelismo de
la probeta. Asimismo, de antemano se sabe que el ancho de la probeta de material
es una variable critica para obtener un valor correcto de fuerza de sello, debido a
esto, se corre el riesgo de tener empaques ligeramente mas anchos o delgados en el
ensayo. Para minimizar este riesgo, se coloco el mango del troquel en el medio con
una agarradera amplia de manera que el experimentador pueda presionar la placa

con fuerza y evitar cualquier tipo de deslizamiento.

Figura 4.3. Troquel para corte de empaques elaborado en la empresa.

4.2.1. Veracidad

Cercania entre el promedio de una serie representativa de pruebas con un valor

patron. Esto puede realizarse de tres maneras (OHA| 2014):
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= Contar con un material de referencia certificado.
= Participar en una comparacion interlaboratorio del ensayo en estudio.

= Contar con un laboratorio que tenga el ensayo debidamente acreditado ante

ECA (en el caso de laboratorios ubicados en Costa Rica).

En el contexto actual de la empresa, no es viable evaluar la veracidad de este ensayo
debido a que no se cuenta con un material polimérico de referencia. Asimismo, en
el pais no hay laboratorios que tengan la norma ASTM F88 acreditada ante el Ente

Costarricense de Acreditacién.

En caso de que se deseara cumplir con este punto, la forma maéas adecuada seria
iniciar con la acreditacion en la norma ISO-17025 como laboratorio de ensayo, con
esto, se puede procurar ingresar al Programa de Interlaboratorios (ILS) de ASTM
con el fin de participar en estudios planteados por ellos. En caso de no contar con
la acreditacion, el programa cuenta con una serie de requisitos por validar para ase-
gurar que el establecimiento que cuenta con las instalaciones, operadores y equipos
adecuados para participar en el estudio. En adicién a lo mencionado, la Sociedad
Estadounidense para Pruebas y Materiales cuenta con un programa de pruebas de
aptitud en el que se busca ayudar a los establecimientos a mejorar la calidad estadis-
tica de sus ensayos. Ingresar a estos programas le daria al laboratorio herramientas
y contactos adecuados para ser parte de estudios colaborativos planteados por la
sociedad. A pesar de esto, se tiene claro que en este momento la empresa no tiene
dentro de sus planes a corto ni mediano plazo realizar el proceso de acreditaciéon en
esta norma ya que debido al manejo del laboratorio no se tiene capacidad de personal
para manejar la documentacion, ensayos y procesos requeridos para cumplirlo. Por
otra parte, al realizar ensayos de forma interna tnicamente, la inversiéon econémica

y de tiempo no es viable.

4.2.2. Precision

Variacion en la respuesta de un ensayo al medir diversas veces la misma muestra

independientemente de si su resultado es correcto o no. Se compone principalmente
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de repetibilidad y reproducibilidad (Aiiot, [2003).

» Repetibilidad: Cercania entre las mediciones repetidas de una misma mues-
tra o muestras que se elaboren bajo las mismas condiciones. Se especifica y

cuantifica utilizando la desviacion estandar (OHA| 2014)).

Para el estudio, se utilizé un nimero de muestra de 10 empaques. El criterio
para la eleccién de este valor se debe primero que todo a que la norma especifica
que la diferencia entre usar 10 y 30 muestras no tiene un impacto representativo
en los resultados; la variacion en el interlaboratorio presentado en la ASTM indica
que es de 2% en repetibilidad. Por esta razon, se consideré que triplicar la inver-

sion de tiempo y gasto de producto (al ser un ensayo destructivo) no son justificables.

Por otra parte, debido a la naturaleza de la prueba, no es posible desarrollar el
estudio sobre el mismo empaque, por esto, se elaboraron muestras en condiciones
controladas y homogéneas en una empacadora para poder suponer que su compor-
tamiento se asemeja al de una misma muestra. Cabe recalcar que para esto, previo
a la toma de las muestras, el mecanico de la linea verifico el correcto estado de
las mordazas y su debida alineacion. Luego, se redujo la velocidad del equipo para
asegurar mayor consistencia y homogeneidad en los sellos; de esta forma se tomaron
las 10 muestras en un lapso de 15 segundos aproximadamente. Una vez recogidos
los empaques, se acondicionaron durante més de 40 horas segin se describe en la
ASTM F88. En el Cuadro se muestran los parametros maximos permitidos por

la norma y los resultados obtenidos del ensayo.

Cuadro 4.1. Prueba de repetibilidad para verificaciéon del método de fuerza de

sello.
Desviacion estdndar maxima Desviacion estandar obtenida, S/
aceptable, S/ (N/mm) (N/mm)
0.0104 0.0094

Como se puede observar, el resultado se encuentran por debajo del limite maximo
sugerido en un 11 %. Mediante este estudio, es posible concluir que, la repetibilidad

del estudio es adecuada, con un nivel de confianza del 95 %.
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= Precision intermedia: Precision obtenida bajo distintas condiciones de ope-

racion sobre una misma muestra (Organismo Argentino de Acreditacion, [2008)).

La empresa cuenta tinicamente con un equipo para este tipo de mediciones por
lo que el estudio de precision intermedia se construyo con la ayuda de tres experi-
mentadores cuyo nivel de expertiz en el desarrollo del ensayo es distinto. Debido al
tiempo requerido para realizar las pruebas y la obligaciones con las que debe cumplir
cada colaborador involucrado, se plante6 el experimento de manera de que se mi-
nimizara la cantidad de muestras considerando los niveles minimos aceptables para
que el experimento tenga su debida validez. Por esto, se realizé6 un DCA balanceado
con dos repeticiones y 10 muestras las cuales fueron tomadas en una misma empa-
cadora de la compania. Cabe mencionar que debido a la naturaleza de la prueba,
destructiva, no fue posible repetir la medicién del mismo empaque, sin embargo, se
redujo la velocidad de la empacadora a 1/8 de lo que trabaja normalmente para
asegurar que los sellos de empaques consecutivos sean lo mas homogéneos posible.
Es importante mencionar que esto puede inducir un efecto en la repetibilidad y/6
repetibilidad por lo que, esta causa debe ser considerada en caso de que alguna de

estas sea muy grande.

Por otra parte, respecto a la aleatorizacion de los empaques para la prueba de
tension, se sabe que la forma idonea para realizarlos es aleatorizando completamen-
te la combinacion operador-pieza-repeticion. Sin embargo, esto no fue posible por
las limitantes de disponibilidad de los facilitadores. Por esta razonm, los ensayos se
hicieron aleatorizando pieza-repeticién operador por operador siendo el orden A,
B, C. En esta misma linea, se sabe que tomar las mediciones de esta forma puede
inducir efectos temporales en la reproducibilidad por lo que se monitore6 y controld
la temperatura y condiciones del laboratorio para intentar disminuir este fenémeno

(Aiiow, 2003).

Debido a que el objetivo del experimento es comparar los distintos operadores

(A, By C), se plantea la siguiente hipotesis nula y alternativa para el estudio:
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Ho:pa = pp = pc
Hg @ p; # pj para algin i # j

Para realizar el analisis de los datos experimentales, se hizo un analisis de varian-
za mediante el software Minitab con un nivel de significancia de 0.05. La eleccion
del « se baso en la criticidad de cometer error tipo I en el estudio, probabilidad de
rechazar HO cuando es verdadera, por lo que se consider6 que trabajar bajo este

riesgo es suficiente para el tipo de ensayo que se realiza.

En el Cuadro[4.2] se presentan los resultados obtenidos. Primeramente se puede
observar que se obtuvo un valor P mayor al o establecido por lo que se acepta la
hipoétesis nula; esto significa que no hay suficiente evidencia estadistica para concluir
que los operadores son distintos entre si. Este resultado era el esperado en el estudio
ya que la influencia o variables manipulables por parte del operador son limitadas al
seguir el procedimiento que se comentara posteriormente en este proyecto. Por otra
parte, mediante la suma de cuadrados se puede observar que la variaciéon entre los
tratamientos (operadores) es mucho menor que la variacion que se presenta dentro
de cada tratamiento; este es el resultado esperable ya que dentro de cada tratamiento
existen piezas de distintos momentos de la produccion. Asimismo, al ser la hipotesis
nula verdadera, los cuadrados medios son una estimaciéon de la varianza por lo
que la desviacion estandar entre tratamientos es de 0.009 N/mm, valor menor a
lo planteado por la norma 0.018 N/mm lo cual indica que la reproducibilidad del
ensayo es adecuada.

Cuadro 4.2. Anélisis de Varianza para verificacion de precision intermedia del
ensayo de fuerza de sello

Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor P
Ajust.
Operador 2 0.000197 0.000099 0.08 0.923
Error 57 0.070492 0.001237
Total 59 0.070689

Para asegurar la validez de los resultados obtenidos, se verificaron los supuestos

del modelo, en el Cuadro [4.4] se muestran los graficos extraidos de Minitab.
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Grafica de probabilidad normal Varianza constante
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Figura 4.4. Verificacién de supuestos del modelo para precisiéon intermedia

Normalidad

En la grafica de probabilidad normal (esquina superior izquierda) se puede obser-
var que el valor p es mayor que el nivel de significancia (0.05) por lo que se concluye
que los datos tienen una distribuciéon normal. Los extremos con pendiente pronun-
ciada se debe a las colas largas de residuos que se pueden ver en el histograma.
Por otra parte, los residuos del histograma no se ajustan perfectamente a una cam-
pana de Gauss, esto justifica el valor p tan cercano a 0.05, sin embargo, no hay una
tendencia definida del proceso a no estar centrado o a presentar un comportamiento

distinto.

Varianza Constante
El supuesto de varianza constante se cumple ya que no hay una tendencia de
campana en los residuos o un patréon contundente. Se observa que estos se ajustan

en un rango similar para los tres operadores.

Independencia
En el grafico inferior derecho de la Figura[4.4]se observa que los datos se encuen-

tran posicionados de manera aleatoria respecto al eje x. Se cumple el supuesto ya
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que no se detecta una tendencia ciclica, a disminuir o aumentar respecto al avance
de las corridas. Esto reafirma lo discutido anteriormente de que no existen patro-
nes contundentes entre operadores ya que no se detectan zonas definidas con menor

amplitud que otras.

4.2.3. Linealidad

Tipo de error sistematico que se puede presentar en los sistemas de mediciones;
se busca que en todo el rango de medicién, se mantenga un sesgo constante (Aiio,
2003). Para este ensayo, no es posible evaluar la linealidad especificamente de la
fuerza para separar las peliculas flexibles debido a que no se cuenta con patrones
certificados de sello que permitan correlacionar el valor real (patron) contra lo medi-
do. Por esta razon, se procedi6 a realizar el estudio mediante el plato de calibraciéon
del texturémetro. Se utilizaron 8 patrones de masa en todo el rango de operacion del
equipo (1 g - 3000 g), se tomaron datos de manera ascendente y descendente hasta
obtener 6 valores por patron. Con estos datos, se realizd6 un estudio de linealidad
y sesgo mediante el software Minitab; en la Figura [4.5] se muestran los resultados

obtenidos.

Linealidad del sistema de medicign
Predictor Coef  EE del Coef P
——— Regresian Constante -0.04918 0.01M6T 0000

M -

04 — — 5% Pendiente 0.0001108% 0.00000873 0.000
» Datos
m_Sesgo prom. 5 00620858 R-cuad. T77.8%

03

Sesgo del sistema de medicicn
Referencia Sesgo P
Promedico 0045833 0000
5 -0.06666T7 0008

50 -0.05000 0024

100 -003333 0328

200 -0.0M666T 0328

500 O0.0666T 0328

1000 0066667 0084
2000  0.6666T 0.000

o 3000 0283332 0000

0.2

Sesgo

a1

-01- ==

[H] 1000 2000 3000
Valor de referencia

Figura 4.5. Evaluacién de linealidad de la fuerza de sello.

En este caso, en la pendiente se obtuvo un valor p (0.00) menor al « (0.05)
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propuesto por lo que se concluye que si existe linealidad en el rango de operacion
del sistema. A pesar de esto, el rango de operacion real para el ensayo de fuerza
de sello se encuentra entre 200 g y 1000 g segin los estudios realizados en este
proyecto por lo que es posible interpretar que el sesgo no es un factor influyente en
el ensayo propuesto ya que en estas categorias el valor p de cada punto es mayor
a la significancia (en el capitulo 5 se evidencia con detalle la seleccion del rango
de medicion mencionado). Por otra parte, al ser la pendiente positiva, indica que
conforme se incrementa la masa o fuerza medida, el error sistematico relacionado a

la linealidad arrojara una magnitud ligeramente mayor a la real.

4.2.4. Incertidumbre

Segun el Vocabulario Internacional de Metrologia (2012) es un parametro no
negativo que caracteriza la dispersion de los valores que se pueden atribuir a una
respuesta. El calculo de la incertidumbre debe iniciar determinando el mensurando
y las variables asociadas, en este caso, la fuerza de sello esta dada por el cociente
entre la fuerza requerida para separar las peliculas flexibles y el ancho de la probeta

como se muestra en la Ecuacion [OF

f
F== 9
! 0
Donde
F'= Fuerza de sello, m—]\;l
f= Fuerza, N.

x= Ancho de muestra, mm.

Repetibilidad de fuerza

Contribucién asociada a la medida de una serie de observaciones en condiciones de

repetibilidad. Se determina mediante la desviacion estdndar de la muestra y responde

a una distribuciéon normal de los datos. Cabe recalcar que esta componente se evalu6
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anteriormente en la verificacion de precision del método.

S 0,2379 N
:urepetibf - \/N - \/ﬁ

=0,0752 N (10)

Donde
S= Desviacion estandar, N.

N= Nuamero de muestra, adim.

Repetibilidad de ancho de empaque

De la misma forma que se considerd la repetibilidad en la mediciéon de fuerza,
se contemplé para el ancho del material. Para esto, se hicieron 10 mediciones del
troquel con la ayuda de un vernier digital calibrado. Los datos empleados para el

calculo se muestran en el Cuadro [A.2]

S 0,06 mm

repetib, — — :0,0Q mm 11
Mptb \/N \/1—0 ( )

Resolucién del texturometro

Habilidad del equipo o instrumento para discriminar entre partes o piezas que seas

similares (Afio1, 2003). La incertidumbre de equipos cuya medicion es digital puede
describirse mediante una distribucién probabilistica rectangular como se muestra en

la Ecuacion [12]
Re; 00001 N

resolucy — = :2,933'10_5]\[ 12
Hresolucy T o (12)

Donde

Rey= Lectura minima del texturémetro, V.

Resoluciéon del vernier digital

Al igual que el texturometro, este instrumento cuenta con una lectura digital por

lo que se asume una distribucién probabilistica rectangular como se muestra en la
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Ecuacion [13]
Re, 0,01 mm

Hresolucy = \/ﬁ == \/ﬁ

Rey= Lectura minima del vernier digital, mm.

=2,892107% mm (13)

Dilatacién térmica del vernier

Los cambios en la temperatura generan expansion o contracciéon del materia, por

esto, se debe tomar en cuenta esta contribucion para el calculo. El material del
instrumento es acero inoxidable por lo que se usa constante de 0.000011 1/°C' con

una temperatura de referencia de 20 °C' (Serway, 2008)) .
Lhresoluc, = K - AT -2 = 1,1x107°(°C)~" - 3°C - 25,4 mm (14)

Hresolucy = 87381’1074 mm
Donde

K= Coeficiente de dilatacion del material, %

Dilatacién térmica del acrilico

De la misma forma que el acero inoxidable, se debe contemplar la dilatacion del

acrilico con el que esta formado el troquel de corte. Se emplea un K=0.000071 1/°C

con una temperatura de referencia de 20 °C' (Engineering ToolBox, 2003)).
Lresolue, = K - AT -2 = 7,1x107° (°C)™' - 3°C' - 254 mm (15)

Hresoluc, = 5,4].1’]_073 mm

Calibraciéon del vernier digital

Dicha contribucién se estima mediante el error maximo permisible del instrumento

con una distribucion probabilistica rectangular, la expresion matematica se muestra
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en la Ecuacion 16| Este dato se encuentra en las especificaciones del equipo.

EMP 0,02
Leatiy, = ——— = —= = 0,01154 mm (16)

YERRE

Donde

EM P= Error maximo permisible, mm.
Seguidamente, mediante la Ley de Propagacion de Varianzas de la Ecuacion [I7]. se
determina la componente de la incertidumbre de la variable de salida con apoyo del

coeficiente de sensibilidad.

(R = Ci * J4(xi) (17)

Donde

c= Coeficiente de sensibilidad.

Coeficiente de sensibilidad fuerza

Describe como varia la variable de salida en funcién de las variables de entrada

mediante derivadas parciales. En este caso se utiliza el valor de ancho de empaque

propuesto para el ensayo; 25.4 mm.

COF  offx 1

== — — 0,03937 mm™" 18
CT9F T Taf  Bamm i (18)

Coeficiente de sensibilidad ancho

Al igual que para la fuerza, se plantea el calculo del coeficiente para el ancho del

empaque. En este caso, al requerirse un valor de fuerza, se utiliza el promedio de

todos los datos obtenidos del estudio de precision intermedia realizado.

OF  Offr  —41TN )
“ = bz oz 25,4 mm? 0,0065 Nfmm (19)

A continuacion, en el Cuadro se resumen los diversos términos empleados para

el calculo de la incertidumbre de la medicion de fuerza de sello.
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Cuadro 4.3. Resumen de componentes de la incertidumbre para fuerza de sello.

Coeficiente de sensibilidad

Salida (u - ci)

Fuente Unidad Tipo Distribucion Entrada (i)
Valor Unidad Valor Unidad
Resolucion N B Rectangular 0.000058 1 - 5.7735E-05 N
Repetibilidad N A Normal 0.075234 1 - 0.07523371 N
Calibracion kg B Normal 0.000227 9.77589 m/s? 0.00102351 N
pr (N) 0.0775
Calibracion mm B Rectangular 0.011547005 1 - 0.01154701 mm
Repetibilidad mm A Normal 0.019441097 1 - 0.0194411 mm
Resolucion mm B Rectangular 0.002886751 1 - 0.00288675 mm
Dilatacion del vernier mm B Rectangular 0.0008763 1 - 0.0008763  mm
Dilataciéon acrilico mm B Rectangular 0.0054102 1 - 0.0054102 mm
ey (Mm) 0.0402
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La incertidumbre combinada de la fuerza de sello se calcul6 mediante la ecuacion
[C.3 ya que esta es una suma lineal de las estimaciones de entrada (Bollen| [2014).
Mediante esto, se obtuvo una incertidumbre expandida de 0.0061 N/mm con un

factor de cobertura (k) de 2.

Ur =k- \/(Cf hep)? + (Ca - pw))? = 0,0061 N/mm (C.3)

Donde
k= factor de cobertura, adim.
4.2.5. Robustez

Capacidad del método para permanecer inalterado debido a pequenas variaciones

en los parametros. Realizar un estudio de robustez genera una mayor confiabilidad

en los resultados obtenidos en su uso cotidiano (Organismo Argentino de Acredita-

i, 2008).

Inicialmente, para verificar la robustez del ensayo de fuerza de sello, se planteo
un anélisis de posibles factores influyentes en el desarrollo de la prueba mediante un

Ishikawa tipo flujo de proceso el cual se puede ver en la Figura [4.6]

Ancho de la muestra

Temperatura ambiente Tiempo de
Humedad relativa acondicionamiento
ambiente

‘Acondicionamiento
de la muestra

Colocacién de
muestra

Fuerza de sello

Direccion de las aletas
del sello

Posicion de muestra
en la mordaza

Figura 4.6. Diagrama de Ishikawa tipo flujo de proceso para verificacién de robustez de
fuerza de sello.



o4

Dentro de los seis factores relevante localizados se descarta poder utilizar la hu-
medad relativa del ambiente como una variable manipulable ya que se relaciona
directamente con la temperatura del ambiente controlada por aire acondicionado
del laboratorio. Ademas de esto, los materiales utilizados en la empresa no son hi-
groscopicos por lo que no debe ser una variable critica a nivel de ensayo. Excluyendo

esta, se obtienen cinco factores:

Direccién de sello
En la norma ASTM- F88 no se especifica la direcciéon en la que se debe colocar la
zona termosellada del material al momento de la sujecion (hacia el experimentador o
hacia el interior del equipo). Debido a esto, se espera que este factor no sea relevante
para el estudio. A pesar de esto, corroborarlo es de suma importancia ya que este
ensayo sera realizado por distintos facilitadores de la compainia que pueden llegar a
variar la colocacion de las muestras por diversas razones generando un impacto en

la calidad de los resultados.

Posiciéon del empaque en la mordaza
Debido a que el ancho de las mordazas es mayor que el de las muestras, es relevante
evaluar la influencia de colocarla hacia la esquina de la misma o centrada ya que esto
puede ocasionar que la carga del equipo no sea constante y se reporten diferencias

en los resultados.

Tiempo de acondicionamiento
Como se mencioné anteriormente en la Seccion [2.1.3] la norma indica que el tiempo
de estabilizacion del sello debe ser al menos 40 h en caso de que no se conozca
el mismo. Para esto, se realiz6 un pequeno estudio previo midiendo la fuerza de
sello de 12 empaques producidos en una misma empacadora en iguales condiciones
iniciando en 15 min de estabilizaciéon hasta llegar a 40 h. Mediante un anélisis de
varianza se determind que si existe diferencia estadistica en el sello entre 15 min y

30 min después de elaborado, en la Figura[4.7], se muestra la comparacion de medias
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a diferentes tiempos de estabilizacion; en este caso los factores de 30 min, 1 hora y

40 h no representan una diferencia estadistica significativa.

0.20

0.19

0.18

0.7

Datos

0.16

0.15

0.4

i ce c4 3

g desviacion estandar agrupada se utilizd para calcuiar los intervaios,
Figura 4.7. Comparacién de medias para el tiempo de estabilizaciéon del sello.

Con este analisis se concluye que después de 30 min de tomar la muestra, el sello
ya es estable en la temperatura del laboratorio (23 4+ 2) °C. Este factor es el mas
relevante para el estudio porque no es viable acondicionar las muestras por 40 h ya
que la funcién de mayor peso del ensayo serd tomar decisiones efectivas en la linea
de produccién para evitar pérdidas de producto o reprocesos. En caso de que la
empresa desee, puede incursionar en disminuir este tiempo mediante algiin cambio

més abrupto de temperatura.

Ancho de probeta

La herramienta construida para realizar el corte de los empaques impide que este

se realice a menos de 1 in (si la pieza no se mueve). Sin embargo, si la cuchilla no
se pasa por el borde del troquel, puede ser que el ancho final sea ligeramente ma-
yor. Se espera que esta variable no tenga una influencia significativa en el estudio ya

que segun la norma, existe una tolerancia de 5% en el ancho de la probeta ensayada.
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Temperatura ambiente

Por ultimo, la temperatura ambiente del laboratorio es un factor importante en el

estudio ya que esta puede variar dependiendo de los equipos que se encuentren en
funcionamiento o aforo del espacio. Al igual que la variable anterior, se espera que
este factor no tenga una influencia significativa, la norma especifica que la tempe-
ratura debe estar entre (21-25) °C' en la etapa de acondicionamiento. En el Cuadro

.4 se resumen de los niveles y factores planteados.

Cuadro 4.4. Factores y niveles para factorial fraccionado verificacion de método
fuerza de sello.

Factor Descripcion Nivel bajo (-) Nivel alto (+)
A Direccion aleta de  Hacia afuera del =~ Hacia adentro del
sello equipo equipo
B Posicion empaque Esquina Medio
en la mordaza
C Tiempo acondic.,h 0.5 40
D Ancho probeta, in 1.05 1.00
E Temp. amb.,°C 21 23

Con estas variables, se plante6 utilizar un disefio factorial fraccionado 2°~2 con

tres repeticiones; la justificacion del diseno se expone a continuacion:

= Kl factor tiempo de acondicionamiento - el cual es de gran relevancia - requiere
que las pruebas se realicen en el menor tiempo posible para asi poder evaluar
con certeza la estabilidad del sello. Tomando en cuenta que por cada empaque
se requieren entre 4 y 5 minutos para concretar todo el proceso de una muestra,
en una hora se podrian realizar menos de 16 ensayos, lo cual implicaria no

realizar repeticiones si se utilizara un factorial 2°~1.

= Por otra parte, la totalidad de muestras deben producirse en condiciones igua-
les para tener certeza que el valor de fuerza de sello, en la medida de lo posible,
esta influenciado tnicamente por las variables de interés y no por fluctuaciones
en condiciones de proceso. Tomar un mayor nimero de empaques para realizar
un factorial con una tnica variable generada implica que no se puedan tomar
repeticiones o se vea comprometido la homogeneidad de la muestra empleada

para el estudio.
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Para el estudio, se tomaron 24 muestras en una empacadora Flow Pack ubicada
en la compania en un lapso de 1 minuto de producciéon. Estas fueron debidamente
rotuladas y se separaron en dos grupos para acondicionarlas a temperatura distinta.
Un aspecto importante a destacar es que la aleatorizacion de las corridas fue parcial
ya que se identific6 que no era posible aleatorizar el factor del tiempo de acondi-
cionamiento por la naturaleza de la variable. Asimismo, aleatorizar la temperatura
ambiente complica el estudio ya que, el tiempo para llegar al estado estable prolon-
garia considerablemente el estudio. Los tres factores restantes, si se aleatorizaron de
forma usual.

Por otra parte, se destacan las variables D y E, las cuales fueron generadas me-
diante Minitab de forma automatica ya que no existe ninguna limitante que requiera

que se generen de una forma especifica.

Con esta informacion, se obtienen las siguientes identidades para obtener un fac-

torial fraccionado con resolucion I11.

I, = ABD
I, =ACE
Is=1,-1,=BCDE

Mediante Minitab, se obtuvieron los resultados presentes en el Cuadro [4.5 Es
posible determinar que tinicamente el factor de la posicion del material en la mordaza
(B), tiene un valor p menor al « por lo que seria el tnico efecto que tiene una
influencia significativa en la fuerza de sello de los empaques de la empresa. Por otra
parte, el ancho del material tiene un p-value muy cercano a la significancia; debido
a esto, se recomienda incursionar mas en instrumentos cortadores que permitan
asegurar que esta dimension no se pasara de 1.05 in bajo ninguna circunstancia. Para

efectos de este proyecto, dentro de los pasos para realizar la prueba, se contemplaré
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verificar la dimension de ancho del material mediante una regla antes de colocar la

probeta en el texturémetro.

Cuadro 4.5. Analisis de Varianza para verificacion de robustez del método- fuer-

za de sello.
Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor p
Ajust.

Modelo 7 0.010531 0.001504 11.96 0
Lineal 5 0.010479 0.002096 16.66 0
Direccion 1 0.000473 0.000473 3.76 0.07
Posiciéon 1 0.009068 0.009068 72.09 0
Acondicionamientol 0.000372 0.000372 2.96 0.105

Ancho 1 0.000562 0.000562 4.47 0.051
Temperatura 1 0.000005 0.000005 0.04 0.848
Interacciones 2 0.000052 0.000026 0.21 0.815
Posicion * 1 0.000003 0.000003 0.02 0.879
Acondicionamiento
Posicion * 1 0.000049 0.000049 0.39 0.541
Temperatura

Error 16 0.002012 0.000126

Total 23 0.012543

Para ampliar lo mencionado anteriormente, se puede observar en el grafico de

Daniel (Figura [4.8)) que el tnico efecto significativo es la posicion del material en las

mordazas.

Porcentaje
=

-2 0 2 4

mE

& 8

Efecto estandarizado

Tipo de efecto
& Mo significativo
m Significativo

Factor

A
]
C
D
E

MNaombre

Direccicn

Posicion
Acondicionamiento
Ancho
Tenperatura

Figura 4.8. Grafico de Daniel para estudio de robustez - fuerza de sello.
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A pesar de lo mencionado, el patrén de confusion del diseno indica que el efecto
B se confunde con las interacciones AD, CDE y ABCE sin embargo, debido a la re-
solucion del experimento (IIT), se considera que las contribuciones relevantes son las
que se pueden dar entre los efectos principales y las interacciones de segundo orden.
Con el fin de resolver la ambigiiedad y determinar cuél de ellas es significativa, se
realizo una corrida adicional que permitiera dividir las contribuciones. En el Cuadro

[4.6] se encuentran los niveles de cada factor.

Cuadro 4.6. Factores y niveles corrida adicional resolucién de ambigiiedad en
factorial fraccionado para robustez del ensayo de fuerza de sello.

Factor Nivel
Direccion aleta de sello Hacia adentro del equipo (+)
Posicion empaque en la mordaza Medio (+)
Tiempo acondic.,h 40 (+)
Ancho probeta, in 1.00 (-)
Temp. amb.,°C 21 (-)

Mediante esta corrida es posible comprender el peso del efecto principal y la in-
teraccion de segundo orden por separado analizando el intervalo de no significancia
para el estudio (-0.0097, 0.0097).Al estar B fuera del intervalo y AD adentro del
mismo, se concluye que solo el efecto principal es estadisticamente significativo en

la respuesta del estudio de fuerza de sello.

Cuadro 4.7. Resolucion de ambiguedad- factorial fraccionado para robustez del
ensayo de fuerza de sello.

Efecto/Interaccion Contribucion Significancia
B -0.0565 Positiva
AD 0.0074 Negativa

En aras de mitigar el efecto que puede ocasionar esto en pruebas que realicen los
colaboradores de la empresa, se opté por colocar una franja de color naranja en las
mordazas del equipo que permita guiar al experimentador a colocar el material en

esta zona. En la Figura [4.9 se puede observar las marcas colocadas.
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Figura 4.9. Guias en mordazas del texturémetro.

Por dltimo, es de suma relevancia validar los supuestos del modelo: linealidad,
independencia y varianza constante. En la Figura se muestran los graficos

extraidos de Minitab, a continuaciéon se discutira cada uno de ellos.

Grafica de probabilidad normal Vs, ajustes
£
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A5 008 40005 0000 0005 Q0N Q0I5 0020 24 6 8 W 12 oM oW oW 20 2 oM
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Figura 4.10. Verificacion de supuestos del modelo para robustez del método - fuerza de
sello.

Normalidad

En la grafica de probabilidad normal se puede observar que el valor p (0.525) es
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mayor que el nivel de significancia (0.05) por lo que se concluye que los datos tie-
nen una distribuciéon normal. En la grafica se detecta un residuo distanciado de los
demas en la parte superior de la ecuacion lineal; este comportamiento se debe a
que este valor difiere considerablemente de las otras dos repeticiones para este juego
de niveles. A pesar de esto, se concluye que el dato esta dentro de los parametros
normales de respuesta por lo que no se descarta el uso del mismo. Asimismo, se co-
rrobor6 que la discrepancia no se debe a un error de digitacion mediante la revision
de la corrida en el programa Exponent. Este mismo comportamiento se observa en
el histograma, los residuos no se ajustan perfectamente a una campana de Gauss
por la razoén previamente mencionada, ademés de esto, la poca cantidad de datos

genera una distribuciéon no adecuada en las barras del histograma.

Varianza Constante

El supuesto de varianza constante se cumple ya que no hay una tendencia de campa-

na en los residuos o un patréon contundente. Esta observacion se reafirma mediante
la prueba de varianzas de Bartlett en la cual se obtuvo 0.999 para el conjunto de
datos; al ser mayor al nivel de significancia (0.05) se concluye que no existe suficiente

evidencia estadistica para rechazar el supuesto de varianza constante.

Independencia

En el grafico inferior derecho se observa que los datos se encuentran posicionados

de manera aleatoria respecto al eje x. No se ve una tendencia ciclica, a disminuir o

aumentar en las corridas por lo que se cumple este supuesto.

4.3. Hermeticidad

Como se ha mencionado anteriormente, el ensayo de deteccion de fugas se reali-
za siguiendo el estandar de la Sociedad Estadounidense para Pruebas y Materiales,
D3078-02 - Método de Prueba Estandar para Deteccion de Fugas en Empaques Fle-
xibles Mediante Técnicas por Emision de Burbujas, debido a esto, se considera que

el ensayo es normalizado.



62

Al ser una prueba cualitativa con respuesta binaria, los parametros principales
a verificar varfan ligeramente respecto a los métodos cuantitativos. Segtun el Orga-
nismo Argentino de Acreditacion (2008) y el Organismo Hondureno de Acreditacion
(2014), en ensayos de respuesta binaria se debe dar énfasis al desempeno de los
siguientes parametros: selectividad, limite de deteccion, incertidumbre, robustez, y
falsos positivos y/o negativos. A continuacion se realizara la verificacion de cada
uno de ellos exceptuando los dos primeros mencionados ya que ambos estan ligados

mayormente a métodos analiticos o ensayos microbiolégicos.

4.3.1. Incertidumbre

Debido a la naturaleza de la prueba, no es posible realizar un calculo de incerti-
dumbre expandida como el efectuado para el ensayo de fuerza de sello, no obstante,
se debe llevar a cabo un anélisis de las fuentes que pueden afectar la respuesta ob-
tenida y determinar un plan de accién o forma de controlarlas (OHA| 2014)). En la
Figura 4.11] se muestra un diagrama de Ishikawa en el cual se agrupan las posibles

fuentes de variacion detectadas.

METODO MEDIO AMBIENTE

Temperatura del

. » fluido de inmersion
Altura de inmersion Temperatura del entorno

Lapsos de renovacion Tiempo de ensayo
del fluido de inmersién

» Cantidad de muestras
Presién de ensayo

por prueba
) DETECCION DE
FUGAS

Capacitacion Fluido de inmersion
Calibracion
del equipo

MANO DE OBRA MAQUINA MATERIALES

Figura 4.11. Diagrama de Ishikawa para verificaciéon de deteccién de fugas.
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A continuacién se detalla cada una de las fuentes previamente mostradas en el

diagrama:

Altura de inmersion

Esta variable esta limitada por dos condiciones: primero, la norma ASTM especifica

que la parte superior de la muestra debe estar al menos 25 mm por debajo del fluido,
esto se logra con ayuda de una placa que presiona el empaque para que este quede
completamente cubierto de liquido (véase rejilla en la Figura . Por otra parte,
el manual de uso del equipo recomienda que en el modelo CDV-3 no se exceda la
marca de 22 litros a la hora de realizar el ensayo (con las muestras inmersas) ya
que se pueden generar danos en el sistema de vacio. Siguiendo estas condiciones, se
realizé la verificacion con el equipo de laboratorio y se detectdé que no es posible
cumplirlas de forma simultédnea ya que al llenar la cAmara hasta la marca de 22, la
rejilla genera que los empaques queden aproximadamente 15 mm inmersos. Dicho
esto, se tomo la opcion de evaluar este factor con los niveles de 25 mm y 15 mm
para detectar si esto afecta la respuesta del ensayo. En caso de dar positivo, se debe
realizar una mejora al equipo para poder obtener los 25 mm de inmersién ya que no

es posible aumentar el aforo del fluido en el equipo.

%

Rejilla ;
(Opcidn Inmersién) D\ACI Regla

(Opcién Inmersiodn)

II'IIHIIIIitI{ll!IlIIIIl

Pantalla tactil

Im presora |
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Deétecteur O'P fultes

Figura 4.12. Diagrama del equipo para detecciéon de fugas DVACI.

Con el fin de asegurar el cumplimiento de la condicién de seguridad del equipo,

se detallas las acciones tomadas:
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= Colocar senalizacion distintiva en el equipo en el limite superior permitido
(22 litros) que funcione como alerta o recordatorio para el operador, ya que,
por las diversas dimensiones presentes en los empaques de la compania, el
experimentador puede requerir incorporar o eliminar fluido dependiendo del

volumen ocupado por las muestras en estudio.

= Detallar ambos puntos previamente mencionados en el procedimiento del en-

sayo que se encontrara junto al equipo.

Lapsos de renovacion del fluido de inmersion

El intervalo adecuado para la renovacion del fluido de inmersion es inversamente

proporcional al uso que se le de al equipo ya que entre mas empaques se prueben,
este se contaminaré en un menor tiempo. Con el fin de detectar el limite superior,
se realizaron pruebas por 5 semanas ensayando un promedio de 30 empaques indi-
viduales diarios. Se monitore6 el fluido y se observé que al quinto dia la turbidez
comienza a ser notable, esto se relaciona con un incremento en la concentraciéon par-
ticulas suspendidas en el medio como grasa y residuos de producto. Debido a que la
proliferaciéon de microorganismos esta relacionada con el aumento en la viscosidad
del liquido, se considera inadecuado mantener el fluido més de 5 dias ya que no
solo puede interferir en la respuesta deseada, sino que compromete las politicas de

inocuidad de la empresa.

Por otra parte, se estima que una persona debe invertir alrededor de 30 minutos
para realizar el proceso de vaciado, limpieza y llenado del equipo. Se convers6 con
el ingeniero a cargo de aseguramiento de la calidad y se establecié que debido a las
cargas de trabajo de los facilitadores, el limite inferior debe ser 2 dias entre cada
mantenimiento. Esta variable se tomara en cuenta en el estudio de robustez, mas

adelante se explicaran los niveles a utilizar y su respectiva justificacion.

Presiéon de ensayo

Esta variable es la que tiene un mayor impacto en el estudio, sin embargo, el de-

sarrollo de esta practica dirigida presenta evidencia suficiente para determinar la
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presion adecuada para la aplicacion deseada. En este caso, esta variable se manten-
dré fija en el estudio por lo que no influird en los resultados a la hora de poner en

marcha el estudio en la compania.

Temperatura del fluido de inmersiéon

Segun el estandar ASTM D3078-02, la temperatura del liquido debe estar en equi-

librio con el entorno. En este caso, el equipo se encuentra dentro de un laboratorio
con temperatura controlada y constante mediante un sistema de aire acondicionado.
Con ayuda de una termocupla se determin6 que este se estabiliza a 19 °C aproxi-

madamente.

A pesar de esto, se proyecta que en un futuro cercano la compania pueda colocar
equipos en distintos puntos de la planta como método de control lo cual generaria
un desplazamiento de la temperatura estable del fluido debido a la influencia de los
hornos y temperatura ambiente del lugar. Este parametro tiene gran relevancia ya
que la viscosidad en liquidos disminuye al aumentar la temperatura. En este caso, el
agua tiene una alta tension superficial debido a los enlaces de puentes de hidrégeno,
esta disminuye al aumentar la temperatura. Por esta razon, se utilizara el estudio

de robustez para determinar el efecto que puede tener un aumento en este parametro.

Tiempo de ensayo

En este caso, el tiempo de ensayo se mantendra constante en los ensayos ya que

la norma especifica que se debe mantener el vacio establecido por un lapso de 30

segundos luego de descender a una tasa de 33.86 mbar/s.

Cantidad de muestras por prueba

La cantidad de empaques que se prueben en una misma corrida no impacta direc-

tamente en el resultado del ensayo. Sin embargo, al ser un ensayo que requiere de la
detecciéon de puntos de falla de manera visual, se definié por medio de la experiencia
obtenida en el desarrollo de este proyecto que se deben probar méximo 3 muestras

para tener capacidad de detallar cada una de ellas. Es importante recalcar que el
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estandar no especifica un valor permitido o recomendado; tnicamente destacan que
el operador debe ser capaz de detectar fugas en todos los empaques.
Temperatura del entorno

Como se mencioné previamente, la temperatura del fluido debe estar en equilibrio

con el entorno (ASTM, 2006)) por lo que de ahora en adelante se tomara como paréa-
metro de interés tinicamente la temperatura del fluido. A pesar de esto, es relevante
recalcar que el laboratorio en el que se encuentra el equipo, se mantiene una tem-

peratura constante por la intervenciéon del aire acondicionado.

Capacitacion de experimentadores

La capacitacion de los experimentadores es indispensable para obtener resultados

adecuados y consistentes en el estudio ya que cada uno de ellos debe estar en total
capacidad para diferenciar y tomar una decisiéon acerca de las muestras en estudio.
Para esto, se entregara a la compania el procedimiento del ensayo el cual debe quedar
en un lugar visible para el experimentador, ademas de esto, cada uno de ellos debe ser

capacitado en su uso antes por parte del departamento de formacion de la companfia.

Calibracién del equipo

Esta es una variable importante a tomar en cuenta en el ensayo ya que un equipo

descalibrado puede provocar que se esté aplicando una menor o mayor presion a lo
deseado, anteriormente se ha mencionado que esto es crucial para el resultado del
ensayo. En este momento, el equipo tiene un intervalo de calibraciéon de 1 ano ya
que es lo estipulado para los sensores de presion de la compania en el CAL 001 -
Procedimiento General de Calibraciones. A pesar de esto, es importante mencionar
que en caso de encontrarse el equipo fuera de tolerancia en la siguiente calibracion
(jun-2022), el procedimiento indica la forma en la que el coordinador de metrologia

debe ajustar el intervalo.

Fluido de inmersion

Por ultimo, se destaca el fluido de inmersién como un factor diferenciador en el re-
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sultado de la prueba debido a variaciones en tension superficial y /o viscosidad. Segin
el estandar, el fluido de inmersiéon puede variar segin el grado de sensibilidad que
se le desee dar al ensayo, sin embargo, al tratarse de un ensayo que tiene potencial
para implementarse en las distintas lineas de producciéon de la empresa, no es facti-
ble econémicamente utilizar agentes humectantes para reducir la tension superficial

como alcoholes. Por esta razon, se utilizara en la totalidad de los casos agua del grifo.

Mediante el analisis realizado es posible concluir que existen diversas variables
que pueden alterar el resultado del ensayo de deteccion de fugas por emision de
burbujas. Debido a esto, es indispensable que se describa cada una de ellas junto
a su especificacion de forma explicita dentro del procedimiento del ensayo para
asegurar que cada una de ellas se mantenga constante respecto al tiempo y no

genere inconsistencia en los resultados obtenidos.

4.3.2. Robustez

En la seccién anterior se especificaron los diversos factores que pueden influir
en la respuesta del ensayo de deteccion de fugas por emision de burbujas. Dentro
de los ya mencionados se descarta utilizar para este estudio la presion de ensayo y
el tiempo de ensayo ya que estos se mantendran fijos. Por otra parte, la cantidad
de muestras y tipo de fluido de inmersiéon tampoco se tomaran en cuenta por las
razones mencionadas anteriormente. Con las variables restantes, se plante6 utilizar
un modelo de regresion logistico binario en el software Minitab con el fin de com-
probar hipotesis o relaciones de los factores y niveles sobre la respuesta dicotémica
caracteristica del ensayo. A continuaciéon en el Cuadro se resumen los niveles

planteados para el estudio.

Cuadro 4.8. Factores y niveles para evaluacion de la robustez del método -

hermeticidad.
Factor Descripcion Nivel bajo (-) Nivel alto (+)
A Lapso de renovacién del fluido, dias 2 5
B Altura de inmersion, mm 15 25

C Temperatura del fluido,°C 19 23
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La eleccion del numero de repeticiones se realizd6 tomando en cuenta que este
tipo de estudios tiene la particularidad de requerir un nimero de muestra elevado
para evitar problemas de convergencia de las estimaciones de maxima verosimilitud
a la hora de procesar los datos en el software. Debido a esto, a priori se decidi6
maximizar la cantidad de repeticiones para evitar predictores con un solo valor en
la respuesta o probabilidades muy cercanas a 0 o a 1 (Minitab| [2022). Dicho esto,
se utilizaron 10 repeticiones para cada combinacion de niveles empleada por lo que
en total se cuenta con un estudio de 80 eventos los cuales se dividiran el resultados

falsos y verdaderos.

Un aspecto importante a destacar es que la aleatorizacion de las corridas fue
parcial ya que se identifico que el factor A - lapsos de renovacion del fluido de in-
mersion - no era posible aleatorizarlo debido a la naturaleza de la variable. En el
caso de la temperatura del fluido, se calenté6 una porcion del agua mediante un mi-
croondas para poder aleatorizar parcialmente este factor. Por ultimo, la altura de
inmersion es facilmente manipulable mediante adicién o extraccion del fluido por lo
que se realizaron mediciones de forma aleatoria respecto a este factor. Respecto a
este punto, se recomienda que, con el tiempo de uso del ensayo y experiencia en el
mismo, se analicen niveles diversos de estos factores y se realice el estudio estadistico
bloqueando los efectos que se consideren pertinentes. Cabe mencionar que en este
analisis no se ve un riesgo asociado a no bloquear las variables ya que los niveles
empleados en el estudio son considerados dentro de parametro para no representar

diferencia significativa.

A continuaciéon en el Cuadro [4.9} se presentan los resultados obtenidos en el
estudio. Se destaca que el valor p de los efectos principales y las interacciones de
segundo orden superan la significancia del estudio utilizado en el proyecto (0.05)
por lo que no hay una asociacién estadisticamente significativa entre la variable

respuesta y los factores.
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Fuente GL Desv. Media Chi- Valor P
ajust. Ajust. cuadrada
Regresion 7 4.2104 0.7017 4.21 0.648
A 1 0.4862 0.4862 0.49 0.486
B 1 0.0012 0.0012 0.00 0.973
C 1 0.0012 0.0012 0.00 0.973
A*B 1 0.0057 0.0057 0.01 0.940
A*C 1 0.0057 0.0057 0.01 0.940
B*C 1 0.5856 0.5856 0.59 0.444
A*B*C 1 0.0046 0.00461 0.00 0.946
Error 72 72.9974 1.01385
Total 79 77.2124

A pesar de esto, mediante la tabla de coeficientes se determina que en
el caso del lapso de renovacion, existe una mayor probabilidad de detectar fugas
al tener el agua pocos dias en la cidmara. Esto concuerda con lo esperado ya que
anteriormente se mencion6 que al aumentar la viscosidad del fluido, se dificulta el
proceso para detectar fugas de pequeno tamano en el empaque. Por otra parte, en
el caso de la altura de inmersiéon y temperatura hay una relacién proporcional entre
el evento (no tener fugas) y el aumento de la variable. A pesar de esto, no se detecta

que una diferencia significativa entre ellas.

Cuadro 4.10. Tabla de coeficientes para verificacion de robustez del ensayo de

hermeticidad.
Fuente Coeficiente EE del FIV
coeficiente
Constante 1.403 0.754

A 0.76 1.12 3.35

B -0.03 1.00 2.83

C -0.03 1.00 2.83
A*B 0.09 1.24 3.03
A*C 0.09 1.24 3.03
C*B -0.92 1.21 3.79
A*B*C 0.17 2.50 8.61

Con los resultados obtenidos se consiguen dos conclusiones importantes:

= Si la empresa desea implementar el ensayo como control de proceso en las li-

neas de producciéon no debe realizar ningtin analisis adicional para ajustar el
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parametro de presion de vacio debido al evidente desplazamiento de la tempe-
ratura de estabilizacion entre el equipo de laboratorio y el de planta ya que se
demostré que no existe una diferencia estadisticamente significativa. Aun asi,
se recomienda consultar al departamento Técnico de Procesos y Materiales la
ubicacién adecuada para los equipos de proceso con el fin de colocarlas en un

espacio fresco que no exceda esta temperatura.

= Por otra parte, respecto al lapso adecuado de renovacion del fluido de inmersiéon
se concluye que los cambios en viscosidad del fluido debido a la proliferacion de
microorganismos, grasa y suciedad no representan una diferencia significativa
para la respuesta del estudio renovandolo cada 2 o 5 dias. A pesar de esto, se
establecerd que la frecuencia de limpieza sea 3 dias, permitiendo extenderse a
4 dias ya que al ser agua de grifo, la dureza de la misma se deposita y mancha
los equipos lo cual aumenta el tiempo de limpieza. Por otra parte, al ser una
planta de alimentos, contar con equipos con agua turbia y sucia no se alinea

con las politicas de calidad e inocuidad de la empresa.

4.3.3. Falsos positivos y/o falsos negativos

Por la naturaleza cualitativa del ensayo, no es posible expresar la precision del
mismo mediante la desviacion estandar. Debido a esto, se procedi6 a estimarla me-

diante una tabla 2x2 o de contingencia (OHA| 2014]).

En la Figura |4.13| se muestra la clasificacién de los empaques probados y su
nomenclatura; con esto se obtienen diversos estadisticos que permiten concluir sobre
la precision del ensayo.

Sensibilidad

Tanto este pardametro como la especificidad valoran el grado en que la prueba de-

tecta lo que se desea medir (validez). En este caso, mide la capacidad del ensayo
de deteccion de fugas en empaques con la condicion mencionada (Pita y Pértegas,
2010). En otras palabras, la sensibilidad representa los empaques con fugas que die-

ron el resultado deseado en el ensayo. Para la presion seleccionada, 55 mbar, se
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Empaque con fugas Empaque sin fugas
(camara vida util) (camara vida util)
Empaque con fugas A . Falsos Positivos B’ Total ensayos
(camara hermeticidad) Verdaderos Positivos " positivos
(Error Tipo )
Empaque sin fugas Falsos Negativos " Total ensayos
(camara hermeticidad) - (Error TipO ”) Verdaderos NegatWOSD’ negativoys’

Figura 4.13. Tabla de contingencia ensayos cualitativos.

obtuvo una sensibilidad de 67 % 4+ 12 % con un nivel de confianza del 95 % lo cual
indica que el ensayo se clasifica como regular. Este resultado es lo esperado ya que
por temas de rentabilidad, descarte de producto y demés factores internos, se debe
contar con una especificidad alta lo cual en casos practicos trae como consecuencia

valores de sensibilidad regulares.

Especificidad

Por otra parte, este pardmetro de validez representa los empaques sin fugas que

dieron el resultado deseado en la prueba. La especificidad de esta prueba a 55 mbar
de presion es de 95 % £ 12 % con un nivel de confianza del 95 %. Debido a que
la prueba tiene una excelente especificidad, un resultado negativo (sin fugas) en la
camara indica que hay una alta probabilidad de que el empaque no las tenga lo cual
da seguridad al obtener el resultado. En este caso, se esta asumiendo una probabi-

lidad de 5 % de falsos positivos.

Valor Predictivo Positivo
A diferencia de los parametros anteriores, los predictivos estéan asociados a la segu-
ridad del diagnostico, en otras palabras, proveen la probabilidad de que el resultado
del ensayo sea el correcto sin conocer a priori el estado de los empaques (Pita y
Pértegas, [2010). E1 VPP representa la probabilidad de que el empaque contenga

fugas si se obtiene un resultado positivo (fugas) en la caAmara de hermeticidad y se
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calcula de la siguiente manera:

A/

PP=—"—
V B/+A/

(20)

Para el ensayo en cuestion se tiene un VPP de 93 % =+ 6 % con un nivel de confianza
del 95 %. Es importante conocer que los valores predictivos estan influenciados por
la prevalencia de la condicién en la muestra por lo que se debe tener cuidado con
la interpretacion del estadistico ya que para cada caso, la prevalencia puede variar
significativamente entre un control de proceso y un descarte de producto por evento

de calidad confirmado.

Valor Predictivo Negativo

Seguidamente, en el caso del VPN se define como la probabilidad de que el empaque

no tenga fugas cuando se obtiene un resultado negativo (sin fugas) en la prueba
de hermeticidad por emision de burbujas. Este estadistico se calcula mediante la

siguiente expresion:
C/

VPN = ——
CI+D/

(21)

Para el ensayo en cuestion se tiene un VPN de 74 % + 6 % con un nivel de
confianza del 95 %. Con esto, se tiene certeza que con la prevalencia indicada, el 74
% de los empaques que den resultados que no tiene fuga efectivamente no cuenta

con fugas.

Exactitud

Por ultimo, la exactitud del ensayo relaciona las situaciones en que se ha obtenido

el resultado deseado; se obtiene mediante la siguiente expresion matematica:

, A4+ D'
Ezactitud = T 1O D (22)

La exactitud del ensayo a 55 mbar de presion de vacio es de 81 % lo cual permite

que el mismo se encuentre dentro de la clasificaciéon buena.



CAPITULO 5: DETERMINACION DE ESPECIFI-
CACIONES TECNICAS PARA LA FUERZA DE
SELLO

5.1. Influencia del peso del producto en la fuerza de sello del

empaque

Inicialmente, por interés de la empresa, se plantearon dos experimentos comple-
tamente al azar (DCA) para definir si la variacion en peso de los productos tiene
un efecto significativo en la fuerza de sellado tanto en la zona de mordazas como
de rodillos. Es importante destacar que de antemano se esperaba que esto no fuera
relevante para la respuesta ya que las empacadoras en estudio son de tipo horizontal
por lo que los sellos de mordaza no perciben ningin tipo de esfuerzo debido a la
fuerza gravitacional y/6 peso del producto. En los casos en los que se ven manipu-
lados para acumularlos o algin propoésito adicional, se esperaba que el peso de los
productos no fuera representativo ya que, las galletas no tienen un peso elevado.
Por otra parte, tampoco se proyectaba diferencia en la fuerza de sello del longitudinal
ya que la tinica manipulaciéon que se les da a los individuales es para trasladarlos a
las cadenas de las sobreempacadoras. A pesar de esto, en caso de que se encontraran
diferencias estadisticas significativas en algin estudio, se deben plantear distintos

rangos de tolerancia.

Para definir los niveles de los experimentos, se realizé un analisis de los productos
con los que cuenta la compania actualmente. Se seleccionaron tres de ellos los cuales

representan productos livianos (A), intermedios (B) y pesados (C).

Cuadro 5.1. Niveles experimento influencia de peso en fuerza de sello.

Producto Peso, m/ (g)
A 27
B 40
C 80
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La toma de muestras para los experimentos se realiz6 en distintos momentos en
un mismo lote de produccién para cada producto con el fin de obtener empaques
que representaran las diversas etapas y, en lo posible, al proceso de manera general.
Se seleccioné un nimero de muestra de 30 ya que, segun Gutiérrez (2008), este
es un numero adecuado cuando no se tiene evidencia suficiente para asumir un
comportamiento de la dispersién de los datos a velocidad regular del proceso. A

continuacion se plantea la hipotesis nula y alternativa para ambos estudios:

Hy:pa=pp=pc
H, : p; # pj para algin i # j

5.1.1. Sello de mordazas

En el Cuadro 5.2 se muestran los resultados obtenidos para este estudio. Debido
a que el valor P (0.061) es mayor que el nivel de significancia propuesto, se acepta
la hipoétesis nula, lo cual era el comportamiento esperado. Por otra parte, se puede
observar que la variabilidad entre mediciones de un mismo tratamiento predomina
sobre la variabilidad entre tratamientos por lo que se reafirma que la variabilidad de
la fuerza contemplando un plazo extenso de tiempo y a velocidad regular de proceso

es considerable.

Cuadro 5.2. Anélisis de Varianza pesos en sello de mordaza.

Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor p
Ajust.
Factor 2 0.02097 0.010485 2.89 0.061
Error 87 0.31568 0.003628
Total 89 0.33665

En la Figura 5.1} se puede observar que los intervalos de los tres productos se
traslapan por lo que se confirma que no hay diferencia estadistica significativa entre
ellos. A pesar de esto, se puede observar que la fuerza disminuye al aumentar el
peso de producto por lo que se recomienda realizar un estudio similar si se desean

empacar productos con un peso que sobrepase el utilizado.
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La desviacién estdndar agrupada se utilizé para calcular los intervalos.

Figura 5.1. Grafica de intervalos - sello de mordazas.

Por ultimo, se verificaron los supuestos del modelo; las gréficas obtenidas me-

diante Minitab se pueden observar en la Figura
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Figura 5.2. Verificacion de supuestos del modelo peso de productos - sello de mordazas.

Normalidad

En la grafica de probabilidad normal se puede observar que el valor p (0.799) es
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mayor que el nivel de significancia (0.05) por lo que se concluye que los datos tienen
una distribucion normal. Por otra parte, en el histograma se puede ver con mayor
facilidad el comportamiento que se ve en la parte inferior de la grafica de probabili-
dad normal, donde los primeros residuos se salen del comportamiento de la campana

y tiene una cola en el lado izquierdo.

Varianza Constante

A pesar de que se puede observar una ligera diferencia en la varianza de los di-

versos factores, no se determina una tendencia de campana en los residuos o un
patron contundente. Esta observacion se reafirma mediante la prueba de varianzas
de Bartlett en la cual se obtuvo 0.164 para el conjunto de datos; al ser mayor al
nivel de significancia (0.05) se concluye que no existe suficiente evidencia estadistica

para rechazar el supuesto de varianza constante.

Independencia

En el grafico inferior derecho se observa que los datos se encuentran posicionados

de manera aleatoria respecto al eje x. No se ve una tendencia ciclica, a disminuir o

aumentar en las corridas por lo que se cumple este supuesto.

5.1.2. Sello de rodillo

En el Cuadro 5.3 se muestran los resultados obtenidos para este estudio. Debido
a que el valor P (0.051) es mayor que el nivel de significancia propuesto, 0.05, se
acepta la hipotesis nula, lo cual era el comportamiento esperado al igual que en el

estudio en las mordazas. A pesar de esto, se destaca la cercania entre ambos valores.

Cuadro 5.3. Analisis de Varianza pesos en sello de rodillo.

Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor p
Ajust.
Factor 2 0.007146 0.003573 3.07 0.051
Error 87 0.101232 0.001164

Total 89 0.108378
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Al observar la gréafica de intervalos en la Figura[5.3], se determina que el producto
de mayor peso fue el que presenté una respuesta menor, lo cual indica que de la
misma forma que en las mordazas, se recomienda hacer un analisis estadistico en caso
de que la compania plantee algin producto con contenido neto mayor al estudiado.
El comportamiento del producto de peso intermedio (B) se atribuye a un aumento
ligero en la temperatura del rodillo o desajustes en el equipo ya que no se tiene una
explicacién contundente para que esta respuesta sea mayor que en el producto A.
Se descarta que la diferencia se deba debido a inconsistencias en el material ya que,

de ser asi, se deberia contar con el mismo comportamiento en el sello transversal.

0.25

0.24

0.23

Respuesta

0.21

0.20 —

A B C
Factor

La desviacién estdndar agrupada se utilizd para calcular los intervalos.

Figura 5.3. Grafica de intervalos - sello de rodillo.

En este caso, al igual que el estudio anterior se puede observar que la variabilidad
entre mediciones de un mismo tratamiento predomina sobre la variabilidad entre
tratamientos. A pesar de esto, se destaca que la suma de cuadrados del error en las
mordazas es aproximadamente tres veces mayor que en el rodillo. Debido a esto,
se recomienda que a futuro la empresa realice un anélisis con mayor profundidad

en las mordazas de las empacadoras individuales para puntualizar la causa de estas
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diferencias y corregirlo de ser posible. Por iltimo, en la Figura|5.4|{se pueden observar
las graficas para verificaciéon de los supuestos del modelo obtenidas mediante el

software Minitab.
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Figura 5.4. Verificacién de supuestos del modelo peso de productos - sello de rodillo.

Normalidad

En la grafica de probabilidad normal se puede observar que el valor p (0.059) es

mayor que el nivel de significancia, 0.05, por lo que se concluye que los datos tienen
una distribucién normal. En el histograma se observa que los residuos no estan cen-
trados en 0, se distribuyen con una cola al lado izquierdo. Debido a que el nimero
de muestra es grande, se descarta que el comportamiento del grafico de frecuencias
se deba a una mala distribucién en las barras. Dicho esto, es posible que el proceso

no se encuentre centrado por algin ajuste de méquina o inconsistencia en el flexible.

Varianza Constante

En este caso, se observa en la grafica que uno de los niveles presenta una varianza

ligeramente menor que los demés por lo que se realizoé la prueba de Bartlett. Se
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obtuvo 0.011 lo cual corrobora que existe una diferencia estadistica entre las varian-
zas de los tratamientos ya que el valor obtenido es menor al nivel de significancia
(0.05), en la Figura . se determina que el factor B es el que genera la desviacion
significativa. Anteriormente, se mencion6 que el comportamiento de este factor es
inesperado en cuanto a la media, al evaluar la varianza del factor se concluye que
existe alguna fuente externa que perjudico los resultados. En este caso y agrupando
este hallazgo con la inconsistencia en el grafico de medias, se puede atribuir al estado
de los rodillos y el ajuste de presion en los mismos en las corrida. Cabe recalcar que
esta no es una variable controlable en el proceso ya que se ajusta Unicamente de

forma mecénica.
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Intervalos de confianza de Bonferroni de 95% para Desv.Est.

Figura 5.5. Grafico de igualdad de varianzas - sello de rodillo.

A pesar de esto, segtin Gutiérrez (2008), si no se cumple este supuesto se deben
analizar las implicaciones para las conclusiones y validez del estudio previo a tomar
la decision de realizar otro estudio nuevo. En este caso en particular, el analisis de
varianza se hizo con el objetivo de evaluar el comportamiento de la fuerza de sello
asociado a las variaciones en el peso del producto mas no se utilizé para seleccionar
un tratamiento como la mejor eleccion respecto a los demés. Por otra parte, no hay
forma de correlacionar el peso del producto con el resultado obtenido en este factor

por lo que se comprueba que esto esta asociado a un factor externo. Por esta razoén
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se concluye que la calidad de los resultados no se ve afectada y no se realizara otro
analisis adicional. Por lo contrario, este hallazgo es parte de las condiciones actuales
de los equipos de la compania y es valioso comprenderlas y asociarlas a las fuentes

de ruido que conviven en el proceso.

Independencia

En el grafico inferior derecho se observa que los datos se encuentran posicionados

de manera aleatoria respecto al eje x. No se ve una tendencia ciclica, a disminuir o

aumentar en las corridas por lo que se cumple este supuesto.

5.2. Tolerancia de proceso

5.2.1. Muestreo

Se realiz6 un muestreo probabilistico de empaques primarios poliméricos flexibles
para obtener estadisticos que permitan inferir sobre el estado del proceso de fuerza
de sello en equipos horizontales de empaques primarios de la compania. Para esto, se
plante6 un muestreo sistematico ya que permite, de forma ordenada, tomar produc-
to en intervalos de tiempo establecidos. A su vez, se plante6 estratificado ya que no
se tiene suficiente evidencia estadistica para afirmar que los estratos (empacadoras)
sean iguales entre si. En el Cuadro se expone la forma en la cual las empacado-
ras estan distribuidas por linea de produccién, ademaés, se muestra la contribucion
porcentual al muestreo de cada equipo. La diferencia entre empacadoras radica en
la velocidad de producciéon de cada una y el nimero de muestra es proporcional a

la velocidad en paquetes por minuto en cada una.

Cuadro 5.4. Empacadoras de empaques primarios utilizadas para muestreo.

Linea Empacadora Contribucion, %
1 S1 4.9
S2 4.9
S3 4.9
S4 4.9
2 P1 5.7
P2 5.7

P3 6.2
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Cuadro 5.4. (Continuacion) Empacadoras de empaques primarios para muestreo.

Linea Empacadora Contribucion, %
3 S6 4.4
ST 4.4
S8 4.4
S9 4.4
4 C1 4.6
C2 4.6
5 B1 6.2
B2 6.2
B3 6.2
FJ 6.2
6 CV1 3.8
CV2 3.8
7 MC1 3.4

La toma de muestras se hizo en un plazo de 7 dias debido a que el departamento
de planeacion de la empresa establece el plan de produccion detallado por referencia,
turno y linea tnicamente de manera semanal. Para seleccionar el tiempo o turnos
que se debe muestrear en cada estrato, se defini6 que no era posible realizarlo de
manera constante en todos los turnos ya que por aspectos de mantenimiento, de-
manda, mix de produccion, material de empaque, disponibilidad de personal y paros
programados, no todas las maquinas corren la totalidad del tiempo. Dicho esto, se
definio la cantidad de turnos minimos que todas las empacadoras corren dentro de la
semana con material bicapa metalizado, se determin6 que de esta forma se podrian
utilizar 6 turnos. A pesar de esto, se emple6 un factor de seguridad de 1 turno ya
que el plan de produccién no es estatico, por lo contrario, es dinamico y se adapta a
las distintas situaciones, por esta razon, se usaron 5 turnos por méaquina distribuidos
segun el plan de produccion. Cabe recalcar que se asegurd que todas las selladoras se
muestreara al menos una vez en cada uno de los tres horarios de trabajo para evitar
verse influenciado por alguna condicién sistematica como el operador o diferencias
de temperatura en la noche o primeras horas del dia. Por otra parte, al extender
el muestreo por varios dias, productos y turnos también se asegura correr con los

diversos proveedores de material de empaque.
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Debido a que la poblacion de interés es masiva y continua, se puede suponer que
esta es infinita (Gutiérrez, 2008), por esta razon, se empled la siguiente ecuacion

para calcular el nimero de muestra:

n=>-2"2 (23)

Donde
z= Valor de z critico distribucién normal asociado al nivel de confianza, adim.
p= Prevalencia esperada del parametro a evaluar, adim.

1= Nivel de precision absoluta, adim.

Para definir el ntmero de muestra, se utilizéo un nivel de confianza del 95 %
ya que con la empresa se llegb al acuerdo de que este es un valor razonable para el
estudio; esto representa un Z de 1.96. Por otra parte, con el fin de maximizar el valor
se decidi6 utilizar una prevalencia esperada de 0.5. Por tltimo, debido a que no se
cuenta con un nivel de precisién absoluta para el proceso, se iteré para determinar el
tamano muestral variando el valor de error permisible, en el Cuadro se pueden
observar los tamafnios de muestra con diferentes valores de error permisible. Segtin
Aiiot (2003) si se desea realizar muestreos para obtener parametros de proceso, un
tamano mayor a 150 es adecuado. Con esto, realizando un balance entre un nimero
de muestra adecuado y lo viable en tiempo y econémico se determind que se usara
un error permisible de 7% para obtener un ntimero de muestra de 196 en cada tipo

de sello por lo que en total se deben de extraer de proceso al menos 392 muestras.

Cuadro 5.5. Iteraciéon nivel de precision para definiciéon de ntimero de muestra.

Nivel de precisiéon abs., ¢ Tamano de muestra, n
0.2 24
0.15 43
0.1 96
0.09 119
0.08 150
0.07 196
0.06 267

0.05 384
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5.2.2. Diseno de tolerancia

Una vez obtenidas las muestras que representan el proceso, se obtuvo la especifi-
cacion que permita clasificar el estado de un sello en la compania. Para obtener esto,
se determinaron los limites de tolerancia mediante limites reales del proceso y no
con un valor tedrico de fuerza de sellado debido a diversas razones que se exponen

a continuacion:

= Actualmente la compania no cuenta con empacadoras que tengan un sistema
que permita cuantificar y ajustar la presion de los elementos térmicos que
generan el sello como rodillos o mordazas. Por esta razon se espera una varia-
bilidad mayor a lo deseado ya que los estratos pueden tener ajustes distintos

entre si.

= Se busca conciliar entre limitantes propias del proceso y la necesidad funciona
del producto. En este caso, se desea que el producto llegue con sus caracte-
risticas sensoriales adecuadas al cliente sin generar rechazos indebidos en el

proceso (Aiiot, [2003).

Dicho esto, se utilizaron los datos de fuerza de sello del muestreo expuesto en la
seccion anterior para obtener los limites naturales o reales del proceso mediante la
siguiente expresion:

X+K, -8 (24)

Donde
X: Media muestral, %

a: Nivel de confianza, adim.

K: Constante para limites normales de tolerancia bilateral, adim.

Sello de mordaza

Empleando los datos que se muestran en el Cuadro y la ecuacion 24] previamente

mencionada se obtuvo una especificacion de tolerancia de (0.1886 £ 0.0993) N/mm
para el sello de mordazas. La constante empleada en este caso esta asociada a un

nimero de muestra de 198 empaques y un nivel de confianza del 95 %.
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Cuadro 5.6. Parametros para calculo de tolerancia - sello de mordaza.

Media Tamano de Constante, Desviacion
muestral, M/ muestra, n K /(adim) estandar, S/
(N/mm) (N/mm)
0.1886 198 2.145 0.0463

Por otra parte, con el fin de comparar los resultados obtenidos experimental-
mente con datos tedricos se realizO una investigacion bibliografica exhaustiva de
especificaciones adecuadas de fuerza de sello para empaques de alimentos secos, sin
embargo, no fue posible encontrar estos datos ya que varia significativamente entre
matrices poliméricas utilizadas y las caracteristicas propias del producto. A pesar
de esto, se destaca como punto de comparacion la norma UNE- EN 868 (2019) en
aplicaciones médicas una fuerza igual o superior a 0.1 N/mm es adecuada. Debido
a esto, se considera que contar con una especificacion minima de 0.0894 N/mm en
mordazas es adecuada para la aplicacion en estudio ya que no representa la critici-
dad de dispositivos médicos esterilizados. Seguidamente, se realizé la verificacion de
la normalidad de los datos obtenidos en el muestreo mediante Minitab, se muestra

en la Figura [5.6]

355

Media 01886
Desv Est. 0.04629
N 198
AD 0531
Valor p 0173

Porcentaje
i
(=]

0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30 0.35
Respuesta

Figura 5.6. Grafica de probabilidad para normalidad - mordaza.
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Como se puede observar, los datos cumplen el supuesto de normalidad ya que su
valor p (0.173) es mayor al nivel de significancia propuesto (0.05). A pesar de esto,
se observa que los datos tienen dos colas que se alejan del ajuste lineal deseado, sin

embargo, estd dentro de lo aceptado por el modelo.

Sello de rodillo

En el caso del sello longitudinal, inicialmente se obtuvo una especificacion de (0.1904

+ 0.1287) N/mm tomando la totalidad de empaques del muestreo. Sin embargo, en
el proceso de pruebas se detectd que una porcion de las muestras, 3 % presentaba el
sello débil desde antes de realizar la medicién ya que se vefa una marca muy tenue
de las estrias del rodillo. Posterior a este hallazgo, se realizé un estudio para analizar
si estos empaques cumplen o no mediante el criterio experto de calidad. Para esto,
se le entregaron los empaques al experto y se le solicité que clasificara los sellos, con
la respuesta de él, se detectd que el 1.5 % si se clasifican como débiles. Con esto, se
descartaron estas muestras y se recalcularon los limites con el nimero de muestra
nuevo, 196, para obtener una nueva especificacion de (0.1927 £+ 0.1229) N/mm. El
detalle de los datos utilizados para el célculo se exponen en el Cuadro [5.7]

Cuadro 5.7. Parametros para calculo de tolerancia - sello de rodillo.

Media Tamano de Constante, Desviaciéon
muestral, M/ muestra, n K /(adim) estandar, S/
(N/mm) (N/mm)
0.1904 198 2.145 0.0600
0.1927 195 2.1475 0.0572

En este caso, se destaca que la depuracion de los datos indica que a nivel de
rodillo hay un control menor que con los de mordazas por lo que se recomienda
poner detalle a este tipo de sellos a la hora de las revisiones para determinar si es
necesario mejorar los intervalos de mantenimiento o ajustes. En caso de hacer esto,
se recomienda volver a realizar un muestreo para reestablecer la tolerancia de los
rodillos y en lo posible, reducir el amplio intervalo con el que se cuenta actualmente.
Seguidamente, se realizo la verificacion de la normalidad de los datos obtenidos en

el muestreo mediante Minitab, se muestra en la Figura [5.7]
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Figura 5.7. Grafica de probabilidad para normalidad - rodillo.

Como se puede observar, los datos cumplen el supuesto de normalidad ya que su
valor p (0.077) es mayor al nivel de significancia propuesto (0.05). A pesar de esto,
se observa que los datos tienen dos colas que se alejan del ajuste lineal deseado, sin

embargo, esta dentro de lo aceptado por el modelo.



CAPITULO 6: ANALISIS DEL SISTEMA DE ME-
DICION

Anteriormente se ha mencionado que la prueba de fuerza de sello es comple-
tamente nueva para la empresa, debido a esto, es relevante evaluar la calidad del
sistema de medicion. Se planted efectuar un estudio de Repetibilidad y Reprodu-
cibilidad el cual permite cuantificar de manera experimental el componente de la
variabilidad atribuida al error de la mediciéon y compararlo con la variabilidad del
producto (Aiiot, 2003). En la Ecuacion |25/ se muestran las fuentes de error que se

detectan y cuantifican mediante el R & R.

2 _ 2 2 2
Ototal — Upartes + Oinstrumento + Uoperador (25>

Donde

o2 ,..: Varianza total del sistema, 2.
mm

2 . : - N
Opartes: Varianza entre las diversas partes, ——-.

2 . . . . .., N
Tinstrumento: Varianza debido al instrumento de medicion, —-.

2 : : - N
Ooperador: Varianza debido al operador, .

Para realizar el estudio mediante la herramienta de calidad de Minitab, se utili-
zaron los datos recolectados para la evaluacion de la precision en la verificacion del
método (véase seccion |4.2.2)) y la especificacion de tolerancia obtenida en el capitulo

anterior.

6.1. Estudio R & R en ensayos destructivos

Anteriormente se mencion6 que por la naturaleza del ensayo, destructivo, no se
puede medir més de una vez la misma probeta de material. En este caso, Gutiérrez
(2008), presenta diversas opciones para poder realizar el estudio de Repetibilidad y

Reproducibilidad en ensayos con estas caracteristicas:

= Si el tamano de la pieza o elemento a medir lo permite, es posible dividirla en

las porciones necesarias para contar con las repeticiones requeridas para todos
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los operadores.

= Realizar un estudio R & R corto ya que en este tipo de analisis no se separa
la variacion de repetibilidad de la reproducibilidad, debido a esto, se requieren

menos muestras de cada pieza para el estudio.

= Asegurar que las piezas que se utilizan sean lo més homogéneas posibles. En
este caso, por los resultados obtenidos en la evaluacién de la repetibilidad en
la verificacion del método (véase seccion [.2.2)), se considerd que disminuir la
velocidad del equipo aproximadamente a 1/8 de lo que se trabaja usualmente,

es adecuado para que los sellos de los empaques sean homogéneos.

6.2. Analisis de Varianza

Se utilizo el método de ANOVA para medir las fuentes de variabilidad del ensayo
ya que segiin |Aiion (2003) es la forma més efectiva de realizar este analisis porque
no presupone una inexistencia de interacciéon operador x pieza como si lo hace los

analisis de medias y rangos.

En el Cuadro[6.1] se muestran los resultados obtenidos en el ANOVA contemplan-
do que hay interaccion pieza x operador. Se puede observar que el valor p obtenido
en la interaccion, 0.768, es mayor que el nivel de significancia del estudio, 0.05, de-
bido a esto, se concluye que esta interacciéon no contribuye de manera significativa

al error de la medicién de fuerza de sello.

Cuadro 6.1. Analisis de Varianza estudio R & R con interaccion.

Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor p
Ajust.

Partes 9 0.0661 0.0073 99.3646 0.000
Operadores 2 0.0002 0.0000986 1.3342 0.288

Partes™ 18 0.0013 0.0000739 0.7170 0.768
Operadores
Repetibilidad 30 0.0031 0.0001

Total 59 0.0707

Posterior a esta respuesta, se procedié a evaluar el proceso sin contemplar la
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interaccion (pieza x operador), en el Cuadro . se muestra el analisis. Mediante
esto se reafirma el resultado obtenido para la verificacion del método de que el factor
operador no representa una influencia estadisticamente significativa en el estudio.
De lo contrario, también se obtuvo el resultado esperado en las partes en donde
estos si representan una diferencia significativa ya que el valor p obtenido es menor

al nivel de significancia.

Cuadro 6.2. Analisis de Varianza estudio R & R sin interaccion.

Fuente GL SC Ajust. MC Valor F Valor p
Ajust.

Partes 9 0.0661 0.0073 79.7021 0.000
Operadores 2 0.0002 0.0000986 1.0702 0.351
Repetibilidad 48 0.0044 0.00009

Total 59 0.0707

Para complementar lo mencionado anteriormente, en el grafico de respuesta de la
Figura[6.1] se determina visualmente que los rangos de los tres operadores traslapan
entre si lo cual indica que ellos no representan una diferencia significativa estadis-
ticamente para la medicion. A pesar de esto, se detecta que conforme se aumenta
la expertiz en el ensayo, se obtienen resultados ligeramente mayores y rangos més
estrechos. Esta brecha se intentara cerrar o acortar mediante la capacitacion de to-
dos los facilitadores tomando en cuenta y poniendo principal énfasis a los factores

significativos que brindo el estudio de robustez en la verificacion del método.

0.275-
0.250

0.225

0.200

0.175 ‘

0.150-

1 2 3
Operadores

Figura 6.1. Respuesta por operador R & R.
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Seguidamente, en la grafica de interaccion parte/operador de la Figura de-
recha se observa que la respuesta de todos los experimentadores es similar en la
mayoria de piezas, lo cual reafirma el comportamiento que se present6 en la Seccion
3.2.2 (precision intermedia). El tinico punto por destacar es la combinacién operador
1-pieza 5 en donde se observa una diferencia importante entre el operador con menos
experiencia respecto a la mediciéon de los otros dos operadores. En este momento no
es posible detectar con certeza la fuente de error, sin embargo, mediante el grafico
de partes de la Figura|6.2] izquierda. se determina que la otra repeticiéon que realizod
el mismo operador se encuentra més cercana a la linea de tendencia por lo que esta
diferencia se atribuye mayormente a una falta de consistencia a la hora de colocar

las muestras o en su acondicionamiento.

R&R del sistema de medicion (ANOVA) para Respuesta R&R del sistema de medicion (ANOVA) para Respuesta
Interaccion Partes * Operadores Respuesta por Partes
oars{ ¥ g S o] } L
", —a—12 i
i A e N 1
02501 ¢ _:S:f\ 0.250 \ " / "\\
-} e\\g f;\\‘\ ’};‘ ‘.“ \ H / \
T 02254 \". f? \ ?! \k 0.225 \\" / T /‘ \'\F
£ B, \__‘w_\ " | S ® / Y

0.200 :_;11 X j ‘\:\ 0.200 . hY :. ‘ '\_\.
\'!' \\ { LS
} \

0175 .

0175 \ » e
{

0150
0150

Partes Partes

Figura 6.2. Respuesta interaccion parte/operador R & R (derecha), Respuesta por par-
tes R & R (izquierda).

6.3. Componentes de la variacion del sistema

La variacion de cada componente en el sistema de medicion se visualiza mediante
el grafico de barras de la Figura[6.3] Primeramente se destaca que la variacion entre
las distintas partes estudiadas representa una contribuciéon mucho mayor (92.89 %)
que la asociada al propio sistema de medicion (7.11 %); esto es lo méas adecuado ya
que indica que este es capaz de distinguir de forma adecuada entre las diferentes
piezas. Al ser el porcentaje menor a 10 %, se considera que el nivel es aceptable més

no excelente ya que para esto deberfa ser menor al 1% (Aiio, 2003).
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Componentes de variacién

100 - [ % Contribucién
I % Var. estudio
[ % Tolerancia
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R&R del sistema de medicion  Repetib Reprod Parte a parte

Figura 6.3. Grafica de componentes de variaciéon R & R.

6.3.1. Precison/tolerancia

Mediante este indice se determina si el equipo (en este caso el texturémetro)
es adecuado para discriminar empaques buenos y malos, se obtiene mediante la

siguiente expresion:

EM
PIT=——-1 2
/ ES —FEI 00% (26)
Donde
EM: Variacion del estudio R & R, %

ES: Limite superior de tolerancia, .
mm

EI: Limite inferior de tolerancia, %

Para el caso en estudio, el error de medicion abarca el 24.96 % de la tolerancia. La
interpretacion de este valor varia ligeramente segtn la fuente ya que algunos de ellos
como (2003)) consideran que si obtiene un valor entre 20 % y 30 % el sistema es

marginalmente aceptable por lo que se requiere hacer mejoras para poder utilizarlo.

Sin embargo, otras fuentes como [Theodore| (2010), MINITAB (2021)) consideran que

entre 10% y 30% el sistema es aceptado dependiendo de la aplicacion, costo del

equipo, dinero y tiempo requerido para mejorarlo.
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Para el caso en estudio, se considera que por ser un ensayo nuevo y que su uso se
implementara de forma escalonada, el sistema de mediciéon puede utilizarse de la for-
ma en la que se encuentra. Conforme se adapten los controles al uso de este ensayo,
se recomienda valorar a lo interno de la compania si es viable realizar la inversion
en tiempo y recurso para mejorarlo. Dentro de las opciones para lograr esto se des-
taca el estrechamiento de los limites de tolerancia mediante instalaciéon de sensores
de presion en las mordazas para poder controlar las tres variables criticas (presion,
temperatura y tiempo de residencia), aumentar frecuencia de mantenimientos pre-
ventivos lo cual genera un aumento en el costo y/o mejorar los controles de ingreso
material de empaque para asegurar una homogeneidad de los mismos entre lotes y

proveedores.

Por ultimo, es importante destacar que, a pesar de que el sistema se considera
apto para su uso inicial, se sugiere monitorearlo en un lapso menor al ano desde su
implementacion ya que al estar cerca del limite superior, puede sobrepasarlo y en

ese caso no seria aceptado.

6.3.2. Precision/variacion total

Seguidamente, este indice cobra relevancia cuando el fin del sistema es el control

de proceso o mejoras (Aiiow, 2003), se obtiene mediante la siguiente expresion:

EM/VarTot = — Jinstrumento 100 % (27)
Ototal — Oinstrumento

En este caso, el 26.66% de la variacion total observada se debe al error de
medicion por lo que al igual que en el caso anterior, el indice se toma como aceptable.
En este caso, se podria mejorar la respuesta mediante las recomendaciones dadas
para el indice precision /tolerancia ya que al tener un control de todas las variables en
el equipo, es posible controlar y disminuir la variabilidad entre las partes. Asimismo,
esto traeria beneficios en la repetibilidad ya que seria posible determinar si se estan

obteniendo muestras bajo exactamente las mismas condiciones.
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6.3.3. Numero de categorias distinguibles

Por ultimo, el nimero de categorias distinguibles es la cantidad de grupos de
datos que el sistema de medicion es capaz de detectar como distintos lo cual es un
fiel indicador de la resolucién del equipo. A continuacién se muestra la expresion

matematica para obtenerlo:

n, = Iparte | V2 (28)
OR&R
Donde
orer: Desviacion estandar R & R, %

Para el sistema de medicién en cuestion, se obtuvieron 5 categorias distinguibles
lo cual indica que el equipo tiene una resolucién adecuada ya que segtin |Aiiot| (2003),

un sistema con un valor mayor a 4 es correcto para su uso.

6.4. Cartas X y R

En la Figura [6.4] se muestra en la parte superior la carta de rangos en la cual
es posible detectar variaciones relacionadas con repetibilidad. Dicho esto, el grafico
demuestra que la amplitud de la dispersion en las repeticiones por operador/pieza
es baja en la mayoria de los casos; en otras palabras, cada operador reporta datos
similares en las repeticiones ensayadas de cada pieza en estudio. A pesar de esto, es
relevante destacar el comportamiento del operador 1 (menor expertiz en el ensayo) en
el cual dos piezas, 5 y 8, presentan una dispersion elevada comparada con los demas
eventos. En el primer caso mencionado, se excede el limite de control superior lo cual
alerta que en este caso existié una inconsistencia importante entre repeticiones. A
pesar de que no es posible detectar con total confianza la causa de esto, se destacan

dos situaciones posibles:

= Inconsistencia en el acondicionamiento o colocaciéon de la pieza en las mordazas

debido a falta de experiencia en el ensayo.

= Contaminacion en la zona del sello desde proceso; esto se puede dar ya que
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al ser el ensayo destructivo realmente el estado de una muestra y otra puede

variar ligeramente.

Mediante esto y observando que estas desviaciones solo se dan en el primer

operador, se le da mayor peso a la primera causa propuesta lo cual indica que la ca-

pacitaciéon y entrenamiento de los facilitadores en el ensayo realmente son relevantes

para obtener resultados deseados.

Rango de la muestra

Media de la muestra

Gréfica R por Operadores
1 2 3
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Figura 6.4. Carta de control de medias y rangos para estudio R & R.

Por otra parte, en la carta de medias se representan las variaciones por reprodu-

cibilidad, en ella se puede detallar que las tendencias en las medias de los subgrupos

son similares entre si; esto significa que a nivel de medias no se detectan diferen-

cias entre los distintos operadores. Por otra parte, se destaca una gran cantidad de

puntos que exceden los limites de control lo cual indica que el sistema es capaz de

detectar piezas diferentes y es un indicador de que el equipo cuenta con una preci-

si6on adecuado.

Por ultimo, es importante mencionar que la evaluaciéon de Repetibilidad & Re-

producibilidad realizada es una fotografia del sistema de medicién en un momento
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dado, sin embargo, para que se pueda sacar provecho de los resultados que puede dar
este tipo de estudios, se deben realizar y comparar de manera peridédica. Por otra
parte, dependiendo el uso que se le de a este ensayo en la compania, se recomienda
realizar un balance para determinar si es posible hacer estudios de este tipo o si
es preferible enfatizar tinicamente en pruebas de estabilidad como herramienta de
alertas tempranas en el proceso y definir intervalos de calibracién con una mayor

precision.






CAPITULO 7: PROCEDIMIENTOS, INFOGRAFIAS
Y CAPACITACION

Al finalizar el desarrollo técnico de la metodologia, se consolidaron los instructi-
vos de operacion de cada uno de los equipos y ensayos desarrollados en este proyecto.
Adicional a esto, se crearon los formatos oficiales para el reporte de datos. Con apoyo
de este material, se capacito al personal del departamento de calidad; a continuacion

se detalla cada uno de estos puntos mencionados.

7.1. Instructivos de operaciéon estandar

Actualmente la compania cuenta con un formato especifico para los procedimien-
tos por lo que se utilizé el machote para desarrollar ambos instructivos en conjunto
con el comité de estandarizacion de la empresa. En el apéndice [C] se muestran los
pasos macro de cada uno de ellos. Cabe destacar que los instructivos no se muestran

de manera completa debido a confidencialidad de la empresa.

7.2. Hojas de verificaciéon

Las hoja de verificacion son formatos construidos con el objetivo de reportar,
consolidar y guardar datos para su analisis o estudio (Aiiot, [2003). En esta préactica
se construyeron los registros oficiales que utilizaran los colaboradores para reportar
los datos de cada uno de los ensayos. Los documentos elaborados fueron previamen-
te revisados y aprobados por el departamento de formacion, calidad y procesos y
materiales de la compania. A continuacion se detallan las secciones de cada hojas

de verificacion para cada ensayo desarrollado.

7.2.1. Fuerza de sello

Datos generales

En esta seccion se detalla la fecha de elaboracion del documento, descripcion e

identificacion del equipo utilizado. Los ultimos dos mencionados no son manipula-

bles para todo usuario ya que el laboratorio actualmente cuenta tinicamente con un
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equipo. En caso de que se llegue a contar con otro instrumento, se recomienda que

el administrador incorpore un desplegable para poder seleccionarlo.

Informacion del Producto

Seguidamente en esta seccion, se solicita la informacion necesaria para poder iden-

tificar el producto y el material de la prueba. Para esto, en la hoja se establecieron
espacios para: codigo del producto terminado, descripciéon y la unidad de empaque.
Para evitar errores en el primer parametro solicitado, el formato genera un avi-
so si el usuario intenta ingresar letras en el espacio establecido ya que los codigos
estan compuestos tnicamente por nameros, en la Figura [7.1] se muestra lo que el

experimentador veria en dicha situacion.

Microsoft Excel >

e Ingresar unicamente codigo (ndmeros)

Cancelar Ayuda

éLe ha sido util esta informacion?

Figura 7.1. Error al introducir cdédigo SAP erréoneo en hoja de verificacion - fuerza de
sello.

Adicional a esto, para la unidad de empaque, la herramienta cuenta con un
desplegable (se muestra en la Figura [7.2]) para seleccionar el tipo con el fin de es-

tandarizar la nomenclatura utilizada.

Tipo de empaque Sobre empaque =

dividua
Sobre empagque
Bolsa
Tubo

llatal amnacadara/|

Figura 7.2. Desplegable tipo de empaque en hoja de verificaciéon - fuerza de sello.

Resultados

En este apartado de resultados se debe identificar la muestra (lote, empacadora y

hora), tipo de sello, fuerza de sello y un espacio para observaciones adicionales en

caso del experimentador lo requiera. Cada hoja tiene capacidad para reportar 20



99

muestras, en caso de requerir un estudio de mayor cantidad de muestras, se debe
continuar el reporte en otra hoja. En este caso, al igual que en la seccion anterior, la
columna "tipo de sello” cuenta con un desplegable para seleccionar entre mordaza o
rodillo, con esto, la hoja es capaz de identificar el intervalo de tolerancia respectivo
y marcar en color rojo los valores reportados fuera del mismo. El objetivo de esta
funcion es evitar que el operador confunda los rangos con los que debe comparar el

resultado obtenido.

En la Figura se muestra un ejemplo en donde el valor de 0.2900 N/mm esta
dentro de rango si el sello es de rodillo, sin embargo, si es de mordaza, la celda se

colorea ya que esta fuera de especificacion.

Lote/ empacadora !

Muestra / emp / Tipo de sello Fuerza de sello Observaciones !
hora (N/mm) !

1 Longitudinal 0,29 l

1

2 Mordaza 0,29 I

Figura 7.3. Automatizacion de deteccion de rango de tolerancia en hoja de verificacion
- fuerza de sello.

Debido a la funciéon previamente mencionada, el formato detiene la operacion y
presenta un aviso en la pantalla cuando el experimentador escribe el valor de fuerza
sin seleccionar previamente el tipo de sello. En la Figura [7.4] se observa el error.
Ademas de esto, la celda también cuenta con el formato condicional de ntimeros por
lo que en caso de intentar ingresar un dato con otro formato, apareceré el mismo

aviso.
Error x

Diebe seleccionar primero el tipo de sello
-Solo se aceptan numeros dedmales

Cancelar Ayuda

£l e ha sido Uil esta informadon?

Figura 7.4. Error al no seleccionar el tipo de sello en hoja de verificaciéon - fuerza de
sello.
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Aprobacién
Por ultimo, en este apartado se especifica la fecha de aprobacién y nombre del

facilitador que realiz6 las mediciones.

7.2.2. Hermeticidad

Para la hoja de verificacion del ensayo de deteccion de fugas la tinica seccion que
difiere respecto a lo mencionado anteriormente es el apartado de resultados ya que

el resto de informacion es de relevancia en ambos ensayos.

Resultados
En esta seccion la herramienta cuenta con la identificacion de la muestra (lote,
empacadora y hora), criterio de hermeticidad y un espacio para observaciones adi-
cionales en caso de que el experimentador lo requiera. En este caso para estandarizar

la nomenclatura del criterio del experimentador, se colocé un desplegable como se

muestra en la Figura

Muestra | Lote/ empacadora/ hora | Criterio Hermeticidad | Observaciones
1 E

PASA
2 NO PASA ‘

-~ I T

Figura 7.5. Desplegable resultado de prueba - hermeticidad.

7.3. Capacitaciéon

Se realiz6 la capacitaciones para la totalidad de los facilitadores de calidad ya
que ellos seran los encargados de realizar las pruebas en el proceso. En total se formo

a 12 personas distribuidas de la siguiente manera:
» Diurna: Personal de turno 1, 2 y horario central (10 personas).
» Nocturna: Personal de turno 3 (2 personas).

La estructura de la capacitacién se construyd con apoyo del departamento de

formacion y desarrollo de la empresa; se plantearon tres bloques:
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1. Formacion tedrica: Se invirtieron 25 minutos realizando una exposiciéon oral
con apoyo de una presentacion PowerPoint en donde se expuso: contexto, de-
finicion, importancia, objetivo, uso del equipo (general) y el resultado que se

espera obtener en el ensayo.

2. Formacion préctica: Se invirtieron 40 minutos realizando ambos ensayos si-
guiendo los procedimiento operativo estandar (POE) desarrollado para cada
uno de los ensayos. El objetivo de hacerlo de esta forma fue evacuar dudas y

corregir algunas practicas de los colaboradores en el proceso de formacion.

3. Evaluacion: Mediante un cuestionario se realizo una evaluacion a los colabo-
radores para corroborar la comprension y entendimiento de detalles de gran
relevancia de cada uno de los ensayos como lo son: medidas de seguridad y

unidades de medicién de los ensayos.






CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

8.1.

Conclusiones

La prueba de fuerza de sello se clasifica como ensayo normalizado modificado ya
que se realizo un ajuste en la pieza con la cual se realiza el acondicionamiento

del flexible.

La repetibilidad y reproducibilidad del ensayo de fuerza de sello es adecua-
da ya que es 11% y 50 % menor que el maximo permitido por el estandar

respectivamente.

La posiciéon de la probeta de material en las mordazas del texturémetro re-
presenta una diferencia estadistica en los resultados; se colocaron marcas en
el equipo para que el material se posicione en el centro del aditamento inde-

pendientemente del operador.

En el ensayo de fuerza de sello no se detecté una diferencia estadistica signifi-
cativa al utilizar un tiempo de acondicionamiento del sello de 40 h y 1 h; por
esto, se empleard 1 h para que el ensayo sea 1til en proceso y permita tomar

decisiones rapidas.

No existe diferencia estadistica en el resultado de fuerza de sello de mordazas
ni rodillo de empaques poliméricos flexibles entre 27 g y 80 g, debido a esto,
se posible contar con un tnico rango de tolerancia para cada tipo de sello sin

importar el peso del producto en analisis.

La tolerancia para la fuerza de sello de rodillo y mordazas de los empaques
poliméricos de la compania es (0.1927 4+ 0.1229) N/mm y (0.1886 + 0.0993)

N/mm respectivamente.

La variabilidad en el sistema de medicién del ensayo de fuerza de sello estéa
mayoritariamente influenciada por las partes (92.89 %) respecto a la asociada
al propio sistema de medicion (7.11 %) por lo que se concluye que el sistema
tiene un nivel aceptable para ser utilizado en la toma de decisiones de la

compania.
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8.2.

El error de medicion del ensayo de fuerza de sello abarca el 24.96 % de la
tolerancia, lo cual es aceptable por ser un ensayo nuevo y se implementara de

forma escalonada.

La resolucion del sistema de fuerza de sello es adecuada para su uso ya que

tiene 5 categorias distinguibles.

La presion seleccionada para realizar el ensayo de hermeticidad por emision

de burbujas bajo las condiciones especificadas es (55 mbar £ 2) mbar.

Los factores de lapso de renovacion del fluido, temperatura del fluido y altura
de inmersion de la muestra no representa una diferencia estadistica significa-
tiva en el resultado de la prueba de hermeticidad por lo que no es necesario

mantener los niveles fijos en un parametro al realizar los ensayos.

La frecuencia de limpieza del fluido de inmersién debe ser 3 dias con la posibi-

lidad de extenderlo a 4 por motivos de cargas de trabajo de los colaboradores.

Debido a que un solo experimentador no puede observar con detalle todos los
puntos de méas de 3 muestras; se establecié este niimero como el maximo de

muestras a ensayar a la misma vez en la cAmara de hermeticidad.

La sensibilidad del ensayo de deteccion de fugas por emision de burbujas es

regular ya que se obtuvo 67 % =+ 12 % con un nivel de confianza del 95 %.

El ensayo de deteccion de fugas se clasifica como excelente en cuanto a espe-

cificidad, ya que se obtuvo 95 % =+ 12 % con un nivel de confianza del 95
%.

La exactitud del ensayo de deteccion de fugas por medio de emision de burbujas

es buena ya que se obtuvo 81 %.

Recomendaciones

Se recomienda incorporar un cortador de 15 mm de ancho para realizar el
ensayo de fuerza de sello en empaques individuales de dimensiones reducidas

ya que con el actual, se dificulta el corte.
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Se recomienda incorporar el calculo de la estimacion de incertidumbre en el

procedimiento de calibracién de equipos de la empresa.

En caso de desear incorporar el ensayo para control de proceso en la planta, se
recomienda consultar con el departamento técnico la ubicaciéon adecuada de

las camaras por aspectos de robustez del método.

Se recomienda incursionar y evaluar la adquisicion de otro ensayo de deteccion
de fugas con mayor sensibilidad para contar con una evaluacién més precisa a

nivel de laboratorio.

En caso de que se deseen estrechar los limites de tolerancia, se recomienda in-
corporar sensores de presion en las mordazas y rodillos para tener control de las
tres variables criticas del proceso de sellado en caliente: presion, temperatura

y tiempo de residencia.

Se recomienda evaluar otro tipo de ensayo de deteccion de fugas con una mayor
precision para utilizarlo a nivel de laboratorio o contar con una cdmara que
permita hacer un aumento de presiéon al finalizar el ensayo de vacio ya que

esto mejora la precision segtin ASTM.

Conforme se estabilice el flujo de uso del texturémetro se recomienda evaluar
si es viable hacer estudios de Repetibilidad & Reproducibilidad de manera
periodica o si es preferible enfatizar tnicamente en pruebas de estabilidad
como herramienta de alertas tempranas en el proceso y definir intervalos de

calibracién con una mayor precision.






NOMENCLATURA

Griegas
Q@ Nivel de significancia
Am  Diferencial de masa

AP Diferencial de presion

1 Incertidumbre tipica

o Varianza

Maytsculas

A Area

A Verdaderos positivos

B’ Falsos positivos

C Concentracion del gas o vapor de agua
C’ Falsos negativos

D Coeficiente de difusion

D’ Verdaderos negativos

F Fuerza de sello

H Humedad

HR Humedad relativa

J Densidad de flux mésico del permeante

K Constante para limites normales de tolerancia bilateral
M Media muestral

N Tamano de muestra
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adim

atm

N/mm

adim
adim
mol/m?
adim
m? /s
adim
N/mm
%

%
mol/m? - s
adim
N/mm

adim
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Q Flujo de permeante pelicula
S Desviacion estandar

T Temperatura

TA  Tolerancia absoluta
TAR Relacion de Exactitudes
U Incertidumbre expadida

X Espesor de la pelicula

Z Altura

Mintsculas

e Error

f Fuerza

7 Nivel de precision absoluta

m Masa

n Consecutivo

P Prevalencia esperada del pardametro
t Tiempo

x Ancho de muestra

z Z critico de distribuciéon normal
Subindices

Aj Ajustada
f Final

1 Inicial

NOMENCLATURA

g/s

N/mm

adim

N/mm

adim



p Patron

R Reproducibilidad

T Repetibilidad

Otros

Pe  Coeficiente de permeabilidad del material

Re Resolucién
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g-m/m?-s-atm
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APENDICES

A. Datos experimentales

Cuadro A.1. Datos para verificacién de repetibilidad para el ensayo de fuerza

Muestra Fuerza, (F)/ N/mm

—_

0.2422
0.2414
0.2535
0.2536
0.2327
0.2331
0.2515
0.2300
0.2309
0.2441

© 00 ~J O UL = W

—_
e}

Cuadro A.2. Datos para repetibilidad de ancho de empaque

Muestra Ancho de troquel, z/ (mm)

—_

26.09
26.06
26.06
26.07
26.06
26.06
26.15
26.17
26.21
26.19

© 00 ~J O UL = W N

—
e}
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Cuadro A.3. Datos para linealidad del texturémetro.

mpat, i mi, 1 mi, 2 mi, 3 mi, 4 mi, 5 mi, 6
5 4.9 4.9 5 4.9 4.9 5
50 50 49.9 50 49.9 50 49.9
100 100 99.9 100.1 99.9 100 99.9
200 200 200 200 200 199.9 200
500 500 500 500 500.1 500 500
1000 1000 1000.1 1000.2 1000.1 1000 1000.1
2000 2000.2 2000.1 2000.2 2000.1 2000.2 2000.2
3000 3000.2 3000.2 3000.4 3000.4 3000.2 3000.3

Cuadro A.4. Respuestas factorial fraccionado fuerza de sello.

Orden Orden A B C D E Fuerza,

muestra corrida N/mm
18 1 + - - - - 0.1472
21 2 - - + + - 0.1570
2 3 + - - - - 0.1552
10 4 + - - - - 0.1664
13 5 - - + + - 0.1701
5 6 - - + + - 0.1656
9 7 - - - + + 0.1438
17 8 - - - + + 0.1674
14 9 + - + - + 0.1873
22 10 + - + - + 0.1523
1 11 - - - + + 0.1659
6 12 + - + - + 0.1566
24 13 + + + + + 0.2144
11 14 - + - - + 0.1894
8 15 + + + + + 0.2115
16 16 + + + + + 0.2095
3 17 - + - - + 0.1704
19 18 - + - - + 0.1942
20 19 + + - + - 0.1980
23 20 - + + - - 0.1882
15 21 - + + - - 0.1988
12 22 + + - + - 0.2178
7 23 - + + - - 0.2040
4 24 + + - + - 0.2051
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Cuadro A.5. Diseno completamente al azar - sello de mordaza.

Producto peso A Producto peso B Producto peso C
0.1790 0.1156 0.1689
0.1807 0.1178 0.1791
0.1880 0.1639 0.1851
0.2018 0.1791 0.1859
0.2149 0.1806 0.1913
0.2205 0.1851 0.1935
0.2347 0.2091 0.1944
0.2488 0.2118 0.1959
0.2517 0.2388 0.1967
0.2592 0.2487 0.2004
0.2605 0.2533 0.2041
0.2714 0.2747 0.2102
0.2722 0.2781 0.2151
0.2831 0.2814 0.2245
0.2886 0.2934 0.2271
0.2898 0.2968 0.2271
0.2943 0.3032 0.2290
0.2955 0.3042 0.2325
0.2955 0.3047 0.2329
0.3013 0.3067 0.2351
0.3054 0.3068 0.2435
0.3130 0.3103 0.2531
0.3153 0.3204 0.2641
0.3170 0.3244 0.2683
0.3206 0.3252 0.2712
0.3214 0.3288 0.3324
0.3320 0.3309 0.3418
0.3378 0.3317 0.3549
0.3471 0.3494 0.3576

0.3627 0.1120 0.3675
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Cuadro A.6. Diseno completamente al azar - sello de rodillo.

Producto peso A Producto peso B Producto peso C
0.2569 0.2502 0.2445
0.1684 0.2560 0.2604
0.2619 0.2467 0.1680
0.2370 0.2186 0.1539
0.2565 0.2504 0.1661
0.2476 0.2191 0.1880
0.2629 0.2223 0.1617
0.1507 0.2337 0.2409
0.2647 0.1951 0.2436
0.1512 0.2534 0.2505
0.2440 0.2097 0.1699
0.2348 0.2416 0.1994
0.2033 0.2576 0.1998
0.2437 0.2279 0.1894
0.2148 0.2519 0.2269
0.2638 0.2121 0.2476
0.2538 0.2103 0.2081
0.2672 0.2626 0.2097
0.2392 0.2492 0.2095
0.2347 0.2359 0.1959
0.2527 0.1948 0.1819
0.2454 0.2379 0.2442
0.1608 0.2610 0.2578
0.1911 0.2293 0.2737
0.2820 0.2282 0.2677
0.2237 0.2037 0.1800
0.2801 0.1851 0.2631
0.2371 0.2339 0.1882
0.1650 0.2311 0.1580

0.1690 0.2820 0.2230
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Cuadro A.7. Datos estudio repetibilidad y reproducibilidad de fuerza de sello.

Operador A Operador B Operador C
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 1 Reéplica 2 Réplica 1  Réplica 2
1 0.2617 0.2741 0.2791 0.2627 0.2760 0.2804
2 0.2084 0.2015 0.2070 0.2126 0.2159 0.2286
3 0.2011 0.2150 0.2112 0.2074 0.2007 0.2106
4 0.2378 0.2318 0.2350 0.2461 0.2309 0.2493
5 0.2230 0.1725 0.2221 0.2120 0.2195 0.2224
6 0.1823 0.1805 0.1852 0.1768 0.1696 0.1845
7 0.1997 0.1966 0.1928 0.2082 0.2033 0.2088
8 0.2772 0.2536 0.2624 0.2777 0.2553 0.2548
9 0.2067 0.2232 0.2042 0.2077 0.2074 0.2193
10 0.1654 0.1511 0.1554 0.1606 0.1539 0.1577
Cuadro A.8. Reporte de masas antes de caAmara de vida ttil.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Reéplica 2 Reéplica 3

1 22.311 22.31 22.312

2 22.857 22.859 22.858

3 22.384 22.385 22.387

4 22.744 22.744 22.748

5 22.453 22.45 22.452

6 22.961 22.965 22.964

7 22.165 22.166 22.166

8 22.548 22.549 22.538

9 22.615 22.618 22.618

10 22.277 22.279 22.277

11 22.760 22.760 22.762

12 21.821 21.827 21.826

13 23.048 23.048 23.049

14 23.049 23.047 23.049

15 21.839 21.839 21.837

16 23.223 23.224 23.225

17 21.894 21.891 21.892

18 22.874 22.875 22.875

19 21.863 21.863 21.863

20 22.997 22.996 22.996

21 21.598 21.596 21.597

22 22.987 22.988 22.986

23 21.608 21.608 21.609

24 23.171 23.170 23.169

25 21.983 21.981 21.982
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
26 23.197 23.197 23.194
27 22.512 22.512 22.512
28 22.997 22.995 22.996
29 22.419 22.419 22.418
30 22.945 22.944 22.944
31 22.093 22.093 22.093
32 23.424 23.428 23.426
33 23.922 23.920 23.922
34 23.711 23.710 23.710
35 23.449 23.448 23.446
36 24.117 24.116 24.117
37 24.451 24.450 24.454
38 23.521 23.522 23.524
39 24.616 24.616 24.617
40 23.200 23.200 23.198
41 23.610 23.609 23.608
42 23.734 23.734 23.734
43 23.410 23.408 23.407
44 23.723 23.720 23.728
45 23.427 23.431 23.432
46 23.158 23.158 23.159
47 23.587 23.586 23.586
48 23.065 23.062 23.062
49 24.083 24.082 24.083
50 22.971 22.968 22.971
51 23.483 23.482 23.481
52 23.716 23.715 23.715
53 23.938 23.931 23.936
54 23.286 23.287 23.287
55 22.979 22.980 22.981
56 23.283 23.284 23.283
57 23.286 23.284 23.284
58 23.615 23.609 23.614
59 23.091 23.092 23.093
60 23.211 23.208 23.210
61 22.739 22.737 22.747
62 22.707 22.705 22.711
63 23.573 23.577 23.578
64 23.577 23.576 23.577

65 23.770 23.771 23.773
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Reéplica 1 Réplica 2 Réplica 3
66 23.558 23.561 23.560
67 23.299 23.298 23.300
68 23.778 23.773 23.771
69 23.318 23.316 23.322
70 24.257 24.261 24.260
71 23.294 23.293 23.294
72 24.137 24.139 24.143
73 23.616 23.613 23.615
74 23.119 23.121 23.117
75 23.761 23.757 23.756
76 22.717 22.722 22.721
7 24.314 24.316 24.317
78 22.636 22.637 22.639
79 22.747 22.750 22.745
80 24.085 24.090 24.089
81 22.918 22.922 22.928
82 24.061 24.063 24.065
83 23.370 23.369 23.366
84 22.836 22.840 22.833
85 23.033 23.035 23.033
86 23.352 23.351 23.354
87 23.551 23.553 23.547
88 23.499 23.497 23.500
89 23.024 23.026 23.025
90 23.083 23.086 23.085
91 23.278 23.277 23.275
92 23.365 23.359 23.363
93 22.799 22.799 22.800
94 22.406 22.406 22.407
95 22.283 22.284 22.284
96 22.499 22.499 22.500
97 22.593 22.594 22.593
98 22.096 22.097 22.096
99 23.208 23.210 23.209
100 22.441 22.442 22.442
101 22.474 22.474 22.474
102 22.428 22.428 22.428
103 22.326 22.325 22.325
104 22.910 22.910 22.911

105 22.015 22.010 22.015
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
106 22.146 22.148 22.148
107 22.705 22.708 22.706
108 22.981 22.981 22.981
109 22.811 22.811 22.812
110 22.611 22.609 22.607
111 22.253 22.254 22.253
112 22.477 22.477 22.477
113 22.718 22.719 22.718
114 23.057 23.059 23.055
115 23.118 23.113 23.115
116 22.831 22.829 22.832
117 23.438 23.441 23.438
118 23.515 23.520 23.521
119 23.001 22.999 23.002
120 23.218 23.220 23.220
121 23.105 23.106 23.104
122 23.054 23.058 23.057
123 22.758 22.760 22.761
124 22.393 22.391 22.391
125 23.445 23.448 23.451
126 23.167 23.170 23.169
127 22.786 22.787 22.789
128 23.516 23.515 23.517
129 22.812 22.810 22.815
130 22.859 22.862 22.860
131 22.986 22.989 22.988
132 22.846 22.847 22.846
133 22.641 22.642 22.641
134 23.207 23.206 23.209
135 22.865 22.866 22.868
136 23.080 23.078 23.081
137 22.922 22.923 22.922
138 22.704 22.700 22.703
139 23.156 23.158 23.157
140 22.753 22.755 22.754
141 23.383 23.386 23.385
142 22.887 22.886 22.884
143 23.310 23.309 23.311
144 23.028 23.025 23.026

145 23.177 23.176 23.179
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Reéplica 1 Réplica 2 Réplica 3
146 23.022 23.019 23.112
147 23.538 23.538 23.538
148 23.760 23.761 23.759
149 23.016 23.016 23.016
150 23.184 23.184 23.185
151 23.320 23.320 23.321
152 23.137 23.137 23.136
153 22.852 22.851 22.851
154 22.879 22.881 22.880
155 23.312 22.311 23.311
156 23.197 23.198 23.197
157 23.311 23.311 23.310
158 22.916 22.916 22.917
159 23.723 23.723 23.723
160 22.868 22.868 22.867
161 23.492 23.492 23.492
162 23.190 23.190 23.190
163 23.288 23.287 23.288
164 23.208 23.209 23.206
165 22.928 22.929 22.928
166 23.280 22.282 22.280
167 23.845 23.845 23.844
168 23.417 23.415 23.416
169 23.562 23.562 23.562
170 23.213 23.213 23.214
171 22911 22911 22.912
172 22.983 22.982 22.982
173 23.096 23.097 23.096
174 23.099 23.099 23.100
175 22.855 22.856 22.856
176 22.977 22.977 22.978
177 23.644 23.643 23.643
178 23.964 23.967 23.965
179 23.223 23.223 23.223
180 23.837 23.836 23.837
181 23.157 23.158 23.156
182 23.886 23.885 23.885
183 23.180 23.180 23.179
184 23.662 23.662 23.661
185 23.124 23.124 23.125
186 22.744 22.743 22.746

187 23.222 23.224 23.224
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Reéplica 1 Réplica 2 Réplica 3
188 23.431 23.430 23.430
189 22.812 22.810 22.809
190 22.937 22.935 22.936
191 23.618 23.617 23.618
192 23.300 23.301 23.301
193 23.654 23.655 23.655
194 23.263 23.263 23.261
195 22.772 22.776 22.773
196 22.830 22.834 22.835
197 22.573 22.572 22.573
198 22.980 22.977 22.978
199 22.919 22.918 22.919
200 22.416 22.412 22.414
201 22.375 22.370 22.376
202 22.995 22.994 22.991
203 23.012 23.012 23.013
204 22.923 22.925 22.926
205 23.051 23.049 23.050
206 23.226 23.225 23.222
207 23.250 23.252 23.250
208 23.012 23.012 23.010
209 23.313 23.311 23.312
210 23.276 23.283 23.279
211 22.773 22,777 22.776
212 22.658 22.663 22.664
213 22.684 22.685 22.682
214 22.328 22.327 22.328
215 22.531 22.531 22.532
216 22.783 22.782 22.783
217 22.318 22.317 22.318
218 23.055 23.054 23.054
219 22.979 22.978 22.973
220 22.537 22.538 22.534
221 22.509 22.510 22.510
222 23.287 23.286 22.287
223 22.890 22.889 22.890
224 22.372 22.273 22.371

225 23.966 23.966 23.965
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
226 23.518 23.515 23.514
227 23.402 23.405 23.404
228 23.849 23.849 23.846
229 23.764 23.763 23.764
230 22.680 22.679 22.681
231 22.696 22.695 22.695
232 22.962 22.961 22.962
233 23.188 23.186 23.188
234 22.908 22.906 22.906
235 22.233 22.231 22.233
236 22.418 22.419 22.418
237 22.886 22.887 22.887
238 22.765 22.767 22.768
239 22.984 22.984 22.984
240 23.310 23.308 23.309
241 22.991 22.993 22.992
242 23.154 23.154 23.153
243 22.893 22.893 22.894
244 22.888 22.888 22.889
245 23.506 23.504 23.503
246 23.566 23.562 23.569
247 23.458 23.452 23.458
248 23.693 23.692 23.694
249 23.383 23.381 23.386
250 22.783 22.787 22.782
251 22.307 22.310 22.305
252 22.899 22.899 22.898
253 22.578 22.579 22.575
254 23.867 22.868 22.868
255 22.813 22.814 22.813
256 23.259 23.260 23.260
257 22.709 22.711 22.710
258 22.807 22.806 22.806
259 23.091 23.092 23.091
260 22.457 22.458 22.457
261 22.353 22.355 22.354
262 22.458 22.457 22.457
263 22.909 22911 22.910
264 22.523 22.522 22.522

265 23.019 23.022 23.021
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
266 22.726 22.723 22.724
267 22.875 22.872 22.874
268 22.558 22.560 22.559
269 22.213 22.310 22.312
270 23.348 23.346 23.347
271 22.897 22.892 22.895
272 23.147 23.146 23.147
273 23.044 23.046 23.047
274 22.944 22.943 22.943
275 22.988 22.988 22.991
276 23.220 23.216 23.221
277 22.949 22.947 22.949
278 23.263 23.262 23.262
279 22.512 22.514 22.513
280 23.229 23.228 23.227
281 22.760 22.762 22.763
282 22.952 22.948 22.953
283 23.325 23.326 23.323
284 22.927 22.929 22.930
285 23.347 23.346 23.346
286 22.275 22.277 22.278
287 22.909 22.906 22.910
288 22.627 22.627 22.630
289 22.935 22.936 22.935
290 22.388 22.384 22.389
291 23.075 23.077 23.078
292 22.709 22.711 22.710
293 22.537 22.536 22.536
294 23.300 23.301 23.302
295 23.241 23.240 23.241
296 22.280 22.282 22.283
297 23.360 23.361 23.359
298 22.785 22.787 22.788
299 22.898 22.898 22.901
300 23.387 23.389 23.389
301 22.831 22.831 22.831
302 22.914 22.911 22.912
303 23.240 23.239 23.241
304 23.589 23.592 23.591

305 22.805 22.785 22.825
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
306 23.059 23.061 23.061
307 23.088 23.085 23.086
308 23.842 23.841 23.840
309 23.296 23.296 23.296
310 23.400 23.402 23.401
311 23.118 23.117 23.118
312 23.238 23.238 23.239
313 23.237 23.239 23.239
314 23.432 23.434 23.434
315 22.819 22.821 22.820
316 23.158 23.157 23.158
317 23.714 23.694 23.734
318 23.042 23.043 23.042
319 23.230 23.230 23.230
320 23.808 23.810 23.809
321 24.101 24.101 24.101
322 23.696 23.695 23.694
323 23.462 23.461 23.462
324 23.529 23.509 23.549
325 23.330 23.329 23.330
326 23.963 23.965 23.965
327 23.146 23.126 23.166
328 23.461 23.460 23.462
329 23.338 23.337 23.338
330 23.869 23.866 23.867
331 23.998 23.997 23.998
332 22.823 22.822 22.824
333 22.948 22.948 22.948
334 22.197 22.196 22.197
335 22.702 22.701 22.700
336 22.258 22.260 22.259
337 22.516 22.518 22.518
338 22.273 22.270 22.271
339 22.476 22.475 22.476
340 22.837 22.837 22.837
341 22.288 22.288 22.288
342 22.988 22.990 22.989
343 22.468 22.467 22.469
344 22.982 22.962 23.002

345 22.858 22.855 22.856
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
346 22.821 22.818 22.819
347 22.836 22.835 22.836
348 22.905 22.904 22.903
349 22.362 22.361 22.362
350 23.225 23.224 23.226
351 22.434 22.433 22.434
352 22.235 22.235 22.235
353 22.665 22.664 22.665
354 23.444 23.446 23.445
355 22.313 22.312 22.313
356 22.707 22.706 22.708
357 21.843 21.823 21.863
358 23.102 23.101 23.102
359 22.112 22.111 22.113
360 22.788 22.787 22.788
361 22.537 22.536 22.537
362 22.465 22.467 22.467
363 22.423 22.425 22.425
364 22.556 22.558 22.557
365 22.735 22.715 22.755
366 22.510 22.511 22.510
367 22.178 22.177 22.179
368 22.866 22.867 22.866
369 22.581 22.580 22.581
370 22.219 22.218 22.219
371 22.648 22.649 22.648
372 22.291 22.291 22.291
373 22.754 22.753 22.752
374 22.521 22.501 22.541
375 22.758 22.760 22.760
376 22.614 22.613 22.614
377 22.691 22.690 22.691
378 22.782 22.783 22.782
379 22.218 22.219 22.218
380 22.761 22.760 22.762
381 23.258 23.257 23.258
382 23.022 23.022 23.022
383 23.534 23.514 23.554
384 23.259 23.261 23.260

385 22.791 22.790 22.792
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
386 23.268 23.267 23.268
387 22.796 22.797 22.796
388 23.848 23.847 23.848
389 23.766 23.765 23.766
390 23.662 23.664 23.664
391 23.655 23.657 23.656
392 22.973 22.975 22.975
393 22.733 22.734 22.733
394 23.518 23.498 23.538
395 23.220 23.222 23.222
396 23.445 23.444 23.445
397 22.690 22.690 22.690
398 23.220 23.219 23.218
399 23.474 23.473 23.474
400 23.138 23.137 23.139
401 23.512 23.511 23.513
402 23.747 23.748 23.747
403 23.027 23.026 23.025
404 23.269 23.271 23.270
405 23.086 23.085 23.086
406 23.371 23.370 23.371
407 23.244 23.243 23.244
408 23.273 23.272 23.273
409 23.604 23.606 23.606
410 23.086 23.085 23.086
411 23.333 23.335 23.334
412 23.441 23.421 23.461
413 22.649 22.648 22.649
414 22.376 22.373 22.374
415 23.574 23.575 23.574
416 22.544 22.524 22.564
417 23.138 23.137 23.138
418 23.178 23.177 23.178
419 22911 22.913 22.912
420 23.093 23.095 23.094
421 23.087 23.087 23.087
422 23.372 23.374 23.374
423 23.374 23.376 23.376
424 23.421 23.422 23.421

425 23.664 23.661 23.662




130

Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
426 23.489 23.488 23.489
427 23.710 23.709 23.708
428 23.574 23.571 23.572
429 23.060 23.059 23.060
430 23.211 23.211 23.211
431 22.779 22.778 22.779
432 22.868 22.865 22.866
433 22.600 22.599 22.600
434 22.614 22.613 22.614
435 23.729 23.728 23.729
436 23.091 23.093 23.093
437 22.874 22.875 22.874
438 23.599 23.596 23.597
439 23.843 23.845 23.844
440 22.650 22.652 22.651
441 23.464 23.463 23.464
442 23.464 23.463 23.462
443 23.073 23.070 23.071
444 22.996 22.995 22.996
445 22.882 22.883 22.882
446 22.988 22.990 22.990
447 22.806 22.803 22.804
448 22.822 22.821 22.822
449 23.239 23.239 23.239
450 22.857 22.856 22.857
451 23.354 23.355 23.354
452 23.010 23.009 23.008
453 23.181 23.178 23.179
454 22.982 22.983 22.982
455 22.792 22.792 22.792
456 23.055 23.057 23.057
457 23.031 23.030 23.031
458 22.901 22.900 22.901
459 22.626 22.628 22.627
460 22.692 22.691 22.692
461 22.996 22.996 22.996
462 22.744 22.741 22.742
463 22.758 22.759 22.758
464 22.776 22.776 22.776

465 22.776 22.775 22.776
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
466 22.784 22.781 22.782
467 23.073 23.076 23.075
468 22.689 22.688 22.689
469 22.647 22.649 22.648
470 22.733 22.735 22.734
471 22.743 22.746 22.745
472 22.930 22.933 22.932
473 22.948 22.947 22.948
474 22.720 22.719 22.718
475 22.382 22.383 22.382
476 22.346 22.345 22.347
ATT7 23.140 23.139 23.140
478 22.761 22.764 22.763
479 22.680 22.679 22.680
480 22.378 22.377 22.379
481 22.324 22.325 22.324
482 22.730 22.727 22.728
483 23.275 23.272 23.273
484 22.821 22.824 22.823
485 23.662 23.663 23.662
486 22.803 22.802 22.801
487 23.718 23.717 23.719
488 22.503 22.502 22.503
489 22.651 22.650 22.652
490 23.372 23.374 23.373
491 22.902 22.905 22.904
492 22.758 22.757 22.759
493 22.762 22.761 22.762
494 23.174 23.173 23.174
495 22.822 22.821 22.822
496 23.050 23.052 23.052
497 23.080 23.082 23.082
498 22.851 22.850 22.851
499 23.229 23.229 23.230
500 22.303 22.300 22.301
501 23.254 23.253 23.254
502 22.500 22.501 22.500
503 23.095 23.098 23.097
504 22.591 22.590 22.591

505 22.654 22.653 22.654
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Cuadro A.8. (Continuacion) Reporte de masas antes de ingresar a camara de

vida util.
Peso, g
Muestra Reéplica 1 Réplica 2 Réplica 3
506 23.221 23.224 23.223
507 22.499 22.498 22.497
508 22.882 22.879 22.880
509 23.149 23.151 23.151
510 23.317 23.320 23.319
511 22.763 22.762 22.761
512 23.036 23.036 23.036
513 23.015 23.015 23.016
514 23.275 23.277 23.276
515 23.824 23.826 23.826
516 23.474 23.477 23.476
517 23.283 23.280 23.281
518 22.937 22.939 22.939
519 23.393 23.390 23.391
520 22.858 22.857 22.859
521 23.060 23.062 23.062

Cuadro A.9. Reporte de masas después de camara de vida ttil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
1 22.578 22.577 22.578
2 23.193 23.194 23.195
3 22.661 22.661 22.661
4 23.223 23.223 23.221
5 22.749 22.750 22.750
6 23.303 23.301 23.301
7 22.463 22.463 22.462
8 23.052 23.052 23.051
9 23.434 23.433 23.432
10 22.593 22.593 22.593
11 23.544 23.543 23.543
12 22.084 22.084 22.084
13 23.817 23.815 23.816
14 23.277 23.276 23.276
15 22.082 22.082 22.080
16 23.599 23.599 23.600
17 22.486 22.485 22.486
18 23.195 23.194 23.195
19 22.193 22.193 22.194

20 23.383 23.382 23.383
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida tutil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
21 22.548 22.547 22.546
22 23.510 23.508 23.509
23 21.965 21.964 21.965
24 23.687 23.686 23.687
25 22.755 22.756 22.754
26 23.608 23.608 23.608
27 23.024 23.023 23.023
28 23.445 23.446 23.445
29 22.994 22.993 22.994
30 23.170 23.170 23.171
31 22.548 22.549 22.547
32 23.787 23.787 23.786
33 24.475 24.745 24.746
34 24.401 24.404 24.402
35 24.074 24.075 24.073
36 24.695 24.696 24.697
37 24.825 24.825 24.824
38 23.977 23.977 23.978
39 25.020 25.019 25.020
40 24.178 24.177 23.177
41 24.033 24.034 24.034
42 24.018 24.018 24.017
43 23.806 23.804 23.805
44 24.344 24.344 24.343
45 23.820 23.820 23.820
46 23.544 23.543 23.541
47 24.087 24.087 24.087
48 24.037 24.037 24.037
49 24.501 24.501 24.501
50 23.298 23.297 23.297
51 24.335 24.334 24.335
52 24.276 24.276 24.276
53 24.632 24.632 24.631
54 23.766 23.764 23.764
55 23.280 23.280 23.279
56 23.683 23.683 23.683
57 23.528 23.528 23.528
58 23.880 23.880 23.879
59 23.347 23.348 23.347
60 23.560 23.562 23.562
61 22.987 22.988 22.988
62 23.065 23.064 23.064

63 23.814 23.814 23.814
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de cadmara de vida 1util.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
64 23.811 23.812 23.81
65 23.973 23.973 23.972
66 23.89 23.891 23.89
67 23.546 23.544 23.545
68 23.969 23.971 23.97
69 24.13 24.129 24.13
70 24.535 24.534 24.535
71 23.53 23.531 23.529
72 24.625 24.624 24.625
73 23.876 23.875 23.876
74 23.398 23.398 23.398
75 24.001 23.999 23.999
76 22.913 22.913 22.913
7 24.494 24.497 24.497
78 22.979 22.981 22.981
79 22.955 22.956 22.955
80 24.280 24.281 24.279
81 23.388 23.389 23.39
82 24.271 24.272 24.271
83 23.803 23.804 23.804
84 23.593 23.592 23.591
85 23.702 23.701 23.701
86 23.636 23.635 23.635
87 23.992 23.993 23.992
88 23.865 23.866 23.867
89 23.298 23.296 23.297
90 23.426 23.428 23.426
91 23.578 23.579 23.579
92 23.956 23.957 23.957
93 23.043 23.040 23.042
94 22.755 22.754 22.754
95 22.573 22.572 22.570
96 22.776 22.777 22.775
97 22.920 22.919 22.919
98 22.667 22.667 22.669
99 23.476 23.476 23.477
100 23.388 23.388 23.389
101 22.938 22.938 22.938
102 22.785 22.784 22.786
103 22.618 22.619 22.619
104 23.791 23.789 23.790
105 22.518 22.520 22.518

106 22.481 22.479 22.480
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida tutil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
107 22.987 22.987 22.986
108 23.334 23.334 23.334
109 23.072 23.073 23.071
110 22.871 22.872 22.871
111 22.520 22.518 22.519
112 22.794 22.794 22.794
113 23.018 23.019 23.019
114 23.206 23.206 23.205
115 23.833 23.833 23.831
116 23.400 23.398 23.399
117 23.567 23.566 23.566
118 23.725 23.724 23.726
119 23.878 23.877 23.877
120 23.467 23.466 23.467
121 24.281 24.283 24.281
122 23.287 23.288 23.288
123 23.625 23.624 23.624
124 23.019 23.022 23.021
125 24.586 24.588 24.585
126 23.968 23.963 23.968
127 23.437 23.438 23.437
128 23.625 23.627 23.625
129 23.442 23.443 23.441
130 23.848 23.850 23.849
131 23.094 23.096 23.095
132 23.818 23.818 23.819
133 22.794 22.793 22.793
134 23.290 23.292 23.293
135 22.967 22.966 22.967
136 23.180 23.180 23.180
137 23.361 23.361 23.360
138 22.807 22.808 22.808
139 23.272 23.274 23.272
140 23.257 23.257 23.257
141 24.041 24.043 24.040
142 23.548 23.546 23.547
143 23.397 23.396 23.395
144 23.695 23.694 23.692
145 23.293 23.295 23.293
146 23.481 23.480 23.480
147 24.450 24.451 24.450
148 24.136 24.135 24.136
149 24.406 24.405 24.403

150 23.642 23.638 23.640
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de cadmara de vida 1util.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
151 23.942 23.943 23.942
152 23.470 23.470 23.470
153 23.521 23.510 23.519
154 23.358 23.360 23.361
155 23.728 23.728 23.728
156 24.121 24.123 24.123
157 23.859 23.859 23.859
158 23.343 23.345 23.345
159 24.227 24.227 24.228
160 23.315 23.317 23.317
161 23.937 23.937 23.936
162 23.716 23.718 23.715
163 23.654 23.655 23.653
164 23.628 23.608 23.648
165 23.297 23.297 23.296
166 23.616 23.616 23.616
167 24.138 24.135 24.136
168 23.900 23.902 23.902
169 23.886 23.886 23.887
170 23.608 23.608 23.608
171 23.249 23.249 23.250
172 23.351 23.351 23.351
173 23.745 23.744 23.746
174 23.452 23.453 23.451
175 23.740 23.739 23.738
176 24.029 24.028 24.030
177 23.980 23.979 23.981
178 24.364 24.344 24.384
179 23.735 23.734 23.736
180 24.172 24.174 24.174
181 23.648 23.647 23.649
182 24.309 24.306 24.307
183 23.688 23.687 23.689
184 23.976 23.975 23.977
185 23.490 23.490 23.490
186 23.088 23.068 23.108
187 23.607 23.805 23.808
188 23.899 23.899 23.899
189 23.173 23.173 23.174
190 23.286 23.286 23.285
191 24.158 24.158 24.159
192 23.726 23.726 23.727

193 24.028 24.028 24.029
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida tutil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
194 23.834 23.833 23.835
195 23.188 23.188 23.188
196 23.221 23.222 23.220
197 22.941 22.942 22.941
198 23.601 23.603 23.601
199 23.506 23.506 23.506
200 22.845 22.844 23.845
201 22.782 22.779 22.780
202 23.658 23.658 23.660
203 23.766 23.765 23.766
204 23.308 23.308 23.308
205 23.476 23.476 23.476
206 23.634 23.633 23.635
207 23.640 23.620 23.660
208 23.442 23.441 23.440
209 23.705 23.705 23.705
210 23.746 23.748 23.745
211 23.314 23.314 23.313
212 23.383 23.383 23.383
213 23.045 23.045 23.045
214 22.929 22.928 22.927
215 22.984 22.985 22.983
216 23.164 23.161 23.162
217 23.504 23.503 23.505
218 23.429 23.431 23.431
219 23.380 23.379 23.378
220 23.250 23.252 23.252
221 22.876 22.876 22.876
222 23.607 23.607 23.607
223 23.257 23.258 23.256
224 22.829 22.828 22.829
225 24.286 24.286 24.285
226 23.844 23.833 23.833
227 23.911 23.911 23.910
228 24.497 24.497 24.497
229 24.103 24.102 24.104
230 23.227 23.227 23.227
231 23.026 23.026 23.026
232 23.687 23.687 23.687
233 23.506 23.506 23.505
234 23.532 23.532 23.532
235 22.629 22.629 22.629

236 22.892 22.889 22.890
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de cadmara de vida 1util.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
237 23.588 23.588 23.588
238 23.085 23.085 23.085
239 23.609 23.611 23.611
240 23.585 23.585 23.584
241 23.510 23.510 23.510
242 23.506 23.504 23.506
243 23.333 23.333 23.333
244 23.199 23.198 23.199
245 23.852 23.854 23.854
246 24.155 24.155 24.155
247 23.915 23.912 23.913
248 24.563 24.562 24.564
249 23.860 23.863 23.862
250 23.278 23.276 23.280
251 23.481 23.483 23.483
252 23.238 23.235 23.236
253 23.125 23.124 23.123
254 24.295 24.295 24.295
255 23.290 23.292 23.291
256 23.889 23.888 23.889
257 23.154 23.154 23.155
258 23.145 23.147 23.147
259 23.710 23.712 23.712
260 23.095 23.097 23.096
261 23.243 23.242 23.243
262 22.903 22.901 22.905
263 23.264 23.265 23.264
264 22.907 22.907 22.907
265 23.531 23.532 23.532
266 23.252 23.252 23.252
267 23.514 23.513 23.512
268 23.009 23.008 23.009
269 22.591 22.589 22.593
270 23.952 23.951 23.952
271 23.479 23.481 23.481
272 23.751 23.749 23.753
273 23.502 23.501 23.503
274 24.109 24.108 24.109
275 23.413 23.410 23.411
276 23.687 23.686 23.687
277 23.555 23.554 23.556
278 23.681 23.681 23.681

279 22.986 22.985 22.986
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida ttil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
280 23.975 23.974 23.973
281 23.337 23.339 23.338
282 23.294 23.296 23.296
283 23.659 23.656 23.657
284 23.717 23.716 23.717
285 23.883 23.883 23.883
286 22.644 22.644 22.644
287 23.793 23.795 23.794
288 23.113 23.112 23.114
289 23.334 23.332 23.336
290 23.063 23.060 23.061
291 23.843 23.840 23.841
292 23.448 23.447 23.448
293 22.942 22.941 22.940
294 24.212 24.211 24.212
295 23.691 23.690 23.692
296 23.078 23.077 23.078
297 23.770 23.770 23.770
298 23.644 23.643 23.644
299 23.508 23.510 23.509
300 23.549 23.546 23.547
301 23.135 23.133 23.135
302 23.093 23.096 23.095
303 23.433 24.436 24.434
304 23.868 23.868 23.864
305 23.386 23.365 23.386
306 24.081 24.083 24.083
307 23.250 23.250 23.250
308 24.006 24.003 24.004
309 23.424 23.425 23.426
310 23.496 23.500 23.497
311 23.278 23.279 23.278
312 23.360 23.363 23.362
313 23.622 23.622 23.622
314 23.615 23.617 23.617
315 23.003 23.005 23.004
316 23.278 23.277 23.278
317 24.023 24.021 24.025
318 23.641 23.638 23.639
319 23.640 23.639 23.638
320 24.084 24.084 24.084

321 24.345 24.347 24.346
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de cadmara de vida 1util.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
322 23.927 23.927 23.927
323 24.068 24.070 24.065
324 23.789 23.788 23.788
325 23.595 23.598 23.597
326 24.193 24.190 24.191
327 23.459 23.460 23.458
328 23.845 23.845 23.845
329 23.681 23.683 23.683
330 24.098 24.099 24.098
331 24.187 24.189 24.189
332 22.947 22.946 22.947
333 23.586 23.586 23.586
334 22.711 22.711 22.711
335 22.854 22.856 22.855
336 22.527 22.529 22.529
337 22.709 22.711 22.710
338 22.546 22.545 22.546
339 22.901 22.899 22.903
340 23.008 23.005 23.006
341 22.442 22.445 22.444
342 23.141 23.141 23.142
343 22.597 22.597 22.597
344 23.123 23.125 23.125
345 23.025 23.026 23.025
346 23.041 23.043 23.043
347 23.116 23.115 23.116
348 22.343 22.342 22.344
349 22.499 22.498 22.499
350 23.442 23.444 24.444
351 22.725 22.723 22.726
352 22.432 22.432 22.432
353 22.895 22.894 22.895
354 23.830 23.829 23.831
355 22.461 22.460 22.461
356 23.172 23.174 23.174
357 21.994 21.996 21.995
358 23.297 23.296 23.297
359 22.645 22.643 22.647
360 22.941 22.942 22.940
361 22.680 22.682 22.682
362 22.686 22.683 22.684
363 22.803 22.800 22.802

364 23.105 23.105 23.105
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida tutil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
365 22.959 22.962 22.961
366 22.654 22.655 22.654
367 22.315 22.317 22.316
368 23.219 23.221 23.221
369 23.119 23.121 23.120
370 22.600 22.599 22.600
371 22.816 22.814 22.818
372 22.527 22.526 22.528
373 22.898 22.900 22.900
374 22.647 22.649 22.649
375 22.928 22.929 22.928
376 22.774 22.774 22.774
377 22.837 22.839 22.838
378 22.957 22.956 22.957
379 22.385 22.384 22.386
380 23.605 23.604 23.605
381 24.064 24.064 22.066
382 23.252 23.253 23.254
383 23.975 23.977 23.975
384 23.373 23.375 23.375
385 23.001 23.003 23.002
386 23.377 23.376 23.377
387 23.021 23.019 23.023
388 24.103 24.103 24.103
389 23.870 23.867 23.868
390 24.587 24.588 24.586
391 23.796 23.795 23.796
392 23.174 23.173 23.175
393 23.151 23.150 23.151
394 23.698 23.700 23.700
395 23.418 23.418 23.418
396 23.573 23.575 23.575
397 22.813 22.815 22.814
398 23.512 23.511 23.512
399 23.934 23.932 23.936
400 23.308 23.308 23.308
401 23.666 23.665 23.666
402 24.009 24.008 24.010
403 23.175 23.174 23.175
404 23.593 23.595 23.595
405 23.217 23.219 23.218
406 24.076 24.075 24.076

407 23.348 23.346 23.350
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida ttil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
408 23.476 23.475 23.475
409 24.084 24.086 24.086
410 23.785 23.787 23.787
411 23.474 23.475 23.474
412 23.715 23.715 23.715
413 23.423 23.420 23.421
414 22.681 22.683 22.683
415 24.088 24.090 24.090
416 22.794 22.793 22.794
417 23.649 23.648 23.650
418 23.693 23.692 23.693
419 23.402 23.400 23.404
420 23.372 23.373 23.374
421 24.049 24.051 24.051
422 23.696 23.699 23.698
423 24.109 24.106 24.107
424 23.833 23.832 23.833
425 24.168 24.167 24.168
426 24.254 24.253 24.255
427 24.524 24.523 24.524
428 23.844 23.846 23.846
429 23.299 23.300 23.299
430 23.737 23.739 23.739
431 23.049 23.050 23.050
432 23.340 23.339 23.340
433 23.099 23.098 23.100
434 23.292 23.291 23.292
435 24.022 24.024 24.024
436 24.135 24.137 24.137
437 23.346 23.347 23.346
438 24.036 24.034 24.035
439 24.183 23.180 23.184
440 23.420 23.417 23.418
441 23.731 23.730 23.731
442 23.883 23.882 23.882
443 23.985 23.984 23.986
444 23.593 23.591 23.591
445 23.277 23.279 23.279
446 23.427 23.424 23.425
447 23.649 23.648 23.649
448 23.513 23.512 23.513

449 23.832 23.831 23.833
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida ttil.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
450 23.671 23.670 23.671
451 23.708 23.710 23.710
452 23.837 23.835 23.838
453 23.533 23.535 23.535
454 23.352 23.354 23.354
455 24.310 24.311 24.310
456 23.600 23.603 23.601
457 23.498 23.499 23.497
458 23.100 23.097 23.098
459 23.080 23.079 23.080
460 23.100 23.101 23.102
461 23.953 23.955 23.052
462 23.155 23.156 23.153
463 23.287 23.289 23.289
464 23.446 23.448 23.448
465 23.617 23.618 23.617
466 23.211 23.210 23.211
467 23.553 23.552 23.554
468 23.129 23.128 23.129
469 23.137 23.134 23.135
470 23.625 23.624 23.625
471 23.170 23.172 23.170
472 23.592 23.594 23.594
473 23.373 23.374 23.374
474 23.363 23.365 23.365
475 23.627 23.629 23.629
476 22.799 22.800 22.799
477 23.889 23.890 23.886
478 23.968 23.966 23.967
479 23.205 23.207 23.207
480 23.115 23.117 23.116
481 22.522 22.521 22.522
482 22.974 22.972 22.976
483 24.240 24.239 24.240
484 22.997 22.996 22.998
485 24.264 24.263 24.264
486 23.004 23.007 23.003
487 24.326 24.324 24.326
488 22.816 22.815 22.817
489 23.511 23.510 23.514
490 23.789 23.791 23.791

491 23.914 23.916 23.916
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Cuadro A.9. (Continuacion) Reporte de masas después de camara de vida 1til.

Peso, g
Muestra Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
492 23.397 23.398 23.397
493 23.450 23.452 23.452
494 23.349 23.351 23.351
495 23.310 23.312 23.311
496 23.372 23.371 23.372
497 23.469 23.467 23.471
498 23.111 23.113 23.112
499 24.123 24.120 24.121
500 22.900 22.899 22.900
501 23.670 23.669 23.668
502 22.680 22.681 22.681
503 23.534 23.536 23.536
504 22.923 22.925 22.924
505 23.140 23.142 23.142
506 23.845 23.844 23.845
507 22.629 22.628 22.630
508 23.279 23.278 23.279
509 23.357 23.355 23.355
510 23.869 23.868 23.868
511 22.985 22.987 22.987
512 23.229 23.231 23.231
513 23.426 23.427 23.426
514 23.636 23.633 23.634
515 24.019 24.018 24.019
516 23.909 23.910 23.907
517 23.700 23.702 23.702
518 23.324 23.326 23.326
519 23.844 23.846 23.845
520 23.090 23.089 23.090

521 23.315 23.313 23.317




Cuadro A.10. Pruebas de hermeticidad.a 50 mbar
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Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas
128 PASA 126 NO PASA
3 PASA 127 NO PASA
7 PASA 22 PASA
5 PASA 24 NO PASA
79 PASA 107 PASA
76 PASA 91 NO PASA
75 PASA 128 NO PASA
72 PASA 170 PASA
73 PASA 171 PASA
78 PASA 156 PASA
26 PASA 135 PASA
27 PASA 127 PASA
800 PASA 660 NO PASA
778 PASA 646 NO PASA
789 PASA 649 PASA
31 PASA 597 NO PASA
37 PASA 596 PASA
39 NO PASA 595 PASA
29 PASA 591 PASA
25 PASA 592 PASA
23 PASA 578 NO PASA
214 PASA 577 PASA
215 PASA 580 NO PASA
219 PASA 565 NO PASA
85 PASA 571 NO PASA
7 PASA 564 PASA
74 PASA 585 PASA
208 PASA 589 PASA
97 PASA 590 PASA
Cuadro A.11. Pruebas de hermeticidad.a 55 mbar
Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas
576 PASA 755 PASA
707 PASA 762 PASA
725 PASA 744 PASA
720 PASA 768 PASA
723 PASA 766 NO PASA
739 PASA 765 NO PASA
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Cuadro A.11. (Continuacién) Pruebas de hermeticidad a 55 mbar

Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas

701 PASA 773 NO PASA
713 PASA 698 PASA
732 NO PASA 696 PASA
724 PASA 700 PASA
702 NO PASA 746 PASA
736 PASA 758 PASA
729 PASA 690 NO PASA
712 PASA 771 NO PASA
727 PASA 769 PASA
720 PASA 682 NO PASA
718 PASA 776 PASA
714 NO PASA 709 PASA
714 PASA 745 PASA
719 PASA 693 PASA
738 NO PASA NO PASA
728 PASA PASA

Cuadro A.12. Pruebas de hermeticidad.a 60 mbar

Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas

133 PASA 130 NO PASA
134 PASA 132 NO PASA
10 PASA 135 NO PASA

4 PASA 111 PASA
8 PASA 35 NO PASA

2 PASA 65 PASA
15 PASA 82 NO PASA
20 PASA 141 NO PASA

9 PASA 134 PASA
11 PASA 116 NO PASA

1 PASA 144 PASA
14 PASA 145 NO PASA
250 PASA 679 NO PASA
288 PASA 680 NO PASA
255 PASA 678 NO PASA
28 PASA 610 NO PASA
22 PASA 630 NO PASA

21 NO PASA 628 NO PASA




Cuadro A.12. (Continuacién) Pruebas de hermeticidad a 60 mbar
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Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas
64 PASA 626 NO PASA
63 PASA 638 NO PASA
30 PASA 637 PASA
94 PASA 621 NO PASA
89 PASA 529 NO PASA
550 PASA 525 PASA
98 PASA 530 NO PASA
87 PASA 534 NO PASA
95 PASA 524 PASA
Cuadro A.13. Pruebas de hermeticidad_a 65 mbar
Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas
178 PASA 774 NO PASA
195 PASA 726 PASA
152 NO PASA e PASA
182 PASA 60 NO PASA
156 PASA 6 PASA
174 PASA 19 NO PASA
154 PASA 81 NO PASA
168 PASA 153 NO PASA
167 PASA 149 PASA
165 NO PASA 120 PASA
170 PASA 150 NO PASA
163 NO PASA 613 NO PASA
171 NO PASA 614 NO PASA
258 PASA 611 NO PASA
166 PASA 603 NO PASA
Cuadro A.14. Pruebas de hermeticidad a 70 mbar
Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas
136 PASA 2 NO PASA
138 PASA 24 PASA
139 NO PASA 21 PASA
281 PASA 60 NO PASA
225 PASA 6 PASA
223 PASA 19 NO PASA
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Cuadro A.14. (Continuacién) Pruebas de hermeticidad a 70 mbar

Muestra sin Resultado Muestra con Resultado
fugas fugas

207 PASA 81 NO PASA
180 PASA 153 NO PASA
186 PASA 149 PASA
208 NO PASA 120 PASA
182 PASA 150 NO PASA
262 NO PASA 613 NO PASA
249 NO PASA 614 NO PASA
247 PASA 611 NO PASA
69 PASA 603 NO PASA
66 PASA 619 NO PASA
71 PASA 608 PASA
83 PASA 670 NO PASA
88 PASA 672 NO PASA
86 PASA 674 PASA
99 NO PASA 553 PASA
93 PASA 552 PASA
210 NO PASA 559 PASA
218 NO PASA 711 NO PASA
624 PASA 651 NO PASA
96 NO PASA 704 PASA
80 NO PASA 740 NO PASA
90 PASA 622 NO PASA

Cuadro A.15. Pruebas de hermeticidad a diferentes presiones

Presion, Muestra sin Resultado Muestra Resultado
mbar fugas con fugas

145 PASA 141 PASA

143 PASA 142 NO PASA

20 PASA 144 NO PASA

23 PASA 27 NO PASA
28 NO PASA 29 PASA

30 26 PASA 248 NO PASA
167 PASA 277 PASA

219 NO PASA 296 NO PASA

236 PASA 281 NO PASA
158 PASA 256 PASA

216 PASA 251 NO PASA

160 PASA 284 PASA
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Cuadro A.15. (Continuacién) Pruebas de hermeticidad a diferentes presiones

Presion, Muestra sin Resultado Muestra Resultado
mbar fugas con fugas
70 PASA 72 NO PASA
71 PASA 51 NO PASA
73 NO PASA 50 NO PASA
226 PASA 53 PASA
174 NO PASA 69 NO PASA
90 67 PASA 260 PASA
59 PASA 253 NO PASA
68 PASA 292 NO PASA
201 NO PASA 271 PASA
218 NO PASA 294 NO PASA
206 PASA 291 NO PASA
164 PASA 259 NO PASA
74 NO PASA 188 NO PASA
75 NO PASA 224 NO PASA
76 PASA 153 PASA
187 PASA 159 NO PASA
189 PASA 161 NO PASA
100 229 PASA 147 NO PASA
243 PASA 280 NO PASA
240 NO PASA 285 NO PASA
171 PASA 266 PASA
242 NO PASA 290 PASA
152 PASA 299 NO PASA
197 PASA 267 NO PASA
7 PASA 194 PASA
78 PASA 210 NO PASA
80 PASA 203 NO PASA
37 NO PASA 212 PASA
38 PASA 199 NO PASA
110 46 PASA 198 NO PASA
190 PASA 202 NO PASA
195 PASA 298 NO PASA
169 PASA 274 NO PASA
148 PASA 270 NO PASA
244 PASA 261 NO PASA
200 NO PASA 246 NO PASA
82 NO PASA 84 PASA
120 83 PASA 85 NO PASA
30 PASA 33 NO PASA

31 PASA 34 NO PASA
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Cuadro A.15. (Continuacién) Pruebas de hermeticidad a diferentes presiones

Presion, Muestra sin Resultado Muestra Resultado
mbar fugas con fugas
32 PASA 191 PASA
185 NO PASA 211 NO PASA
120 196 NO PASA 214 NO PASA
204 NO PASA 181 NO PASA
193 PASA 183 PASA
184 PASA 179 NO PASA
192 PASA 175 NO PASA
146 PASA 220 NO PASA
64 PASA 9 NO PASA
65 PASA 151 NO PASA
66 NO PASA 154 NO PASA
4 NO PASA 155 NO PASA
110 PASA 173 NO PASA
130 111 PASA 162 PASA
112 PASA 157 NO PASA
113 PASA 176 NO PASA
150 NO PASA 217 NO PASA
213 NO PASA 156 NO PASA
233 NO PASA 168 NO PASA
165 NO PASA 239 NO PASA

B. Resultados intermedios

Cuadro B.1. Resultados intermedios para calibracion interna del texturémetro y
verificacion de linealidad del equipo.

mpat, i m,i s(mi) Sesgo prom

5 4.93 0.053 -0.07

50 49.95 0.053 -0.05

100 99.97 0.076 -0.03
200 199.98 0.038 -0.02
500 500.02 0.038 0.02
1000 1000.08 0.076 0.08
2000 2000.17 0.079 0.17

3000 3000.28 0.14 0.28




Cuadro B.2. Parametros para evaluacion de tablas de contingencia.

Presion, A B’ C’ D’
mbar

o0 12 1 20 31

%) 18 2 12 29

60 22 4 10 28

65 21 4 11 28

70 19 12 13 20

Cuadro B.3. Valores predictivos para ensayo de hermeticidad por emision de

burbujas.
Presiéon, mbar  Valor predictivo Valor predictivo Exactitud
positivo, VPP negativo, VPN
50 92 61 67
55 90 71 7
60 85 74 78
65 84 72 7

70 61 61 61
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10.

11.

12.

C.2.

Procedimientos elaborados

Fuerza de sello

. Ensamblar las mordazas para fuerza de sello al equipo.

Conectar el equipo a la computadora y encenderlo por medio del interruptor

ON/OFF.

. Ingresar al software a la prueba "Measurement of seal strength of ribbed heat-

sealed foil packaging"

Calibrar la altura de la mordaza a 75 mm y especificar 5 mm/s en el apartado

de velocidad.

Cortar las muestras de empaque con ayuda del accesorio indicado para este

fin y un cutter.

. Ingresar a la calibracién de masa, colocar la pesa patron sobre el plato de

calibracion y verificar que la lectura de la pantalla de 200.0 g.

Colocar la muestra en las mordazas del equipo de tension.

. Iniciar la prueba mediante el botéon run a test".

. Al finalizar, desprender las dos secciones de material de las mordazas.

Reportar el dato de fuerza de sello en N/mm.
Para realizar otro ensayo, repetir pasos del 7 al 10.

Para apagar el equipo, apagar el interruptor ON/OFF, desconectar el equipo

y deesprender las mordazas de la base del texturémetro.

Hermeticidad

. Llenar con agua de grifo la camara de hermeticidad hasta la marca de 22.

Conectar el equipo a la corriente y encenderlo mediante el interruptor ON /OFF.

. Ingresar a la opcién usuario - prueba de fuga.
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Colocar entre 1 y 3 muestras en el fluido de inmersion.

Cerrar la tapa del equipo y verificar que el fluido no aumente la marca de
22. En caso de que el volumen de liquido haya aumentado considerablemente,

vaciar el equipo mediante la valvula lateral.

. Mantener la tapa presionada con la mano y presionar la opcion "START." la

pantalla.

Observar e identificar flujos de burbujas de aire salir de distintos puntos del

empaque.

. Abrir la tapa de la camara y sacar los empaques del fluido.

. Reportar la condicion de las muestras.

Para realizar otro ensayo, repetir pasos del 4 al 9.

Para apagar el equipo, apagar el interruptor ON/OFF.
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D. Muestra de calculo
D.1. Error en prueba de exactitud para calibracién del texturémetro

Para el calculo del error en la prueba de exactitud se utiliz6 la siguiente
expresion:

e =Mg; — My (C.4)

Donde;

e = Error, g.
m, = Masa patron, g.

me; — Masa inicial, g.

Utilizando los datos del Cuadro [2.2] columna 1 y 2 fila 2-6 se obtiene:

e = 200,0g — 199,99 = 0,1¢g

Dato que se encuentra tabulado en el Cuadro columna 3.

D.2. Humedad final de muestras de empaque

Para el calculo de la humedad final de los empaques utilizados en las pruebas

de deteccion de fugas se utilizo la siguiente expresion:

f

Donde;

m= Masa de la muestra, g.

H~— Humedad de la muestra, %.

Utilizando los datos del Cuadro columna 2-4 y Cuadro[A.§] columna 2-4 se

obtiene:
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~0,267g + 22,311 - 0,0280

H
f 22.578¢

=2,94%

Resultado que se encuentra tabulado en el Cuadro [A.I5] columna 2 y 4.

D.3. Relacion de exactitudes para calibracion del texturémetro

Para el célculo de la relacion de exactitudes (TAR) se utilizo la siguiente
expresion:
S

TAR= (C.5)

Donde;

TAR = Relacion de exactitudes, adim.
S = Desviacion estandar, g.

T A = Tolerancia absoluta, g.

Utilizando los datos del Cuadro 2.1} columna 2 y 4 se obtiene:

0,0837

TAR = =84%

D.4. Selectividad
Para el calculo de la selectividad se utilizo la siguiente expresion:

A/

E:
S A/+C/

(30)

Donde;

A’: Verdaderos positivos, adim.
C': Falsos negativos, adim.

N: Tamano de muestra, adim.
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Utilizando los datos del Cuadro [B.2] columna 2 y 4 se obtiene:

12

E: =
12 +20 38

Los resultados se encuentran tabulados en el Cuadro [3.2] columna 2.

D.5. Especificidad
Para el calculo de la especificidad se utilizo la siguiente expresion:

D/
E =
B+ D

(31)
Donde;

D’: Verdaderos negativos, adim.

B’: Falsos positivos, adim.

Utilizando los datos del Cuadro columna 3 y 5 se obtiene:

31
E:—:
1+31 T

Los resultados se encuentran tabulados en el Cuadro [3.2] columna 3.

D.6. Valor predictivo positivo
Para el calculo del valor predictivo positivo se utiliz6 la siguiente expresion:

A/

PP =
V BI+A/

(32)

Utilizando los datos del Cuadro columna 2 y 3 se obtiene :

12

=92
1412 92%

VPP =

Los resultados se encuentran tabulados en el Cuadro [B.3] columna 2, filas 2-6.
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D.7. Valor predictivo negativo

Para el calculo del valor predictivo negativo se utilizo la siguiente expresion:

Cl

PN =
V OI+D/

(33)

Utilizando los datos del Cuadro [B.2] columna 4 y 5 se obtiene:

31

VPN = -
20 + 31

61 %

Los resultados se encuentran tabulados en el Cuadro columna 3, filas 2-6.

D.8. Exactitud

Para el calculo de la exactitud se utilizo la siguiente expresion:

, A4+ D'
Exactitud = A+ B+0 5D (34)

Utilizando los datos del Cuadro columna 2-5 se obtiene:

12 + 31
Erxactitud = — 67
L = o 1 ¥ 20 + 31 %

Los resultados se encuentran tabulados en el Cuadro columna 4, fila 2-6.






ANEXOS

TABLA A7. Factores para el cileulo de limites naturales de tolerancia bilaterales

Confianza de 90% (y) de que el Confianza de 95% (y) de que el Confianza de 99% (y) de que d
porcentaje de la poblacidn entre los porcentaje de la poblacidn entre los porcentaje de la poblacién entre los
limites sea de: limites sea de: limites sea de:
" 90% 95% 9% 20% 95% 99% 90% 95% 99%
2 15.98 18.80 2417 32.02 37.67 48.43 160.2 188.5 2423
3 5.847 6519 8.974 8380 9916 12.86 1493 22.40 29.06
4 4166 4943 6.440 5.369 6370 8299 9.368 1115 1453
5 3.454 4152 5413 4275 50.79 6.631 6612 7.855 1026
6 3R 373 4870 3z 4414 5775 5337 6345 230
7 2902 3.452 451 3.369 4007 5.248 4613 5.448 7187
8 2743 3.264 4278 3136 3.732 4891 4147 4936 6.468
] 2626 3125 4.098 2.967 2532 4631 3822 4550 5.966
10 2535 308 3.959 1829 3379 4433 3.582 4.265 5.594
1 2463 2933 3.849 2.737 3.259 4.277 3.397 4.045 5.308
12 2.404 2863 3.758 2.655 3.162 4150 3.250 3870 5.079
13 2355 2.805 3682 2.587 3.081 4,044 3130 377 4893
14 21314 2.756 3618 21529 3oz 3955 3.029 3.608 4737
15 2278 2173 3.562 2.480 2.954 3.878 2945 3.507 4,605
16 2146 2676 3514 2.437 2.903 3812 2872 idn 4.492
17 .19 2643 341 2.400 2.858 3.754 2.808 3345 4393
18 2.194 2614 3.433 2.366 2819 3.702 2753 3.279 4307
19 2172 2.588 3399 2337 2784 3.656 2,703 am 4.730
20 2152 2.564 3368 2310 2752 3.615 2656 3168 4161
21 2135 2543 3340 2.286 273 3577 2.620 3an 4100
n 2118 2524 3315 2.264 2.697 3543 2584 3.078 4.044
23 2103 2.506 3292 2.244 2673 3512 2.551 3.040 3.993
24 2,089 2489 3270 2.225 2.651 3.483 2522 3.004 3.047
25 2077 2.474 35 2.208 2631 3457 2.494 2972 3.904
26 2.065 2.460 332 2193 2612 3432 2.469 2941 3.865
7 2.054 2.447 3.215 2178 2.595 3.409 2.446 2914 3.828
28 2,044 2435 3199 2164 2579 3.388 2424 2888 3.794
29 2,034 2424 3184 2152 2.554 3368 2.404 2.864 3.763
30 2025 2143 3170 2140 2.549 3.350 2385 2841 3.733
35 1.988 2368 3z 2.090 2.490 3m 2.306 2748 361
40 1.959 2334 3.066 2.052 2.445 33 2.247 2677 6518
50 1916 2.284 3.0M 1.996 2379 3.126 2162 2576 3.385
&0 1.887 2.248 2955 1.958 2333 3.066 2103 2506 3.293
80 1.848 2.202 2894 1.907 2172 2986 2026 2414 3.7
100 1822 2172 2854 1.874 233 2934 1.977 2355 3096
200 1.764 2.102 2764 1.798 2143 1816 1.865 2222 2971
500 1717 2.046 2.689 1.737 2.070 7 1777 w7 2733
1000 1.695 2019 2,654 1.709 2.036 2676 1736 2.068 278
= 1.645 1.960 2576 1.645 1.960 1576 1.645 1.960 2576 )

2003)
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