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Resumen.-

En la evaluación de los alimentos, el análisis proximal resulta de gran utilidad para el sector agroindustrial porquea través
de ellos se puede definir la calidad y el valor nutricional, deallı́ la importancia del resultado analı́tico y el interésde que
sea conocido con certeza. Con la finalidad de conocer las fuentes más significativas de incertidumbre, en el presente estudio
se evalúa la incertidumbre de la medición en la determinación de humedad, cenizas, grasa y fibra cruda, aplicando la ley de
propagación de incertidumbres descrita en laGuide to the Expression of Uncertainty in Measurements(GUM). Los resultados
obtenidos indican que la fuente de mayor contribución en las determinaciones de humedad y grasa es la repetibilidad del
método de ensayo, mientras que la fuente de incertidumbre más significativa en las determinaciones de cenizas y fibra cruda
corresponde a la función calibración de la balanza.

Palabras clave: Incertidumbre, humedad, cenizas, grasa, fibra cruda

Evaluation of the uncertainty in the gravimetric humidity determination, ashes, fat and
crude fiber

Abstract.-

In the food evaluation, proximal analysis is useful for the agro–industrial sector because through them you can define the
quality and nutritional value, hence the importance of the analytical result and the interest to know it with certainty.With the
purpose of to know the most significant sources of uncertainty, the present study evaluates the uncertainty of measurement in
humidity determination, ashes, fat and crude fiber, applying the law of uncertainty propagation described in theGuide to the
Expression of Uncertainty in Measurements(GUM). The obtained results show that the source of greater contribution in the
determination of humidity and fat is the repeatability of the method, while the most significant source in the determination of
ashes and crude fiber corresponds to the calibration function of the balance.

Keywords: Uncertainty, Humidity, Ashes, Fat, Crude Fiber

1. Introducción

En los alimentos, el propósito principal de un análi-
sis proximal es determinar, entre otros, el contenido de
humedad, cenizas, grasa y fibra cruda. Estos análisis
resultan de mucho interés porque permiten caracteri-
zar nutricionalmente a los alimentos ası́ como también
garantizar la calidad de productos formulados comer-
cialmente [1]. Los métodos para la determinación del
contenido de humedad, cenizas, grasa y fibra cruda en

∗Autor para correspondencia
Correos-e:kvano@uc.edu.ve (Kelim Vano H.),

yjimenez@uc.edu.ve (Ygmar Jiménez),
mgnunez@ciepe.gov.ve (Maira G. de Núñez)

alimentos son de tipo gravimétrico [2–5]. Esta técni-
ca, a pesar de ser usada ampliamente en el análisis de
rutina, implica una manipulación extensiva de la mues-
tra por el analista, masas grandes de muestra, tiem-
po de análisis largo, y pre–tratamiento de la muestra
antes del secado o de la incineración que dependen
de la naturaleza de los constituyentes presentes [6].
Por esta razón, el resultado anaĺıtico requiere cono-
cerse con certeza y está completo únicamente cuando
va acompañado de un parámetro, como la incertidum-
bre, que defina la calidad de ese resultado obtenido. La
incertidumbre,parámetro, asociado al resultado de una
medición, que caracteriza la dispersión de los valores
que pudieran ser razonablemente atribuidos al mensu-
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rando [7], refleja duda acerca de la veracidad del re-
sultado obtenido una vez que se han evaluado todas las
posibles fuentes de incertidumbre y que se han aplica-
do las correcciones oportunas; por tanto, da una idea
de la calidad del resultado [8]. Su importancia y apli-
cación en los últimos años ha sido objeto de estudios
en diversas investigaciones del área anaĺıtica, que van
desde su estimación en la medición de la cantidad de
sustancia por espectrometrı́a de dilución de isótopos
de masa [9], pasando por la preparación de mezclas
de gases primarios [10] y soluciones patrones de glu-
cosa para el uso en refractometrı́a [11], en el desarrollo
de nuevas metodologı́as para su aplicación en métodos
anaĺıticos de rutina [12], ası́ como su uso en el con-
trol de calidad [13] y en la determinación de la viscosi-
dad absoluta [14]. En el presente estudio, tomando co-
mo base la metodologı́a definida en laQuantifying Un-
certainty in Analytical Measurement(QUAM) [15], se
evalúa la incertidumbre de la medición en la determi-
nación de humedad, cenizas, grasa y fibra cruda apli-
cando la ley de propagación de incertidumbres descrita
en laGuide to the Expression of Uncertainty in Mea-
surements(GUM) [7], con la finalidad de conocer las
fuentes más significativas de incertidumbre en cada de-
terminación.

2. Metodoloǵıa

La estructura de evaluación de la incertidumbre se
llevó a cabo en los siguientes pasos [15]:

2.1. Análisis del proceso de medición

Primero se dio una especificación del mensurando,
donde se incluyó una definición clara de lo que se mide,
conteniendo la relación entre el mensurando y las can-
tidades de las que depende el mensurando, de acuerdo
a lo indicado en los métodos de ensayos [7]. Posterior-
mente, se realizó una identificación de las fuentes de la
incertidumbre efectuando un análisis causa–efecto [15].

2.2. Cálculo de la incertidumbre estándar

Se realizó la cuantificación de los componentes de
la incertidumbre considerando cada fuente por separa-
do para obtener la contribución de dicha fuente. Cada
una de las contribuciones separadas de la incertidumbre
es conocida como un componente de la misma. Cuan-
do un componente es expresado como una desviación
estándar, este componente de la incertidumbre es cono-
cido como unaincertidumbre estándar. Tal como se es-
tablece en la GUM [7], la incertidumbre se agrupó en

dos categorı́as; los componentes tales como los estudios
interlaboratorios fueron evaluados según la distribuci´on
estadı́stica de una serie de mediciones y caracterizados
por las desviaciones estándar (incertidumbre estándar
tipo A) [15]. Los otros componentes no provenientes de
una serie de mediciones, también fueron caracterizados
por las desviaciones estándar, pero evaluados asumien-
do alguna función de distribución, tal como la distribu-
ción rectangular, triangular o Gaussiana, con base a la
experiencia u otros juicios y criterios cientı́ficos (incer-
tidumbre estándar tipo B) [15].

2.3. Cálculo de la incertidumbre estándar combinada
y expandida

Una desviación estándar total, conocida como incer-
tidumbre estándar combinada (uc), es estimada como
la raı́z cuadrada positiva de la variación total obtenida
al combinar todos los componentes de la incertidum-
bre, usando la ley de propagación de incertidumbres [7]
(Ec. 1).

u2
c =

N
∑

i=1

u2
i (y) (1)

La incertidumbre expandida (U) se obtuvo de multi-
plicar la incertidumbre estándar combinada (uc) por el
factor de cobertura apropiado, en este casok = 2, para
una distribución normal y nivel de confianza de aproxi-
madamente un 95 % [7].

3. Análisis y Discusíon de Resultados

3.1. Análisis del proceso de medición

La definición del mensurando y el análisis del pro-
ceso de medición en la determinación de humedad,
cenizas, grasa y fibra cruda, cuyos detalles se en-
cuentran en la literatura [2–5], permitieron definir y
analizar los principales factores que tienen un impacto
en la definición del mensurando. Los diagramas causa–
efecto de la Figura 1 y 2 muestran las principales
fuentes a la incertidumbre.

3.2. Cálculo de la incertidumbre estándar para cada
uno de los factores que afectan la incertidumbre
en la determinación gravimétrica

3.2.1. Función calibración de la balanza incertidum-
bre tipo (Bulin , usen)

La función calibración de la balanza tiene dos fuentes
potenciales de incertidumbre identificadas como la sen-
sibilidad de la balanza y su linealidad [15]. La fuente
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(a) Humedad

(b) Cenizas

Figura 1: Fuentes de incertidumbre en la determinación de:a) humedad y b) cenizas, en harina de maı́z precocida.

debida a la sensibilidad puede ser despreciada cuando
la masa es determinada por diferencia de pesadas sobre
una misma escala de la balanza y en un rango o ĺımite
muy pequeño [15]. La contribución debida a la linea-
lidad (L) y la sensibilidad (S) obtenida del certificado
de calibración de la balanza son estimadas, asumiendo
una distribución uniforme, por lo tanto, la contribución
debida a la calibración de la balanza viene dada por la
suma cuadrática de las contribuciones L y S [15] (Ec. 2
y 3):

u2
lin =

L2

3
(2)

u2
sen =

S2

3
(3)

3.2.2. Resolución de la balanza incertidumbre tipo
B(ures)

La habilidad de un instrumento de medición para res-
ponder a los cambios de la cantidad que está siendo me-

dida puede ser considerada como la incertidumbre de la
medición debido a la resolución. En los instrumentos
digitales puede ser considerada como±1

2 de la menor
diferencia que puede haber entre dos lecturas de una in-
dicación de la pantalla del instrumento. Si esta diferen-
cia en el dispositivo indicador (balanza) esδx, el valor
del estimulo que produce una indicaciónx dada puede
localizarse en igual probabilidad en cualquier lugar del
intervalo x − δx2 a x + δx2 [7]. El estı́mulo es entonces
descrito mediante una distribución de probabilidad uni-
forme de anchuraδx con una varianza dada por [7, 16]
(Ec. 4).

u2
res =

(

δx
2

)2

3
(4)

3.2.3. Repetibilidad del método de ensayo incer-
tidumbre tipo A(urep)

La evaluación de la incertidumbre tipo A es normal-
mente usada para obtener un valor de la repetibilidad
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(a) Grasa

(b) Fibra cruda

Figura 2: Fuentes de incertidumbre en la determinación de:a) grasa y b) fibra cruda, en harina de pescado.

o aleatoriedad de las mediciones. La contribución de la
repetibilidad del método a la incertidumbre puede ser
obtenida de resultados de pruebas colaborativas a través
de la desviación estándar de reproducibilidad interlabo-
ratoriosSR [12 – 15] (Ec. 5)

urep = SR (5)

3.2.4. Estabilidad de peso constante incertidumbre
tipo B(uest)

La obtención de un peso constante representa una
variable crı́tica durante las determinaciones gravimétri-
cas generalmente cuando se trabaja en un análisis
que involucra la evaporación de componentes. Normal-
mente la constancia de peso se obtiene de dos pesadas
consecutivas que difieren en no más de 0,2mg [17].
Partiendo de ello, si el cambio en el peso en un in-
tervalo de tiempo es de±mpc. La varianza se puede
obtener, asumiendo una distribución uniforme (garan-
tizando una cobertura amplia) [15], por medio de la

Ecuación (6):

u2
est=

(±mc)2

3
(6)

3.2.5. Temperatura–tiempo de incineración en la
determinación de cenizas incertidumbre tipo
B(uinc)

La obtención de cenizas, en el caso especifico de
muestras de cereales y leguminosas se lleva a cabo
entre 400◦ C y 600◦ C [3], lo que podrı́a introducir
una fuente potencial de incertidumbre debida a varia-
ciones en la temperatura definida para la incineración.
De igual manera, el tiempo necesario para la obten-
ción de cenizas de color gris claro o peso constante
se logra entre 16 y 18 horas, siendo este tiempo una
fuente potencial de incertidumbre. Si el cambio en la
masa de cenizas para un intervalo de tiempo es de
±mc, la varianza se puede obtener, asumiendo una dis-
tribución uniforme (garantizando una cobertura amplia)
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[15], (Ec. 7)

u2
est=

(±mpc)2

3
(7)

3.2.6. Tiempo de reflujo en la extracción de grasa in-
certidumbre tipo B(uext)

La obtención de un extracto graso, en el caso es-
pecı́fico de alimentos para animales se lleva a cabo en
un lapso entre 5 h a 12 h [4], lo que conduce a una
potencial fuente de incertidumbre debido al efecto del
tiempo de reflujo sobre los resultados. Si el cambio en
la masa del extracto graso para un intervalo de tiem-
po de reflujo es de±mext, la varianza se puede obte-
ner, asumiendo una distribución uniforme (garantizan-
do una cobertura amplia) [15], (Ec. 8)

u2
est=

(±mext)2

3
. (8)

3.3. Calculo de la incertidumbre estándar combinada
(uc) y la incertidumbre Expandida (U)

Los datos pertinentes a cada parámetro de entrada
para cada una de las cuatro determinaciones, han sido
resumidos en la Tabla 1 a la Tabla 4.

La mayor contribución a la incertidumbre combina-
da (Figuras 3a y 4a) en la determinación de humedad y
grasa está representada por la repetibilidad del método
de ensayo, lo que indica que de requerirse mejorar la
calidad de la medición, es decir, reducir la incertidum-
bre, se deberı́a aumentar el número de mediciones.

La Figura 3b muestra claramente que la mayor con-
tribución a la incertidumbre combinada para la deter-
minación de cenizas se debe a las variablesm0 y m2, de
donde a su vez, la sub–contribución debida al efecto de
la función calibración, especı́ficamente la fuente debida
a la linealidad de la balanza, es la que conlleva a la ma-
yor contribución sobre la incertidumbre de las variables
antes mencionadas (Figura 5a).

En la determinación de fibra cruda, se observa que
la mayor contribución a la incertidumbre combinada se
debe a las variablesm1 y m2, tal como se muestra en la
Figura 4b, lo que conduce a su vez a indicar que la sub–
contribución debida al efecto de la función calibración,
especı́ficamente la fuente debida a la linealidad de la
balanza, es la que conlleva, a la mayor contribución so-
bre la incertidumbre de las variables antes mencionadas
(Figura 5b).

(a) Humedad

(b) Cenizas

Figura 3: Contribuciones a la incertidumbre combinada en ladeter-
minación de: a) humedad y b) cenizas.

(a) Grasa

(b) Fibra cruda

Figura 4: Contribuciones a la incertidumbre combinada en ladeter-
minación de: a) grasa y b) fibra cruda.

La incertidumbre combinada fue estimada para cada
una de las determinaciones a través de la ley de propa-
gación de incertidumbres, empleando la Ec. 1 [7]. Los
resultados para cada una de las determinaciones se re-
sumen en la Tabla 5.
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Tabla 1: Contribución de las fuentes de incertidumbre en ladeterminación de humedad (H, % m/m)
Variable Estimado Fuente de incertidumbre Tipo evaluación Incertidumbre Original Distribución Incertidumbre Estándar,ui

masa de la muestra (a) 5.0016 g
Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0,0289 mg

masa de la cápsula con la muestra seca (b) 18.8896 g
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00015 g Rectangular 0.0866 mg

masa de la cápsula (c) 14.4804 g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00025 g Rectangular 0.1443 mg

Factor de repetibilidad del método (frep) 1 Repetibilidad A 0.00231 g/g Normal 0.00231 g/g

Tabla 2: Contribución de las fuentes de incertidumbre en ladeterminación de cenizas (C, % m/m)

Variable Estimado Fuente de incertidumbre Tipo evalu-
ación

Incertidumbre
Original

Distribución Incertidumbre
Estándar,ui

masa del crisol
vacı́o (m0)

45.5510 g Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg

masa del crisol con
la muestra (m1)

50.5803
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg

masa del crisol con
cenizas (m2)

45.5820
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00015 g Rectangular 0.0866 mg

Factor de repetibil-
idad del método
( frep)

1 Repetibilidad A 0.00219 g/g Normal 0.00219 g/g

Factor de Tiem-
po/Temperatura
( ftmp)

1 Error por Tiem-
po/Temperatura de incin-
eración

B 0.00028 g/g Rectangular 0.00016 g/g

Tabla 3: Contribución de las fuentes de incertidumbre en ladeterminación de grasa (G, % m/m)
Variable Estimado Fuente de incertidumbre Tipo evaluación Incertidumbre Original Distribución Incertidumbre Estándar,ui

masa de la muestra
original (m)

3.0020
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg

masa del balón
vacı́o (m1)

108.2992
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00010 g Rectangular 0.0577 mg

masa del balón con
materia grasa (m2)

108.3790
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg

Factor de repetibilidad del método (frep) 1 Repetibilidad A 0.01636 g/g Normal 0.01636 g/g
Factor de tiempo de reflujo (ftre) 1 Error por tiempo de reflujo B 0.00253 g/g Rectangular 0.00146 g/g

Tabla 4: Contribución de las fuentes de incertidumbre en ladeterminación de fibra cruda (F, % m/m)
Variable Estimado Fuente de incertidumbre Tipo evaluación Incertidumbre Original Distribución Incertidumbre Estándar,ui

masa de la muestra
original (m)

2.5180
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg

masa del crisol con
residuo seco sin
incinerar (m1)

21.1234
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00015 g Rectangular 0.0289 mg

masa del crisol con
residuo seco
incinerado (m2)

21.1201
g

Linealidad B 0.00065 g Rectangular 0.3753 mg
Sensibilidad B 0.00005 g Rectangular 0.0289 mg
Resolución B 0.0001 g Rectangular 0.0289 mg
Estabilidad B 0.00015 g Rectangular 0.0866 mg

Factor de repetibilidad del método (frep) 1 Repetibilidad A 0.00353 g/g Normal 0.00353 g/g
Factor de extracción de grasa (fext) 1 Error por extracción B 0.03550 g/g Rectangular 0.02050 g/g
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(a)

(b)

Figura 5: a) Sub–contribuciones a la incertidumbre de las variables
m0 y m2, en la determinación de cenizas; b) Sub–contribuciones a
la incertidumbre de las variables m1 y m2, en la determinaci´on de
fibra cruda.

Tabla 5: Resultados del análisis de incertidumbre en las determina-
ciones de humedad, cenizas, grasa y fibra cruda

Variable Tipo de
mues-
tra de
harina

Mensurando Incertidumbre
estándar
combinada,
uc(xi)

Incertidumbre
expandida,
U(xi) con
k=2

Humedad, % m/m Maı́z
precoci-
da

11,844 0,0303 0,061

Cenizas, % m/m Maı́z
precoci-
da

0,616 0,0108 0,022

Grasa, % m/m Pescado 2,658 0,0472 0,094
Fibra Cruda, % m/m Pescado 0,131 0,0216 0,043

4. Conclusiones

En los métodos de humedad y grasa, la incertidumbre
está principalmente determinada por la repetibilidad del
método de ensayo, mientras que en los métodos de de-
terminación de cenizas y de fibra cruda la incertidumbre
está principalmente determinada por la función calibra-
ción, especı́ficamente por linealidad de la balanza. Al
estimar la incertidumbre en una determinación gravi-
métrica en particular, es necesario tomar en cuenta que
la calibración de la balanza y la repetibilidad del méto-
do de ensayo constituyen las fuentes de incertidumbre
más significativas.
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