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Resumen

La defraudacion de rentas de aduanas debilita nuestra economia y propicia el
comercio desleal. Uno de los mecanismos utilizados para la defraudacion es la
alteracion de la descripcion de la mercancia y de la Subpartida Nacional (S.P.N)
Arancelaria con el fin de obtener un beneficio econémico (Congreso de la Republica,
2003).

En el caso de mercancias textiles, los acabados textiles, asi como la
composicion quimica, son factores utilizados para la valoraciéon y la asignacion de la
S.P.N Arancelaria, parametros necesarios para determinar el impuesto que grava las
operaciones de comercio exterior.

Por lo tanto, es necesario desarrollar nuevas metodologias a fin de obtener
resultados confiables en la determinacion de la composicion quimica y la identificacion
de los acabados textiles.

En el presente trabajo se ha realizado la identificacion de fibras textiles y de los
acabados recubrimientos y revestimientos textiles utilizando la técnica de
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)- reflectancia total
atenuada (ATR); técnica que, a diferencia de los analisis organolépticos y de la
microscopia, permite identificar con precision las fibras sintéticas.

También se ha realizado la validacion de métodos para la cuantificacion de fibras
textiles por gravimetria, basados en métodos de ensayo desarrollados por el area textil
del Laboratorio Regional de Aduanas de Peru, asi como métodos normalizados que han
sido modificados por el Laboratorio, acorde a lo indicado en la Norma Técnica Peruana
(NTP) ISO/IEC 17025-2017 (Direccion de Normalizacion INACAL, 2017).

Los colorantes que tifien las fibras textiles no interfieren en la identificacion de
fibras mediante espectroscopia FTIR-ATR por lo que no es necesario realizar una

preparacion previa de muestra. Sin embargo, algunos textiles presentan acabados como



recubrimientos, laminados, entre otros, que interfieren con la identificacion de fibras por
FTIR-ATR, por lo que es necesario una preparacion previa con el fin de eliminarlos.

Respecto a la validacion de los métodos de ensayo, se evaluaron los parametros
estadisticos veracidad, precision, robustez y adicionalmente se estima la incertidumbre
para las matrices: poliuretano(elastémero) 1.7%-poliéster 98.3%, acrilico 50%-algodon
50%, y nylon 53%-algodon 47%.

La evaluacion de la veracidad se realizoé por comparacion del promedio de datos
y un valor de referencia mediante la prueba T-Student; el valor referencial fue tomado
de los resultados de los Informes de Ensayo del laboratorio Quality Lab acreditado en la
NTP ISO 17025 para el método de cuantificaciéon de fibras. Los resultados indicaron
que no hay diferencia significativa entre el promedio de datos y el valor referencial
indicados en los referidos informes para las matrices poliuretano(elastomero) 1.7%-
poliéster 98.3% y acrilico 50%-algodén 50%. Sin embargo, en el caso de la matriz
poliamida (nylon) 53%-algoddn 47%, el promedio de datos difiere estadisticamente del
valor referencial indicado por el laboratorio Quality Lab.

La evaluacion de la precision se realizd mediante la prueba de Barlett para
comparar varianzas entre analistas, los resultados indicaron que no hay diferencia
significativa entre las varianzas de los analistas. Adicionalmente se hizo una
comparacion entre los coeficientes de variacién y la tolerancia del 3% para el contenido
fibras indicado en la NTP 231.410-2013. Los coeficientes de variaciéon calculados en
condiciones de repetibilidad y precision intermedia no superaron la tolerancia del 3%
para los métodos para la determinacion de fibras acrilicas y nylon en los alcances
indicados en el parrafo precedente. Sin embargo, los coeficientes de variacion
calculados para el método de determinacion de fibras de poliuretano (elastomero) si
superaron la tolerancia del 3%.

La robustez se evalué mediante la prueba de Youden-Steiner para las matrices

acrilico 50%-algodon 50% y nylon 53%-algodén 47%, los resultados indicaron que no



hay diferencia significativa en los cambios de cantidad de masa, tiempo, temperatura y

reactivo de enjuague, realizados respecto al método normalizado referencial.

Palabras clave - Subpartida Nacional Arancelaria, Acabado Textil, Gravimetria,

Veracidad, Precision, Robustez.
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Abstract

Customs fraud weakens our economy and promotes unfair foreign competition.
One of the mechanisms that is used to commit custom fraud is misclassification, this
occurs when an importer falsely describes a good and its Tariff Subheading (N.T.S.) to
obtain economic benefits (Congress of the Republic, 2003, Law 28008, Article 5).

In textile goods, chemical composition and textile finishes are factors used for
good’s valuation and tariff classification, which are necessary parameters for determining
the tax on foreign trade operations.

Therefore, it is essential to develop new methodologies to obtain reliable results
in identifying textile fibers and textile finishes as well as determining chemical
composition.

The identification of textile fibers and textile coatings have been done using
Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) with Attenuated Total Reflectance
(ATR). Unlike organoleptic analysis, this technique permits to fully identify synthetic
fibers.

The methods’ validation for the quantification of textile fibers has been done by
gravimetry analysis. The gravimetry analysis for the quantification of acrylic and nylon
fibers are based on modified standardized test methods, whereas the method for the
quantification of polyurethane fibers has been developed by Regional Customs
Laboratory of Peru.

The fabrics’ dye doesn'’t interfere with the FTIR-ATR analysis for the identification
of textile fibers, so no prior sample preparation is needed. For the other side, textile
coating interfere with the identification of textile fiber so is necessary to remove those
interferences.

Regarding the methods’ validation, the performance parameters evaluated are

accuracy, trueness, robustness, and besides, uncertainty was estimated. The scopes of
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the methods’ validations are polyurethane 1.7%-polyester 98.3%, acrylic 50%-cotton
50% and nylon 53%-cotton 47%.

The trueness evaluation was realized by T-student test, the results of Quality
Laboratory were taken as reference value for this test. The performance of trueness
parameter shows there isn't statistical difference between the reference value and the
mean of the data of polyurethane and acrylic quantification methods, whereas there is a
difference between those parameters for the polyamide(nylon) quantification method.

The accuracy evaluation was realized by Barlett test to compare analysts’
variances. The results show there isn’t statistical differences between analysts’
variances. Also, variation’ coefficient was comparing with textile fiber contents’ tolerance
indicating in NTP 231.410-2013. The variation’ coefficients for the quantification of acrylic
and nylon fibers are below of the tolerance whereas the variations’ coefficient for the
quantification of polyurethane fibers was up to the tolerance.

Robustness evaluation was performed for acrylic and nylon determination
applying Youden-Steiner test. The outcome of the test shows there isn’t statistical
difference between the results obtained before and after experimental changes were

made in the normalized method.

Keywords-Tariff Subheading, Textile Coatings, Gravimetry Analysis, Trueness,

Accuracy, Robustness.
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Introduccion

La Superintendencia Nacional de Administracion Tributaria (SUNAT) es un
organismo especializado que forma parte del Ministerio de Economia y Finanzas y tiene
como funcion administrar los tributos internos y tributos aduaneros entre los cuales se
encuentran los derechos arancelarios derivados de la importacion de bienes.

La recaudacion de tributos es la principal fuente de ingresos del Estado y por
ende la mejor forma de solventar el presupuesto publico. El 85% de los ingresos fiscales
del Estado Peruano, el cual esta destinado a cubrir los gastos publicos, provienen de la
recaudacion tributaria (William, 1990). Gracias a la recaudacioén tributaria es posible
financiar la construccién de obras publicas tales como carreteras, hospitales, escuelas,
aeropuertos, etc; sin embargo, la falta de educacion en materia de cultura tributaria en
la poblacion ha ocasionado grandes perjuicios al Estado Peruano y por ende a nosotros
mismos.

La evasion tributaria se define como la falta de cumplimiento de las obligaciones
por parte de los contribuyentes, o en materia aduanera se configura cuando el
importador oculta o distorsiona la informacioén referente a sus operaciones de comercios
exterior. Esta falta de cumplimiento impacta directamente en la recaudacion fiscal. En el
2021 la elusion y evasion tributaria representoé el 8% del Producto Bruto Interno (PBI)
equivalente a unos 64,000 millones de soles (El Peruano, 2021).

La elusion y/o evasion tributaria en las operaciones de comercio exterior se
encuentran tipificadas en los delitos aduaneros. Entre ellos se encuentra la defraudacion
de rentas, la cual puede interpretarse como una defraudacion fiscal en la medida en que
el contribuyente elude el pago legal de una obligacion fiscal, empleando para ello
engafno o inexactitud consciente de tal manera que asi causa un dafio a los intereses
fiscales del Estado (Torres & Garcia Cantizano, 2016).

Uno de los mecanismos utilizados para la defraudacion de rentas es la alteracién

de la descripcion de la mercancia y de la subpartida nacional arancelaria con el fin de
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obtener un beneficio econdmico (Congreso de la Republica, 2003). En el caso de
mercancias textiles, los acabados textiles, asi como la composicién quimica, son
factores utilizados para la valoracion y la asignacion de la Subpartida Nacional
Arancelaria, parametros necesarios para determinar el impuesto que grava las
operaciones de comercio exterior. Por lo tanto, es necesario desarrollar nuevas
metodologias a fin de obtener resultados confiables en la determinacion de la
composicion quimica y la identificacion de los acabados textiles.

El presente trabajo tiene como objetivo la identificacion de las fibras,
recubrimientos y revestimientos textiles mediante la técnica de Espectroscopia Infrarroja
con Transformada de Fourier (FTIR) con reflectancia total atenuada (ATR) y la
validaciéon de métodos de cuantificacion de fibras mediante gravimetria, basados en
métodos de ensayo normalizados que han sido modificados por el Laboratorio Regional
de Aduanas, acorde a lo indicado en la Norma Técnica Peruana ISO/IEC 17025-2017
“‘Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién”
(Direccion de normalizacion INACAL, 2017).

La exactitud en el reporte de los resultados es de suma importancia puesto que
la mayoria de las descripciones de las subpartidas nacionales arancelarias detallan la
naturaleza quimica de las mercancias textiles. Es asi que estas subpartidas pueden
describir la composicion en términos generales tales como “... de fibras sintéticas”,
“...de fibras artificiales”, etc, o también en términos especificos tales como “ ...con un
contenido superior al 5% de fibras elastomeros”.

Asimismo, la identificacion de los recubrimientos y revestimientos textiles tiene
incidencia en mercancias de las partidas 5603 y 5903 del Arancel de Aduanas. En estas
partidas podemos encontrar descripciones tales como “Telas revestidas, recubiertas o
impregnadas con PVC”, “Telas revestidas, recubiertas o impregnadas con
Poliuretano” etc.

La exactitud en el reporte de resultados de la composicion quimica y los

acabados textiles conlleva a una correcta determinacion en los tributos a cobrar a favor
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del Estado por operaciones de comercio exterior, para evitar fraudes como la asignacion
de incentivos a contribuyentes quienes exportan mercancias distintas a las detalladas
en la normativa legal y para el cobro de impuestos gravados a ciertas mercancias las
cuales cuentan con normativa para su proteccion en la industria nacional.

La determinacién de la composicidn quimica se realiza en dos pasos: la
identificacion y la cuantificacion de fibras textiles. Previamente a la cuantificacion de
fibras textiles es imprescindible realizar la identificacion de estas fibras. Para ello, se
cuenta con 3 metodologias complementarias entre si: Pruebas organolépticas,
visualizacién al microscopio y espectroscopia FTIR -ATR; siendo esta ultima la unica
técnica no destructiva y de facil manipulacién que puede identificar con precision las
fibras sintéticas. Asimismo, la identificacion de los acabados textiles de recubrimiento,
revestimiento, impregnacion u otro, se realiza mediante dos técnicas: analisis
organolépticos y espectroscopia FTIR-ATR.

La estructura del presente trabajo comprende cuatro capitulos y anexos. En el
capitulo I. Parte Introductoria del trabajo se detallan los objetivos, los antecedentes
investigativos y la problematica respecto a la defraudacion de rentas mediante la
alteracion de la descripcion de las mercancias textiles por parte de los operadores de
comercio exterior, y la importancia del reporte de resultados confiables.

En el capitulo Il. Marco tedrico y conceptual se desarrolla definiciones respecto
a la fibra textil y la clasificacion por su naturaleza y presentacion, definiciones respecto
a los acabados textiles de recubrimiento y revestimiento, las resinas y/o plasticos
comunmente utilizados en dichos procesos y algunas técnicas empleadas para lograr
estos acabados. Adicionalmente se detallan los métodos de ensayo de cuantificacion
gravimétrica de fibras textiles con las que cuenta el area textil del Laboratorio de
Aduanas y los parametros evaluados asi como las pruebas estadisticas para la
validacion de los métodos de ensayo.

El capitulo Ill. Desarrollo del trabajo de investigacion comprende los espectros

infrarrojos de las fibras textiles y de los acabados textiles de recubrimiento y
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revestimiento. Ademas, este capitulo comprende también los resultados de las pruebas
estadisticas en la evaluacién de parametros de validacion de los métodos de
cuantificacion gravimétrica de fibras.

En el capitulo IV. Andlisis y discusién de resultados se interpretan los resultados
obtenidos en el capitulo anterior. Finalmente, el capitulo V. y VI. comprenden las

conclusiones y recomendaciones.
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Capitulo I: Parte introductoria del trabajo

1.1 Generalidades

El comercio exterior influye en el crecimiento econdmico del Peru teniendo
influencia en la reduccion de la pobreza e incremento de la inversion extranjera. Las
exportaciones e importaciones peruanas se encuentran asociados a aranceles en los
cuales influye la naturaleza fisicoquimica de las mercancias. Con el incremento de las
exportaciones e importaciones también incrementa el nimero de casos para defraudar
las rentas o aranceles siendo el mecanismo mas recurrente la falsa descripcion de
mercancias.

La descripcion de las mercancias textiles se encuentra definido en el
procedimiento DESPA-IT.01.11. La composicion quimica y los acabados textiles son
factores que determinan la subpartida nacional arancelaria y la valorizacion de la
mercancia.

Con el fin de evitar la defraudacién de rentas, las diferentes areas operativas de
la Aduana realiza extracciéon de muestras de los diferentes regimenes aduaneros,
siendo el mayor numero de muestras extraidas del régimen de importacién. La
extraccion de muestras se realiza acorde a la categorizacion de los operadores de
comercio exterior y teniendo en consideracion el nivel de riesgo de los mismos.

El Laboratorio Regional de Aduanas del Peru recibe las muestras extraidas para
su analisis fisicoquimico, los cuales se realizan acorde a lo solicitado por las areas
aduaneras responsables de las extraccion de muestras y teniendo en cuenta la
descripcion de las subpartidas en el Arancel de Aduanas. Las mercancias textiles
representan aproximadamente el 70% del total de muestras que ingresan al laboratorio,
los analisis se realizan acorde al tipo de mercancia textil, siendo que en todos los casos
se analiza la identificacion y cuantificacion de fibras, asi como la identificacion de los

acabados textiles.



La identificacion de fibras se realiza por tres (03) metodologias: analisis
organolépticos (ensayos a la llama), visualizacion en el microscopio e identificacion por
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier con Reflectancia Total Atenuada
(FTIR-ATR). La norma AATCC TM20-2021 “Test Method for Fiber Analysis: Qualitative”
indica los procedimientos para llevar a cabo la identificacion de fibras mediante los
métodos antes mencionados, sin embargo no detalla la composicién quimica de las
fibras textiles.

La determinacion del contenido de fibras se realiza mediante gravimetria en
términos de porcentaje en peso. Los métodos se basan en la solubilidad que presentan
las fibras textiles en diferentes solventes, y a condiciones especificas que se encuentran
detalladas en las normas AATCC TM20A “Fiber Analysis: Quantitative” e ISO 1833 (en
sus diferentes partes).

El area textil del Laboratorio Regional de Aduanas viene investigando
constantemente la optimizacion de los analisis textiles, siendo su prioridad la
identificacion de fibras, su composicion quimica y los acabados textiles, ya que estos
parametros tienen incidencia directa en el arancel que se grava a la operacién de
comercio exterior. La investigacion se ha realizado con el fin de obtener resultados
confiables en cumplimiento de la norma NTP ISO 17025.

La técnica de Espectroscopia Infrarroja FTIR-ATR es una técnica no invasiva y
no destructiva utilizada para la identificacién de fibras asi como para la identificacion de
recubrimientos o revestimientos textiles. En el caso de la identificacién de fibras
sintéticas, esta técnica puede identificarlas sin necesidad de emplear una técnica
adicional. Los colorantes textiles no interfieren con las sefales de los grupos funcionales
de la composicidon quimica de la fibra textil.

La validacion de los métodos de ensayo para la cuantificacion de fibras se realiza
evaluando parametros como veracidad, precision y robustez. Los métodos para la
determinacion de fibras acrilicas y fibras poliamida se basan en la norma ISO 1833 Parte

12 y Parte 7, respectivamente. El método para la determinacion de fibras poliuretano en



mezclas con fibras poliéster, fue desarrollado por el area textil del Laboratorio Regional

de Aduanas del Peru.

1.2 Descripcion del problema de investigacion

La defraudacion de rentas en el Peru es uno de los principales mecanismos de
fraude aduanero que influye en la recaudacion fiscal perjudicando la inversion publica y
por ende el bienestar comun de los ciudadanos.

La defraudacion de rentas se refiere a todo acto fraudulento dirigido a evitar
parcial o totalmente el pago de los tributos establecidos a la importacion y exportacion
de mercancias; o aprovechar ilicitamente beneficios tributarios.

Dentro de las modalidades de defraudacion de rentas se puede citar la
presentacion de informacion falsa en relacion con el valor, calidad, origen u otras
caracteristicas, asi como la alteracion de la subpartidas arancelaria de las mercancias
para obtener en forma ilicita beneficios econémicos.

La subpartida nacional arancelaria determina los derechos Ad Valorem, que son
los impuestos establecidos en el Arancel de Aduanas a las mercancias que ingresan al
territorio aduanero nacional; estos derechos corresponden un porcentaje (tasa
impositiva) que se grava sobre la base imponible de la mercancia.

Uno de los factores para determinar la base imponible es el valor de la
mercancia, el cual puede ser estimado por diversos métodos y depende del uso,
composicion quimica, asi como de los acabados que presente.

Como parte de sus actividades, Aduanas esta facultada para extraer o disponer
la extraccion de muestras representativas de mercancias que por su naturaleza
requieran de un analisis fisico quimico.

El Laboratorio Regional de Aduanas del Peru tiene como funcién realizar el
analisis merceoldgico y analisis fisico quimico a fin de que pueda estimarse el valor de
las mercancias y se le asigne la correcta subpartida nacional arancelaria; parametros
que influyen directamente en la base imponible para determinar los impuestos gravados

al operador de comercio exterior.



En el caso de mercancias textiles, los analisis que se realizan son la
identificacion y cuantificacion porcentual de fibras textiles, la identificacion de los
acabados textiles, entre otros. Los resultados de los analisis son considerados por el
especialista de Aduanas para determinar el valor, y la subpartida nacional arancelaria
de la mercancia.

Con el fin de obtener resultados confiables se plantea la utilizacidon de la técnica
de Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier con Reflectancia Total
Atenuada para identificar con precision los acabados textiles de recubrimiento y
revestimiento, vy la validacion de los métodos de cuantificacion porcentual de fibras
textiles acorde a lo indicado en la NTP ISO/IEC 17025.

1.3 Objetivos del estudio
1.3.1 Objetivo general

Identificar fibras y recubrimientos o revestimientos textiles mediante la
Espectroscopia Infrarroja FTIR-ATR y evaluar la veracidad, precision y robustez en los

métodos para la cuantificacion de fibras poliuretano, acrilico y poliamida (nylon).
1.3.2 Objetivos especificos

- Identificar las fibras textiles naturales vegetales y animales, fibras
sintéticas y fibras artificiales mediante Espectroscopia Infrarroja con Transformadas de
Fourier y ATR.

- Identificar recubrimientos 'y revestimientos textiles, mediante
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier y ATR.

- Evaluar los parametros de veracidad y precisién en el método de ensayo
para la determinacion de fibras poliuretano en mezclas con fibras poliéster a un nivel
de 1.7% y estimar la incertidumbre asociada al método.

- Evaluar los parametro de veracidad, precision y robustez en los métodos

de ensayo para la determinacion de fibras acrilicas en mezclas con fibras algodén a un



nivel de 50% y para la determinacién de fibras poliamida (nylon) en mezclas con fibras
algodén a un nivel de 53%.

- Estimar la incertidumbre asociada a los métodos de ensayo para la
determinacion de fibras poliuretano (elastomero), acrilicas y poliamida (nylon) en
niveles de 1.7%, 50% y 53%, respectivamente.

1.4 Antecedentes investigativos

Los Laboratorios Aduaneros son un instrumento importante para las autoridades
y en general las administraciones nacionales. La labor principal del Laboratorio

Aduanero es el andlisis fisicoquimico con el fin de clasificar correctamente la mercancia
en una subpartida arancelaria y por ende determinar los impuestos asociados. En los
ultimos afios, su rol e importancia ha evolucionado con los cambios en los patrones de
comercio y evolucion tecnologica.

Dado al crecimiento en las exportaciones textiles peruanas (un 6.9% en la
categoria de prendas de vestir) (Tamara, 2024) y el alza en los derechos antidumpings
en mercancias como telas con parametros establecidos entre los cuales se encuentra
la composicién quimica, es imprescindible la labor del Laboratorio Regional de Aduanas.
Esta labor se cumple en aras de proteger los intereses nacionales, haciendo énfasis en
la investigacion continua que se viene realizando con el fin de obtener resultados
confiables en la identificacion de fibras, su cuantificacion porcentual e identificacion de
recubrimientos o revestimientos textiles.

La identificacion de fibras es un proceso de clasificacion en un determinado
grupo con caracteristicas compartidas, observando las propiedades fisicoquimicas que
ayuden a posicionarlas en un determinado grupo (Houck, 2009).

La norma AATCC TMZ20-2021 “Test Method for Fiber Analysis: Qualitative”
describe los analisis fisicoquimicos y microscopicos para identificar las fibras textiles,
haciendo la precision que el analisis de fibras puede realizarse en su forma cruda, en

hilados o en telas. Esta norma es utilizada para identificar fibras genéricas agrupadas



como vegetales, animales a base de queratina, animales a base de fibroina, minerales
y fibras creadas por el hombre; asimismo, describe técnicas de microscopia, solubilidad
de fibras, ensayos a la llama y espectroscopia infrarroja con Transformada de Fourier.

La norma AATCC TM20-2021 proporciona informacion referente a las
caracteristicas de los ensayos a la llama, imagenes de la seccion longitudinal y
transversal de las fibras textiles y los espectros infrarrojos los cuales no cuentan con
una leyenda que permita correlacionar las diferentes sefiales en los espectros con los
grupos funcionales asociados a la composicion quimica de las fibras textiles. (American
Association of Textile Chemist and Colorists, 2021)

Nabi Khan et al. publicaron un articulo respecto a la identificacion de fibras
detallando las caracteristicas de los ensayos al fuego de las diferentes fibras textiles,
una galeria de imagenes que muestran la seccion longitudinal y transversal de las fibras
asi como pruebas con reactivos para fibras animales, fibras vegetales, fibras sintéticas
como poliéster y acrilicas. Este articulo indica que las fibras animales pueden
distinguirse de las vegetales por la solubilidad que presentan las fibras animales en una
solucion de hidréxido de soda al 5%, también indica que las fibras vegetales en mezclas
con fibras animales se identifican de estas ultimas al reaccionar con una solucién de
acido sulfurico al 2% presionando el textil con un alambre caliente. Respecto a los
textiles con mezclas de fibras de seda y lana, se indica que una solucion de acido
clorhidrico concentrada disuelve la seda mientras que las fibras de lana permanecen
hinchadas (Nabi Khan, Nasir Rakib, Saberin Bhuiyan, & Ramii, 2017)

La norma AATCC TM20A-2021 “Fiber Analysis: Quantitative” describe los
procedimientos para la cuantificacion del contenido de humedad y para la composicion
de las fibras textiles. Acorde a esta norma, la composicién de las fibras puede llevarse
a cabo mediante métodos quimicos y fisicos. Los métodos quimicos se refieren a
analisis gravimétricos en los cuales utilizan solventes especificos para disolver una
determinada fibra textil, entre estas fibras la norma hace referencia a la solubilidad que

presentan las fibras nylon y acrilico en acido formico al 90% y dimetilformamida,



respetivamente. El método fisico se refiere al conteo de fibras en la seccion transversal
utilizando un microscopio con un software adecuado para poder determinar el area
promedio de la seccion transversal de cada tipo de fibra; el contenido de fibras se halla
multiplicando el nimero de fibras, el area promedio y la gravedad especifica (American
Association of Textile Chemists and Colorists, 2021)

Las normas ISO 1833-20:2018 (E) “Part 20: Mixtures of elastane with certain
other fibres (method using dimethylacetamide) e ISO 1833-12:2020 “Part 12: Mixtures
of acrylic, certain modacrylics, certain chlorofibres, certain elastane fibres with certain
other fibres (method using dimethylformamide)” describe el andlisis cuantitativo para las
fibras elastomeras mediante gravimetria, utilizando como solventes dimetilacetamida y
dimetilformamida. (International Organization for Standardization, 2018).

La norma ISO 1833-12:2020 “Part 12: Mixtures of acrylic, certain modacrylics,
certain chlorofibres, certain elastane fibres with certain other fibres (method using
dimethylformamide)” también puede aplicarse para el analisis cuantitativo de fibras
acrilicas, por lo que no es aplicable en textiles con mezclas de fibras textiles acrilicas y
poliuretano (elastémero).

La norma ISO 1833-7 “Part 7: Mixtures of polyamide with certain other fibres
(method using formic acid)” describe el andlisis cuantitativo y gravimétrico de fibras
poliamida (nylon) en el cual utilizan como solvente acido férmico al 80% en peso y como
reactivo de enjuague una solucion amoniacal al 8% en peso. (International Organization
for Standardization, 2017)

En el Laboratorio Regional de Aduanas los analisis realizados a las mercancias
tienen un plazo de 24 horas, siendo que el area textil recibe aproximadamente el 70%
del total de muestras, es necesario optimizar los analisis con el fin de obtener resultados

confiables en el menor tiempo posible.



Capitulo Il. Marco teérico y conceptual

2.1 Marco tedrico

2.1.1 La fibra textil

La fibra textil es la unidad basica de toda materia textil, su longitud debe ser
como minimo 100 veces su diametro y su forma debe permitir la construccion de hilados
y tejido. El diametro de las fibras textiles generalmente varia entre 11 y 51 micrometros
y su longitud entre 2.2 cm a varios de miles (Houck, 2009).

Las fibras textiles poseen una estructura quimica con una secuencia que se
repite a lo largo de la molécula, y una morfologia definida la cual afecta sus propiedades
(Lockuan Lavado, 2013). Estos parametros dependen de su origen y presentacion; y
difieren en las distintas clases de fibras textiles siendo los cambios mas perceptibles los
morfoldgicos, como por ejemplo forma de seccion transversal, contorno de superficie,
color, longitud y ancho.

Una fibra es considerada textil si cumple 3 requisitos: flexibilidad, elasticidad y
resistencia. La fibra textil debe ser flexible para soportar dobleces o flexiones sin
disminuir su resistencia a la rotura; elastica para recuperarse de la deformacion
facilitando su tejeduria; y resistente para que pueda ser trabajada y procesada en las
magquinas de hilatura y tejeduria. (Lockuan Lavado, 2013)

Por su origen la fibra textil se clasifica en fibras naturales, artificiales y sintéticas.
Las fibras naturales son aquellas obtenidas directamente de la naturaleza ya sea de
origen vegetal, o de origen animal; mientras que las sintéticas y las artificiales son
manufacturas del hombre.

Por su presentacion las fibras textiles se clasifican como filamentos o fibras
discontinuas. Los filamentos son fibras que tienen gran longitud; en contraste, la fibra
discontinua es aquella fibra corta cuya longitud se encuentra entre 25 mm y 180 mm.
Los filamentos son de naturaleza sintética o artificial a excepcioén Unicamente de la seda,

la cual se presenta como filamento natural. (Aduanas, 2017)



Figura 1
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Nota: Por su origen la fibra textil se clasifica en fibras naturales, artificiales y sintéticas. Por su presentacién

la fibra textil se clasifica en filamentos y fibras discontinuas.

2.1.2 Clasificacion de las fibras textiles
A. Por su origen

¢ Fibras sintéticas

Las fibras sintéticas son obtenidas por polimerizacién de mondmeros organicos
para obtener polimeros tales como poliamidas, poliésteres, poliolefinas o poliuretanos,
o por modificacién quimica de polimeros obtenidos por este procedimiento (por ejemplo,
polialcohol vinilico) obtenido por hidrdlisis del poliacetato de vinilo.

Su sintesis se produce por dos mecanismos: la poliadicion y la policondensacion.
La diferencia entre ambas radica en que el primer mecanismo produce polimeros de alto
peso molecular, no genera productos secundarios, las reacciones son mas rapidas y al
ser exotérmicas, requiere bajas temperaturas. En contraste, mediante la
policondensacion se obtienen polimeros de bajo peso molecular (Lockuan Lavado,
2013). Entre las fibras sintéticas tenemos las siguientes:

Fibra acrilica: Fibras de macromoléculas lineales que contienen en su

composicion macromolecular por lo menos 85% en peso del mondmero acrilonitrilo.



Fibra modacrilica: Estas fibras se caracterizan por contener en su composicion
macromolecular por lo menos 35%, pero menos de 85% en peso del mondmero
acrilonitrilo. Casi todos los comonémeros utilizados son compuestos halogenados los
cuales les imparten excelentes propiedades retardantes al polimero. Los polimeros
comunmente utilizados son el cloruro de vinilideno, bromuro de vinilo, y cloruro de vinilo.
(Afshari & Bhupender, 2018).

Fibra poliéster: Fibras producidas por una reaccién de condensacion entre un
éster de diol y un acido tereftalico y contienen al grupo funcional éster COO". El mas
comun de los poliésteres es el tereftalato de polietileno (PET). (Grishanov, 2011).

Caucho: Fibras textiles compuestas por caucho natural o sintético. La materia
prima para formar estas fibras provienen principalmente de 3 fuentes:

- Hidrocarburos como el caucho natural, poliisopreno, polibutadieno,
copolimeros de dienos o poleofinas amorfas.

- Copolimero de acrilonitrilo y un dieno (como el butadieno) compuesto por
no mas del 50% pero al menos el 10% en peso de unidades de acrilonitrilo.

- Policloropreno o un copolimero de cloropreno en la cual al menos 35%
en peso corresposponde a unidades cloropreno.

Spandex: Son fibras que presentan en su composicidon un polimero sintético de
cadena larga que contiene al menos 85% de segmentos poliuretano. Cabe indicar que
el poliuretano es el producto de la poliadicién de isocianatos polifuncionales con
polialcoholes o poliésteres conteniendo grupos hidroxilos. Las fibras de poliuretano
muestran alta elasticidad y elongacién en un rango aproximado entre 400-700%.
(Mielicka, 2011)

Poliamida (nylon): Fibras compuestas de macromoléculas lineales sintéticas
con un minimo de 85% de uniones amida repetidas unidas a grupos derivados de

alcanos lineales o ciclicos, o bien el 85% por lo menos, de grupos aromaticos en los que
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los grupos amida puedan remplazarse hasta el 50% por grupos imida. Los términos
«nailon u otras poliamidas» abarcan también a las aramidas.

Fibra polipropileno: Fibras de hidrocarburos aciclicos que presentan por lo
menos el 85% en peso de un mondmero que tenga un carbono de cada dos con un
grupo metilo, en disposicion isotactica y sin sustituciones ulteriores.

Fibra polietileno: Son fibras compuestas con un minimo de 85% en peso del

monomero etileno.

o Fibras artificiales

Las fibras artificiales se obtienen por disolucién o tratamiento quimico de
polimeros organicos naturales (por ejemplo, celulosa) para obtener polimeros tales
como rayon cuproamonico (cupro) o rayon viscosa, o por modificacion quimica de
polimeros organicos naturales (por ejemplo: celulosa, caseina y otras proteinas, o acido
alginico) para obtener polimeros tales como acetato de celulosa o alginatos.

Los polimeros organicos naturales usualmente usados para fabricar las fibras
artificiales se obtienen de la celulosa de madera o de fibras vegetales. Estas fibras
tienen una apariencia similar a la seda, suave y lustrosa. Hay cuatro tipos de fibra a
base de celulosa regenerada: Viscosa, Lyocell, Cupro y Acetato.

Fibra rayén viscosa: Esta fibra es obtenida mediante disolucion de la celulosa
(generalmente en forma de pasta de madera) en sosa caustica y posterior reaccion con
disulfuro de carbono, para generar xantato de celulosa. Este producto, por disolucion en
sosa caustica diluida, se transforma a su vez en viscosa, la cual es neutralizada en un
bafo acido para luego pasar por la hilera y formar filamentos de celulosa regenerada
las cuales en su mayoria son cortadas en fibras mas pequenas. (Chen, 2015).

Fibra Rayén Lyocell: La Fibra de Lyocell es otro tipo de celulosa regenerada
de pulpa de madera. Esta fibra tiene una seccion transversal circular y una seccion
longitudinal cilindrica sin estrias, es de superficie suave y estd compuesta por celulosa

con alto grado de cristalinidad exhibiendo una estructura microfibrilar. La fibra de Lyocell
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es similar al rayon viscosa, sin embargo presenta mejores propiedades tales como
suavidad, estabilidad dimensional, solidez al color, entre otros. (Chen, 2015)

Fibra acetato de celulosa: La fibra de acetato de celulosa no se considera
como celulosa regenerada. Esta fibra se obtiene a partir de la modificacion del polimero
de celulosa en la que, por lo menos, el 74% de los grupos hidroxilo esta acetilado.
Pueden ser de 2 tipos: el diacetato y el triacetato.

Se fabrica acetilando la celulosa (presentada en forma de linteres o de pasta
quimica de madera), generalmente por medio de una mezcla de anhidrido acético, acido
acético y acido sulfurico; el acetato de celulosa, después de haber sido solubilizado, se
trata con un disolvente volatil, por ejemplo, acetona, se pasa después por la hilera, en
seco generalmente y se recoge en forma de filamentos a la vez que se evapora el
disolvente.La forma de la seccién transversal de las fibras de acetato es similar al rayon
viscosa; asimismo, también se pueden observar estrias a lo largo de la seccién
longitudinal. (Chen, 2015)

Fibra rayéon cuproamoniacal: Esta fibra se obtiene por disolucion de celulosa
(en forma de linteres o de pasta quimica de madera, generalmente) en un licor
cuproamoniacal; la solucién viscosa asi obtenida se pasa por la hilera de un bafio que
elimina el disolvente; los filamentos obtenidos estan constituidos, esencialmente, por
celulosa precipitada. Debido al alto costo de la materia prima para producir esta fibra en
comparacion de rayon viscosa, la produccion de rayon cuproamoniacal es casi nula,
solo unos pocos producen esta fibra para suplir un mercado pequefio de comercio de

seda artificial. (Chen, 2015).

o Fibras Naturales

Una fibra natural es toda aquella que se obtiene directamente de la naturaleza
como el algoddn, lana o seda. Las fibras naturales difieren unas de otras en su seccion
transversal, color, superficie, contorno, longitud y ancho (Houck, 2009). Las fibras

naturales pueden clasificarse en tres grandes grupos como vegetales, animales y
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minerales. La estructura quimica de las fibras pertenecientes a un mismo grupo es
similar, sin embargo, difieren entre fibras de distintos grupos.

Fibras vegetales: Las fibras vegetales son llamadas también fibras celulésicas,
debido a que es su principal componente. El tamafo, grosor, superficie, entre otras
caracteristicas también determina el uso de la fibra textil, por ejemplo por su apariencia
aspera el yute es utilizado para confeccionar cordeles y sacos; mientras que fibras de
tamano y grosor pequeno, asi como de superficie suave como el algodon, son utilizadas
para confeccionar hilados y telas.

Las fibras vegetales son colectadas de diferentes partes de las plantas como las
semillas, liber y hojas. (Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, & Ferguson, 2020). Entre
las fibras obtenidas de las semillas tenemos al algodon y al capoc, entre las fibras del
tallo tenemos al yute y al ramio, entre las fibras de hojas tenemos al sisal y entre las
fibras de fruto tenemos a las fibras de coco. (Lockuan Lavado, 2013).

- Fibra vegetal de algodén: Son fibras huecas, suaves, absorbentes, las
cuales permiten la transpiracion a través de las telas o confecciones, en otras palabras
son comfortables. Crece alrededor de la semilla y representa aproximadamente la mitad
de las fibras procesadas anualmente (Hosseini Ravandi & Valizadeh, 2011). Las fibras
de algodén estan compuestas con un contenido de entre 88.0-96.5 % de a-celulosa, su
composicion dependera de varios factores incluyendo el medio ambiente (tipo de suelo,
agua, temperatura, etc) y el nivel de madurez. Los componentes no celuldsicos incluyen
proteinas (1.0-1.9%), componentes lipidos (0.4-1.2%), pectinas (0.4-1.2%), inorganicos
(0.7-1.6%), y otras sustancias (0.5-8.0%). Los lipidos estan compuestos por ceras,
grasas y resinas. La celulosa de las fibras de algodon posee el mas alto peso molecular
y alta cristalinidad en comparacion con otras fibras vegetales (Hsieh, 2007).

- Fibra vegetal de lino: Las fibras de lino estan constituidas por celulosa
(70-85%), hemicelulosa (11-20%), pectina (2-12%), lignina (2%), y otros componentes

minoritarios como grasas, ceras, proteinas, taninos, sales inorganicas, entre otros. El
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contenido de celulosa determina las propiedades de las fibras. Los componentes no
celuldsicos son polimeros amorfos los cuales reducen la fuerza y elasticidad de las fibras
celulésicas (Huo, Ulven, Wang, & Wang, 2013).

- Fibra vegetal de yute: El yute es una fibra lignocelulosa que es
parcialmente una fibra textil y parcialmente madera. El yute esta compuesto por celulosa
(64.4%), hemicelulosa (12%), pectina (0.2%), lignina (11.8%), agua (1.1%), cera (0.5%)
y agua (10%). El yute esta formado por microfibrillas cristalinas de celulosa y se
conectan entre capas por lignina y hemicelulosa amorfa. (Chand & Fahim, 2021). El
color de la fibra al principio es blanco o ligeramente amarillento, con el tiempo se va
oscureciendo hasta llegar a un gris pardo. Es una fibra poco flexible Pierde resistencia
en las exposiciones prolongadas a la luz solar.

- Fibra vegetal de ramio: Fibra extraida de la planta (perteneciente a la
familia Nettle) de su mismo nombre. Esta compuesto por 68.6-76.2% de celulosa, 13.1-
16.7 % de hemicelulosa, 0.6-0.7% de lignina y 0.3% de cera. El color de la fibra oscila
entre amarillo y castafo, luego del blanqueo adquiere un blanco niveo. Las fibras
elementales tienen longitudes entre 60 a 260 mm, con un diametro entre 20 a 30 micras.
(Ramamoorthy, Skrifvars, & Persson, 2015).

- Fibra vegetal de cainamo: Las fibras de cafiamo se extraen del liber del
tallo de la planta de cafiamo, su didmetro mide entre 16 y 50 micras. La composicién
quimica del cafilamo varia segun la especie de la planta. Esta constituido principalmente
por celulosa, lignina y hemicelulosa. A diferencia de la celulosa, la estructura de la
hemicelulosa no forma un polimero. Esta constituido por aproximadamente 74%
celulosa, 18% de hemicelulosa, 4% lignina, 0.9 %pectinas y 0.8% de ceras. (Dhakal &
Zhang, 2015).

- Fibra vegetal de sisal: Fibras extraidas de las hojas de la planta Agave
Sisalana. La fibra es de color blanco amarillento, es fuerte y resistente al agua, se

compone de hebras de 60 — 160 cm de largo por 120 a 500 um de diametro, angulares
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o casi cilindricas y mas gruesas en la base. Cada hebra consiste en un haz fibrovascular
o comunmente de dos haces los que a su vez estan compuestos de infinidad de células
largas de tabiques gruesos. La fibra de Sisal esta compuesta por aproximadamente 67-
78% de celulosa, 10-14.2 % de hemicelulosa, 8-11% de lignina y 2% de cera.
(Ramamoorthy, Skrifvars, & Persson, 2015).

Fibras Naturales Animales: Las fibras animales son aquellas obtenidas del pelo
que crece en el foliculo piloso de los animales mamiferos a excepcion de la seda en la
cual la fibra es extruida por la larva de un gusano. Al igual que en el caso de las plantas,
las fibras animales varian en su composicion y propiedades dependiendo del animal del
que proviene. (Tridico, 2009). Las fibras de animal estan constituidas por proteinas las
cuales son moléculas de cadena formadas por la uniéon de aproximadamente dieciocho
aminoacidos a través de enlaces peptidicos. La composiciéon quimica de la fibra derivada
del pelo de animal es la misma, todas estan compuestas por la proteina keratina; en el
caso de la seda, su composicion esta constituida la proteina fibroina. (Tridico, 2009).

La a-queratina esta constituida por cadenas polimerizadas de aminoacidos
estructurados en forma de hélices. Esta proteina contiene mayor cantidad de cisteina a
comparacion de otras por lo que se establecen puentes disulfuro entre las hélices de
aminoacidos que conforman su estructura, aumentando su rigidez. En el caso de la
fibroina su estructura es longitudinal y el contenido de cisteina es muy bajo por lo que
no se observa enlaces disulfuro. La lana contiene aproximadamente entre 10-15% de
cisteina, las fibras de pelo de animales exéticos como alpaca, cashmere, mohair |,
angora y otros, tienen un contenido mayor de cisteina que puede superar el 24%.
(Tridico, 2009).

- Fibra de seda: La seda consiste en proteinas altamente estructuradas,
con alta elongacion y gran tenacidad, y buena resistencia a los quimicos. La seda se
obtiene de diversos insectos y por ende sus propiedades varian. Varios insectos y la

mayoria de las larvas de las especies mariposas (aproximadamente 140000
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Lepidoptera) produce seda durante su metamorfosis. También se obtiene seda de las
arafias (aproximadamente 40000 especies) las cuales producen siete diferentes tipos
de seda con diferentes propiedades. Las fibras de seda mas comerciales son las
segregadas por el Bombyx mori (gusano de seda de la morera), asi como también las
segregadas de insectos similares, llamados sedas silvestres (por ejemplo, el Bombyx
textor).

Los dos componentes principales de la seda Mulberry son la fibroina y la sericina.
La sericina representa aproximadamente el 33.3% de la composicion de la seda
Mulberry, sin embargo, es eliminada durante los procesos de lavado para sustraer
unicamente la fibroina. La fibroina tiene una estructura semicristalina, proporcionandole
fuerza y rigidez.

La composicion de los aminoacidos es de aproximadamente 43% de glicina, 30%
de alaninay 12% de serina, en la cual la cristalinidad cambia con el contenido de alanina.
La fibra seda de Mulberry es semicristalina y el grado de cristalinidad se encuentra entre
38 y 66%, con un diametro aproximado de 120 nm. (Ramamoorthy, Skrifvars, & Persson,
2015).

- Fibra de lana: La lana es un término generalmente aceptado por la
industria textil para referirse a las fibras de animal originarias de la oveja. La lana esta
constituida por aproximadamente 82% de proteina keratina y 17% de proteinas distintas
a la keratina.

- Fibra de alpaca: Esta Fibra proveniente de la alpaca que es un camélido
originario de los Andes, su nombre cientifico es vicufia pacos.

B. Por su presentacion
e Filamento

Son fibras de longitud continua, teéricamente ilimitada. La unica fibra natural que

es un filamento es la seda; mientras que todas las fibras manufacturadas nacen como

filamentos (Lockuan Lavado, 2013). Los hilos elaborados con filamentos pueden ser:
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- Monofilamentos: Contienen un solo filamento sodlido y de gran
resistencia, el cual es hilado a través de hileras con agujeros grandes.

- Multifilamentos: Contienen un sin niUmero de pequefos filamentos. Las
telas hechas con este tipo de tejido son suaves, lustrosas y de tacto agradable. En este
caso los filamentos que conforman el hilo pueden encontrarse en paralelo o sometidos
a una torsion.

Debido a requisitos de procesamiento y aplicacion, los filamentos paralelos son
en su mayoria unidos entre si por medio de puntos de enredo o por torsion; por otro
lado, hay filamentos formando cintas planas, caracterizados por su rigidez, que luego

son convertidos en hilos rizados u ondulados (hilos texturizados).

o Fibra Discontinua

Todas las fibras naturales, excepto la seda, pertenecen a esta clase (aunque la
seda puede ser cortada, como ocurre cuando el gusano rompe el capullo). Asimismo,
cualquier fibra continua puede convertirse en discontinua mediante una accién de corte,
para llevarla a una determinada longitud con el fin de satisfacer los requisitos del hilado.
En general, las fibras sintéticas o artificiales discontinuas tienen una longitud
comprendida entre 25 y 180 mm.

Por otro lado, los hilos producidos a partir de fibras cortas son muy irregulares,
de menor resistencia y mas gruesos. La naturaleza de las fibras cortas promueve que
las puntas de éstas salgan mas facilmente del cuerpo o eje del hilo, dando una
apariencia de vellosidad o pilosidad.

Un hilo puede estar conformado por fibras discontinuas de un mismo o de
diferente origen, estas fibras cortas son retorcidas entre si para formar el hilo el cual
luego sera utilizado para fabricar las telas, ya sean telas sin tejer, tejidos planos o de

punto, etc.
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2.1.3 Recubrimientos y revestimientos textiles

El recubrimiento y el revestimiento son técnicas utilizadas en los textiles para
proporciornales propiedades tales como impermeabilidad, rigidez, o para hacerlos
semejantes a un cuero natural. Estos acabados deben realizarse para mejorar las
propiedades fisico quimicas de los textiles sin modificar sus propiedades intrinsecas
satisfaciendo requerimientos adicionales que incluyen durabilidad, reproducibilidad, facil
aplicacion y bajo costo. (Joshi & Butola, 2013).

Los recubrimientos textiles ocupan un lugar importante y especifico debido a su
variadas e interesantes aplicaciones. Los textiles recubiertos son usados en diversas
areas tales como la agricultura, construccion, geotextiles, confecciéon de ropa funcional
y componentes técnicos. (Joshi & Butola, 2013).

Por ejemplo, en el caso de las telas sin tejer, es comun encontrar recubrimientos
de resinas plasticas termofusibles, que sirven para adherir la tela a otra tela, como en el
caso de las llamadas entretelas las cuales son utilizadas para darles firmeza a los
cuellos de las camisas.

Otro ejemplo son las telas recubiertas con plastico de naturaleza no celular las
cuales otorgan propiedades impermeables y firmeza al mismo tiempo, estas telas son
utilizadas mayormente para confeccion de mochilas y maletines. Durante la pandemia
del covid-2019 era comun recibir mercancias de telas recubiertas con plastico no celular
poliuretano las cuales eran impermeables a los fluidos.

También es comun encontrar mercancias de las telas recubiertas con plastico
no celular con estampados decorativos que sirven como manteles de mesa; y a los
tejidos revestidos con plasticos celulares que son utilizados como imitacion de cuero
para la confeccion de calzado y carteras.

A. El acabado textil en la clasificacion arancelaria

El acabado textil es uno de los parametros a considerar para la descripcion de

las mercancias textiles acorde a lo indicado en el documento “Descripciones minimas

de materias textiles y sus manufacturas” de la SUNAT.

18



La importancia de este parametro radica en la valoracién de las mercancias para
la determinacion del impuesto, es asi que, mercancias textiles con un acabado textil
afiadido incrementan el valor de este tipo de mercancias y por ende el impuesto a
gravar.

Asimismo, algunos acabados textiles tales como el recubrimiento y el
revestimiento tienen incidencia en la subpartida nacional arancelaria la cual se
encuentra asociada una tasa o arancel a pagar.

Los textiles recubiertos o revestidos son susceptibles a clasificarse en los
capitulos 39, 56, 59 del Arancel de Aduanas. A diferencia de los capitulos 56 y 59
pertenecientes a la Seccion Xl “Materias textiles y sus manufacturas”, el capitulo 39
pertenece a la Seccion VIl “Plastico y sus manufacturas; Caucho Y sus manufacturas”.

Con el fin de precisar el capitulo en el cual se deben clasificar estas mercancias,
se realiza analisis preliminares al recubrimiento o revestimiento y al substrato textil
siguiendo el flujograma de la Figura 2. Si el plastico que recubre o reviste la materia
textil es un plastico no celular entonces la mercancia se clasifica en el capitulo 56 o 59.
En caso contrario se debe analizar al substrato textii a fin de determinar si
adicionalmente presenta un acabado que haga que no sea considerado como un simple
soporte para el plastico que lo recubre o reviste. Por ejemplo, los acabados textiles tales
como el perchado y esmerilado le agregan valor a la telas y por lo tanto no pueden ser
consideradas como un simple soporte.

En el Laboratorio de Aduanas la identificacion de los recubrimientos,
revestimientos, u otros acabados con polimeros plasticos se realizan mediante los

analisis organolépticos y la espectroscopia infrarroja.
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Figura 2

Proceso de analisis de las telas recubiertas y revestidas.

FLUJOGRAMA: ANALSIS DE TELAS RECUBIERTAS Y REVESTIDAS
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Nota: El andlisis de las telas recubiertas y revestidas inicia observando la naturaleza del plastico que las
recubre o reviste y del substrato textil para determinar el capitulo en el cual se clasificaran. Seguidamente
mediante analisis organolépticos y FTIR se determina la composicion quimica del recubrimiento o

revestimiento.

B. Resinas poliméricas

Los polimeros o precursores de polimero para el polimerizado son utilizados
durante el proceso de recubrimiento o laminado. Generalmente el polimero se coloca
en la superficie de substrato, adheriéndose y formando un film cuando el medio se
evapora o se solidifica.

Los polimeros mayormente utilizados son el polivinil acetato (PVA) y su
copolimero, acrilico, policloruro de vinilo (PVC), poliuretano y caucho natural y sintético.
En muchas formulaciones, se favorece el entrecruzamiento de las cadenas poliméricas
para una mayor durabilidad y mejor resistencia a la abrasién (Shim, Bonding

requirements in coating and laminating of textiles, 2013).

o Poliuretano

Los polimeros de poliuretano son productos de reacciones de condensacion
entre un prepolimero de isocianato y un poliol en presencia de un agente generador de
poros y una amina como catalizador, tienen excelente flexibilidad, buenas propiedades
de elongacion y abrasién. El poliol cuenta con una estructura grupos éster o éter con

grupos hidroxilo terminales.
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En la sintesis del plastico celular o también llamado espuma de poliuretano se
adiciona un agente generador de poros (agua en la mayoria de los casos) y un agente
surfactante para controlar la porosidad. El agua reacciona con un exceso de isocianato
para formar una amina y didxido de carbono, resultando la espuma plastica.

La amina reacciona con el isocianato en exceso obteniendo la poliurea.
Asimismo, el grupo NCO en el isocianato reacciona con el agua, no solo se generan los
grupos uretano sino también se generan los grupos urea (-NH-CO-NH-) (Frisch C &
Klempner, 1989). Durante del proceso de formacién de la espuma plastica poliuretano,
se distinguen principalemente dos reacciones, una de ellas entre el isocianato y el poliol
(gelacion) para formar la estructura del polimero y la reaccion entre el isocianato y el

agua para formar la espuma plasica (Sabasivam , White, & Cutting, 2016).

o Etil Vinil Acetato:

El etilvinilacetato (EVA) es un copolimero que consiste en un bloque polar y
amorfo de polivinilacetato (PVA) y un bloque parcialmente cristalino de polietileno, en la
Figura 3 se muestra la estructura del copolimero de EVA. Las propiedades de EVA las
determina el contenido de vinil acetato. Pueden ser facilmente moldeables mediante
aplicacion de calor, son relativamente baratos y proveen buenas propiedades de

adhesion y fuerza (Shim, E; North Carolina State University, USA, 2013).

Figura 3
Etil vinil acetato (EVA)

L CH—CH —}—{ CHp—CH,

|
T

O = C — CH,4
N— N —

Nota: Adaptado de Joining textiles Principles and Applications (p. 318), por E. Shim, 2013, Woodhead

Publishing Series in Textiles.
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¢ Recubrimientos a base de acrilicos

Los recubrimientos a base de acrilicos incluyen formulaciones de mondémeros
acrilicos e iniciadores, que conllevan a una polimerizacion radical. En este grupo de
polimeros, se encuentran los polimeros de acrilatos y metacrilatos, los grupos Ry Rs
difieren y con ello sus propiedades. En general los acrilatos son suaves y pegajosos,
mientras que los polimeros de metacrilatos son duros y quebradizos. La Figura 4
muestra la estructura de los recubrimientos a base de acrilicos (Shim, E; North Carolina
State University, USA, 2013).
o Policloruro de vinilo

Se produce por una polimerizaciéon de radicales libres del cloruro de vinilo. Es
considerado un polimero amorfo. A la mayoria de los plasticos de PVC se les afiade
plastificantes para impartirles suavidad, flexibilidad y extensibilidad. La estructura del

Policloruro de vinilo se observa en la Figura 5.

Figura 4
Polimero de acrilato y metacrilato
CHj
I
CH,—CH— — CH,—C —
I |
0] 0]
I I
0=C—R |, 0=C—R; |,
Acrilato Metacrilato

Nota: Adaptado de Joining textiles Principles and Applications (p. 318), por E. Shim, 2013, Woodhead

Publishing Series in Textiles.

Figura 5:
Policloruro de vinilo (PVC)

CH,—CH
I
Cl

Nota: Adaptado de Joining textiles Principles and Applications (p. 318), por E. Shim, 2013, Woodhead

Publishing Series in Textiles.
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C. Recubrimiento, impregnacion y revestimiento textil (laminado)

¢ Recubrimiento textil

El recubrimiento textil se refiere a la aplicacidon mecanica de particulas solidas
visibles o de bafio de materia plastica en estado liquido, latex de caucho, tundizno (fibras
cortas) sobre telas de trama y urdimbre, de punto, no tejidos, perceptibles a simple vista.
(Superintendencia Nacional de Administracion Tributaria, 2006)

El recubrimiento es un método de deposicion de una o mas capas de polimeros
sobre la superficie de un sustrato textil. La estructura del recubrimiento consiste en al
menos dos componentes: El susbtrato textil y el recubrimiento. El substrato textil es
generalmente un tejido de punto, tejido plano o una tela sin tejer. (Joshi & Butola, 2013)

El principal propdsito del susbtrato textil es proporcionar fuerza y estabilidad
dimensional a la estructura textil recubierta. El recubrimiento textil puede conferir
propiedades funcionales como resistencia al polvo, o a la penetracion de fluidos.

El proceso para el recubrimiento textil consiste en tres pasos: Dosificar, transferir
y fijar. El dosaje sirve para controlar la cantidad de polimero aplicado sobre la tela. La
transferencia consiste en depositar el polimero sobre el sustrato textil y finalmente la
fijacion sirve para inmovilizar el polimero en la tela recubrimienro su superficie.

Los recubrimientos textiles pueden ser sintéticos o naturales, dependiendo de
los requerimientos del producto final. Algunos de las tecnologias empleadas para el
recubrimiento se detallan a continuacion:

Recubrimiento Directo: Es el procedimiento mas simple y antiguo, permite la
formacion de peliculas con un grosor definido. La técnica consiste en colocar una navaja
o cuchillo a una distancia definida de la superficie del substrato a recubrir (tipicamente
entre 10 a 500 nm).

El cuchillo difumina el recubrimiento uniformemente a través de a tela, y a su vez
controla la cantidad del recubrimiento aplicado. Esta tecnologia estd equipada con

varios tipos de cuchillos que se ajustan a cilindros sobre los cuales pasa la tela.
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El polimero de recubrimiento liquido se coloca frente a la cuchilla, esta se mueve
linealmente a través del substrato, dejando una pelicula delgada después de la cuchilla
con un espesor que depende de la distancia de la cuchilla sobre el substrato, el tipo y
forma de la cuchilla, angulo de la cuchilla, posiciéon de la cuchilla y viscosidad del
polimero.

Esta tecnologia se subdivide en tres tipos: Cuchilla en aire, Cuchilla sobre cinta
and Cuchilla sobre cilindro. La tecnologia a utilizar dependera principalmente del tipo de
adherencia y espesor del recubrimiento que se desea otorgar al substrato textil. (Shim,
Coating and laminating processes and techniques for textiles, 2019). Las figuras 6, 7'y

8 muestra las tecnologia para el recubrimiento directo.

Figura 6
Cuchilla en aire
Recubrimiento plastlco <«— Cuchilla
.
Canal soporte Cilindro soporte

Nota: Adaptado de Advances in dyeing and finishing of technical textiles (p. 359), por M. Joshi, 2013,

Woodhead Publishing Series in Textiles.

Figura 7
Cuchilla sobre cinta
Recubrimiento plastico /«— Cuchilla
\
:@r‘\ )
Cinta transportadora Cinlindro giratorio

Nota: La tela se posiciona sobre una banda mévil de caucho que gira alrededor de dos cilindros, la cantidad
de recubrimiento depende de la tensién de la banda de caucho, ajustada por los cilindros. Adaptado de
Advances in dyeing and finishing of technical textiles (p. 360), por M. Joshi, 2013, Woodhead Publishing

Series in Textiles.
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Recubrimiento con rodillo: En este proceso de recubrimiento, el recubrimiento
en estado liquido se encuentra en un bafo que contiene un cilindro parcialmente
inmerso el cual a su vez deposita este recubrimiento sobre el substrato textil
directamente o mediante un juego de cilindros. La Figura 9 muestra el recubrimiento con

rodillo.

Figura 8

Cuchilla sobre cilindro

L <— Cuchilla
Recubrimiento

plastico "

<— Cilindro
de apoyo

Nota: La cuchilla se posiciona en la parte alta del cilindro. Adaptado de Advances in dyeing and finishing
of technical textiles (p. 360), por M. Joshi, 2013, Woodhead Publishing Series in Textiles.

Figura 9

Recubrimiento con rodillo

Substrato textili ———————*

N

Cilindro giratorio

Nota: El recubrimiento se adhiere al substrato textil en movimiento. Adaptado de Smart Textile Coating and
Laminates Advances in dyeing and finishing of technical textiles (p. 24), por E. Shim, 2019, Woodhead
Publishing.

Recubrimiento por Extrusion: El recubrimiento se extruye sobre el substrato a
través de una maquina extrucsora, un cilindro ubicado en la parte inferior ejerce presion
entre el recubrimiento y el substrato. Una de las principales aplicaciones es el uso de

recubrimientos a base de resinas termoplasticas o adhesivos reactivos que son
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alimentados y extruidos en la superficie de los substratos. La Figura 10 muestra el

recubrimiento por extrusion.

Figura 10

Recubrimiento por extrusion

Extrusor Lamina de recubrimiento

_—
Substrato textil

Nota: El recubrimiento se extruye directamente sobre el substrato en movimiento. El recubrimiento se

adhiere al substrato textil en movimiento. Adaptado de Smart Textile Coating and Laminates dvances in

dyeing and finishing of technical textiles (p. 29), por E. Shim, 2019, Woodhead Publishing.

Recubrimiento Cortina: En este procedimiento, el recubrimiento cae libremente

en forma de una hoja y se deposita sobre un subtrato en movimiento. En este método

no hay friccion, asi que el fluido de recubrimiento no es forzado a penetrar en la

estructura del substrato. La Figura 11 muestra el recubrimiento por cortina.

Figura 11

Recubrimiento cortina

plastico

—_—m,
Substrato textil

Lamina de recubrimiento

Nota: EIl recubrimiento se extruye directamente sobre el substrato en movimiento. El recubrimiento se

adhiere al substrato textil en movimiento. Adaptado de Smart Textile Coating and Laminates dvances in

dyeing and finishing of technical textiles (p. 30), por E. Shim, 2019, Woodhead Publishing.
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Recubrimiento de soélidos: En este procedimiento el recubrimiento no se
encuentra en estado liquido sino en sdlido y se deposita directamente sobre el substrato,
no utiliza solventes por lo que es considerado eco amigable. La Figura 12 muestra el

recubrimiento en sélido.

Figura 12

Recubrimiento en sdlido

Recubrimiento
en sélido

Substrato textil

Nota: Los recubrimientos solidos en su mayoria son termofusibles y son utilizados para adherir una tela
sobre otra con el fin de conferirle dureza y estabilidad. El recubrimiento se adhiere al substrato textil en
movimiento. Adaptado de Smart Textile Coating and Laminates dvances in dyeing and finishing of technical
textiles (p. 31), por E. Shim, 2019, Woodhead Publishing.

¢ Revestimiento

El revestimiento consiste en la aplicacién de una lamina de materia plastica,
celular o compacta sobre el substrato textil. Los materiales mas usuales para el
revestimiento son el policloruro de vinilo, poliuretano y caucho.

Los textiles laminados son materiales compuestos por 2 o mas capas donde al
menos una de ellas es un textil, adheridos mediante un adhesivo o por las propiedades
adhesivas de una de las capas. Es facil producir un pegado fuerte, el reto es preservar
las propiedades originales de la tela y producir un laminado flexible que sea manejable
y duradero.

El laminado es el proceso que combina multiples substratos juntos y produce
estructuras estables multilaminares mediante unién mecanica o el uso de adhesivos,
calor y presion. La buena adhesion entre las capas es uno de los requerimientos

esenciales del proceso de laminado.
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En el laminado, un substrato textil se recubre con un adhesivo para luego colocar
encima una lamina plastica. En el laminado se debe considerar criterios como el nimero
de capas y el método a utilizar, siendo el método mas facil y simple el proceso de “Flame
lamination”. (Shim, Bonding requirements in coating and laminating of textiles, 2013).

Laminado en llama: La superficie de la lamina compuesta por un polimero
celular se calienta con una llama hasta crear una capa delgada fundida y seguidamente

se coloca encima el substrato textil. La Figura 13 muestra el lamniado en llama

Figura 13

Laminado en llama

Espuma plastica

Flama [

Textil laminado

Nota: El plastico celular o también llamado tipo espuma se calienta y se adhiere sobre el substrato en
movimiento. La presion de los cilindros ejerce tensién para una mejor adherencia. Adaptado de Joining
textiles Principles and Applications (p. 333), por E. Shim, 2013, Woodhead Publishing Series in Textiles.
2.1.4 Técnicas para la identificacion de la fibra textil

La identificacion de fibras es esencial en el proceso de analisis de mercancias y
es el paso previo a la cuantificacion de fibras. Para ello, se realiza el analisis
organoléptico y se utiliza equipos como el microscopio para visualizar la seccion
longitudinal y transversal, y el equipo de Espectroscopia Infrarroja FTIR-ATR para
identificar los grupos funcionales de la estructura quimica de la fibra textil.

Los analisis organolépticos consisten en la quema de la fibra con el fin de
apreciar e identificar caracteristicas tales como color de llama, olores, residuos, ec. Esta
técnica tiene como ventaja diferenciar los grupos de fibras sintéticas, de las fibras
celuldsicas y proteicas; sin embargo, no se puede identificar con exactitud la fibra. Por
ejemplo, las caracteristicas de la quema de raydn viscosa y algodén son muy similares

por lo que esta prueba no es concluyente para diferenciarlas.
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En segundo lugar, tenemos a la microscopia de seccion longitudinal cuya ventaja
es que en la mayoria de casos permite identificar la fibra natural. La desventaja de esta
técnica es que no se puede diferenciar entre algunas fibras sintéticas debido a que son
muy parecidas entre si.

En tercer lugar, tenemos a la identificacion por espectroscopia FTIR, técnica que
consiste en la interpretaciéon de los espectros infrarrojo de cada fibra. Los picos
caracteristicos de los espectros corresponden a los grupos funcionales de las moléculas
que componen la fibra. Debido a que las fibras sintéticas tienen una composicion
quimica distinta entre si, esta técnica es ventajosa para identificarlas plenamente.

En contraste, la técnica FTIR-ATR no es recomendable para la identificacion de
mezclas de fibras naturales vegetales puesto que todas tienen composicién quimica
similar, lo mismo ocurre en el caso de las fibras animales, las cuales estan compuestas
por aminoacidos esenciales.

Finalmente tenemos a la microscopia de la seccion transversal, la cual tiene
como ventaja diferenciar entre algunas fibras proteicas, celulésicas y los tipos de
filamentos poliéster texturado y sin texturar.

A. Anadlisis Organolépticos

Los ensayos al fuego de las fibras textiles nos brindan valiosa informacion
respecto a su naturaleza y composicion quimica. La observacioén directa de la forma de
combustién, color de la llama, color de los humos generados, color y forma de los
residuos, olores emanados, entre otros, permiten la identificacion preliminar de estas
fibras.

o Fibras naturales vegetales

Las fibras naturales vegetales al ser quemadas se consumen rapidamente

dejando cenizas color gris, y emitiendo un olor a papel quemado (Fan, 2008). La Tabla

1 resume las caracteristicas de la quema de las fibras naturales vegetales.
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o Fibras naturales animales

Las fibras naturales animales arden a la llama emitiendo un olor similar al cabello
quemado (Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, & Ferguson, 2020), dejando como
residuo un perla color negro fragil al tacto (Fan, 2008). La Tabla 2 presenta las

caracteristicas de la quema de las fibras naturales animales.

Tabla 1

Propiedades organolépticas de las fibras naturales vegetales

Fibras naturales vegetales

Nombres Forma de Residuo Olor

combustion

Algodon/ Lino/ Yute/ Ramio/ | Arde faciimente. No
Cenizas grises Papel quemado
Cafamo/Sisal funden

Tabla 2

Propiedades organolépticas de las fibras naturales animales

Fibras naturales animales

Forma de
Nombres Residuo Olor
combustion

Se funden vy

enroscan al Perlas suaves
alejar de la negras
Lana/ Alpaca/ Seda Cabello quemado
llama. Arde facilmente
lentamente a la pulverizables
llama

o Fibras Artificiales

Las fibras artificiales al ser semejantes a las fibras naturales vegetales en
composicion combustionan de manera similar. A diferencia del rayén viscosa y rayon
cuproamoniacal, los cuales se consumen rapidamente, el rayon acetato funde al ser
quemada (American Association of Textile Chemist and Colorists, 2021) y emana un
olor semejante al vinagre. La Tabla 3 describe las caracteristicas que la quemas de las

fibras artificiales.
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Tabla 3

Propiedades organolépticas de las fibras artificiales

Fibras artificiales

Forma de
Nombres Residuo Olor
combustion

Rayén viscosa/ Rayén No se funden,

Pocas cenizas A papel quemado
Cuproamoniacal arden rapidamente

Perla dura color Semejante al
Rayon acetato Se funde

negro vinagre

¢ Fibras Sintéticas

Las fibras sintéticas pueden diferenciarse entre si mediante los ensayos al fuego.
Al ser de naturaleza plastica, la mayoria de las fibras sintéticas funden al arder
generando residuos duros. En la Tabla 4 se resume las caracteristicas organolépticas

de las fibras sintéticas.

Tabla 4

Propiedades organolépticas de las fibras sintéticas

Fibras sintéticas

Nombres Forma de combustion Residuo Olor
Primero se funde, después Dulce, aromatico,
Perla dura color
Poliéster arde con llama amarilla, ligeramente
negro
generando humos negros. asfixiante.

Primero se funde, después
Perla dura color gris | Ligeramente

Nylon arde lentamente generando
o café asfixiante
humos grises.
Acrilico/ Se funde, arde facilmente con | Perla dura color | Punzante,
Modacrilico una llama humeante luminosa | negro desagradable

Funde formando gotas con
llama luminosa (con centro | Residuos duros color | Semejante a la
Polipropileno
azul). Gotea mientras continia | marr parduzco parafina

ardiendo.
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Fibras sintéticas

Nombres Forma de combustion Residuo Olor

Funde formando gotas con

llama luminosa (con centro
Residuos duros color | Semejante a la

Polietileno azul), generando humo
marrén parduzco. parafina
blanco. Gotea mientras
continua ardiendo.
Funden y se descomponen.
Cenizas negras
Poliuretano Arde después de la ignicion -
suaves

con llama luminosa.

Nota: Adaptado de Introduccion a los textiles (p. 24), por N. Hollen, 2016, Editorial Limusa S.A.

B. Visualizacion de la fibra textil en el microscopio

La visualizacion de la seccion longitudinal y transversal en el microscopio permite
diferenciar con bastante precision las fibras naturales y fibras artificiales (J.Palenik,
2017); sin embargo, en el caso de las fibras sintéticas, es necesario complementar el
analisis con otra técnica instrumental.

Las fibras naturales, ya sean de origen vegetal o animal, presentan
caracteristicas estructurales propias que permiten diferenciarlas de las fibras sintéticas.
Alo largo de su longitud, estas fibras presentan forma y/o superficie irregular; asimismo,
la seccién transversal presenta particularidades propias de su origen, las cuales en la
mayoria de los casos permiten diferenciarlas entre si.

Las fibras sintéticas tienen forma longitudinal regular y simétrica, la forma de su
seccion transversal dependera de la forma de la tobera que las extruye durante el
proceso de hilatura (Toydemir & Vatansever, 2021). Dado que estas fibras son muy
parecidas, no es posibe disntinguirlas entre si en el microscopio cuando se tiene
mezclas de diferentes fibras sintéticas.

Un caso particular es el de los filamentos poliéster texturados y sin texturar, los
cuales pueden ser identificados mediante la visualizaciéon de la seccion transversal. El

texturado es una acabado que se realiza a las fibras textiles con el fin de otorgarle
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caracteristicas similares a las fibras naturales, tales como suavidad al tacto y mayor
volumen. El proceso de texturado deforma la seccién transversal de los filamentos
sintéticos (Naik & Lopez-Amo Marin, 1989), lo cual es aprovechado para su

diferenciacion de los filamentos sin texturar.

o Fibras naturales vegetales

Algodoén: El algodon es similar a una cinta con retorcimiento en toda su longitud
y con bordes marcados (J.Palenik, 2017). La seccién transversal del algodon es similar
a unos frijoles. (Stifiligoj, Hribernik, Kleinschek, & Kreze, 2013). La Figura 14 muestra la

seccion longitudinal y transversal de la fibra de algodén.

Figura 14
Microscopia del algodén

(A) (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras algodén. (B) Seccion transversal de las fibras algodon.

Lino: La fibra Lino presenta nudos y dislocaciones transversales, similar a la
cafna de azucar. La seccion transversal presenta forma poligonal con el lumen (parte
central) de forma redonda, ovalada o angosta (Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, &

Ferguson, 2020).

Figura 15
Microscopia del lino

(A) (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras lino. (B) Seccion transversal de las fibras lino.
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Yute: La fibra de Yute presenta nédulos o cruces pronunciadas a lo largo. La
seccion transversal es poligonal, con esquinas redondeadas, el lumen es redondo u

ovalado (Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, & Ferguson, 2020), similar a las células.

Figura 16
Microscopia del yute

(A) (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras yute (B) Seccion transversal de las fibras yute.

Ramio: La fibra de Ramio presenta cruces y estrias longitudinales. La seccion
transversal es similar a un poligono elongado. (Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, &

Ferguson, 2020).

Figura 17
Microscopia del ramio

(A)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras ramio (B) Seccion transversal de las fibras ramio. Tomado de
AATCC Manual of International Test Methods and Procedures 2022 (p.71), por American Association of
Textile Chemist and Colorists, 2021.

Canamo: La fibra de Cafamo presenta nodos y estrias longitudinales en
intervalos frecuentes a lo largo de cada fibra. El lumen se visualiza como una raya.
(Nayak, Houshyar, Khandual, Padhye, & Ferguson, 2020).

Sisal: Las fibras sisal es semejante al lino e igual a las demas fibras del género

Agave.
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Figura 18

Microscopia del cafiamo

(A)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras cafiamo (B) Seccion transversal de las fibras cafiamo. Tomado
de AATCC Manual of International Test Methods and Procedures 2022 (p.71), por American Association of
Textile Chemist and Colorists, 2021.

Figura 19
Microscopia del sisal

@) ®)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras sisal (B) Seccién transversal de las fibras sisal. Tomado de
AATCC Manual of International Test Methods and Procedures 2022 (p.72), por American Association of
Textile Chemist and Colorists, 2021.

o Fibras naturales animales

Lana: Las fibras de lana tienen forma cilindrica, perfil suave y una superficie
presenta escamas. La seccion transversal presenta forma circular o ligeramente eliptica,
de distintos diametros.

Alpaca: Las fibras de alpaca presentan una superficie lisa, con manchas a lo
largo de la fibra. La seccién transversal es de forma circular un poco irregular, con
manchas circulares en el medio.

Seda: Las fibras de seda se caracterizan por ser aplanadas, retorcidas y con

estrias longitudinales. La seccion transversal presenta forma trilobal.
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Figura 20
Microscopia de la lana

(A) ®

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras de lana (B) Seccion transversal de las fibras lana.

Figura 21
Microscopia de la alpaca

(A (B)

Nota: Seccion longitudinal de las fibras de alpaca (B) Seccion transversal de las fibras alpaca.

Figura 22
Microscopia de la seda

A (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de las fibras de seda (B) Seccion transversal de las fibras seda.
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¢ Fibras Sintéticas

Poliéster: La fibra poliéster presenta forma tubular de superficie lisa, sin estrias
y con bordes marcados. La seccion transversal de las fibras sintéticas incluido el
poliéster dependen de la tobera que las extruye, generalmente son circulares y
triangulares; sin embargo, luego que las fibras son sometidas al acabado textil

texturizado, la forma de la seccion transversal se deforma.

Figura 23
Microscopia del poliéster

(A)

(B.1) (B.2) (B.3) (B.4)

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra poliéster; (B.1) y (B.2) Seccion transversal de la fibra poliéster sin
texturar; (B.3) y (B.4) Seccion transversal de la fibra poliéster texturado.

Poliamida (nylon): Las fibras poliamida son de forma tubular, con superficie

lisa, sin estrias y con bordes marcados.

Figura 24
Microscopia del nylon

(A) (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra poliamida (nylon); (B) Seccién transversal de la fibra poliamida

(nylon) texturado.
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Acrilico: Las fibras acrilicas tienen forma tubular, bordes rectos, en su mayoria

presentan una linea vertical a la mitad de la fibra.

Figura 25
Microscopia del acrilico

(A) (B)

Nota: Seccion longitudinal de la fibra acrilico; (B) Seccidn transversal de la fibra acrilico.

Poliuretano: La fibras poliuretano presentan forma tubular con bordes
marcados. La seccion transversal de la fibra tiene frecuentemente forma de cacahuate,

sin embargo, no tiene una forma definida.

Figura 26
Microscopia del poliuretano

(A) ®)

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra poliuretano (elastémero); (B) Seccion transversal de la fibra

poliuretano.

Polipropileno: Las fibras polipropileno son de forma tubular, con bordes rectos.
La seccidn transversal es generalmente circular.
Polietileno: La fibras polietileno se presentan mayormente como filamentos

gruesos con bordes marcados y superficie lisa.
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Modacrilico: Las fibras modacrilico presenan bordes marcados, frecuentemente

se puede observar en la superficie lineas verticales similares a un canal.

Figura 27
Microscopia del polipropileno

(A) (B)

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra polipropileno (B) Seccién transversal de la fibra

polipropileno.

Figura 28
Microscopia del polietileno

-

) ®)

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra polietileno. (B) Seccién transversal de la fibra polietileno. Tomado
de AATCC Manual of International Test Methods and Procedures 2022 (p.77), por American Association of
Textile Chemist and Colorists, 2021.

Figura 29
Microscopia del modacrilico

Nota: (A) Seccion longitudinal de la fibra modacrilico. (B) Seccion transversal de la fibra modacrilico.
Tomado de AATCC Manual of International Test Methods and Procedures 2022 (p.76), por American
Association of Textile Chemist and Colorists, 2021.
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C. Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) con Reflectancia
Total Atenuada (ATR)

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una
metodologia que se emplea en la industria y en los laboratorios académicos para
comprender la estructura de las moléculas individuales y la composicién de las mezclas
moleculares. (Zhou , Ding, & Wang, 2019).

En la espectroscopia infrarroja un haz de luz infrarroja incide sobre la muestra
provocando vibraciones en los atomos que conforman la molécula. Estas vibraciones
son especificas a determinadas frecuencias de los enlaces quimicos, y dependen de la
forma de la superficie de energia potencial de la molécula, la geometria molecular, las
masas atémicas y el acoplamiento vibracional.

En la espectroscopia FTIR la luz infrarroja es absorbida a frecuencias especificas
directamente relacionadas con las energias de enlace vibratorio interatébmico de la
molécula. La cantidad de luz absorbida se registra continuamente en un rango de
longitud de onda entre 4000-400 cm™.

Los diversos enlaces de una molécula vibran con energias diferentes y, por lo
tanto, absorben longitudes de onda distintas de la radiacion por infrarrojos (IR). La
posicion (frecuencia) e intensidad de cada una de estas bandas de absorcion contribuye
al espectro total, lo que crea una identificacion caracteristica de la molécula.

El numero totral de las bandas de absorcion observadas no son equivalentes
con el numero de vibraciones de los enclaces, esto sucede debido a que algunos modos
de vibracion no son activos en el infrarrojo y a que una sola frecuencia puede ocasionar
mas de un modo de vibracién. (Sherman Hsu, 2000).

Existen principalmente dos categorias basicas de vibraciones: de tension y
flexion. Las vibraciones de tensién se caracterizan por presentar cambios en la distancia
interatomica a lo largo del eje de enlace entre dos atomos. Por otro lado, las vibraciones
de flexion de originan por el movimiento de dos enlaces contiguos modificando el angulo

formado entre ambos.
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Figura 30:

Espectroscopia Infrarroja
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Nota: La espectroscopia infraroja mide la interaccion de la radiacion infraroja con la materia. Bajo
interaccion la luz infraroja, los enlaces moleculares de una muestra vibran (simétricamente,
antisimétricamente, de tijereteo, con torsion, entre otros), absorbiendo de la luz longitudes de inda
especifica. La luz transmitida proporciona informacion respecto a los enlaces quimicos, esta informacion se
expresa como picos en el espectro infrarojo. Tomado de A Comprehensive Methodology for Microbial Strain
Typing Using Fourier-Transform Infrared Spectroscopy (p.3), por F. Muchaamba, 2024, Methods and
Protocols 7 (3).

El ATR (Attenuated Total Reflection) es una técnica de muestreo de la
espectroscopia IR no destructiva, de analisis rapido y se necesita un minimo de
preparacion de muestra.

En esta técnica una radiacion infrarroja entra en un cristal ATR transmisor de
alto indice de refraccion. El cristal cuenta con un disefio que permite una reflexion
interna total para crear una onda evanescente sobre la superficie del cristal (Figura N°
31). Esta onda se extiende a la muestra en contacto con el cristal, registrandose el

espectro de infrarrojo del analito.
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Figura 31:
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Nota: Tomado de Advanded Aspects of Spectroscopy (P. 87), por M.Akhyar, 2012, Intech.

2.1.5 Cuantificacion de fibras textiles

A. La composicion quimica de las mercancias textiles y su incidencia en la
recaudacién de impuestos

La composicion quimica de las mercancias textiles juega un papel importante
para el calculo del impuesto que deben pagar los contribuyentes que realizan
operaciones de comercio exterior, ya que la valoracion de estas mercancias depende
de la composicidon quimica entre otros factores.

Por ejemplo, en su mayoria, prendas de fibras sintéticas como poliéster tienen
un menor costo en el mercado que aquellas de algodon, por lo que su valoracién seria
menor tomando en cuenta la variable composicion quimica.

Ahora bien, los impuestos gravados dependen también de la subpartida nacional
en la que se clasifican (el cual esta asociado a un arancel fijo), y de lo detallado en
algunas normas legales que emite el gobierno para impulsar las exportaciones (Ejm.
drawbacks) y para proteger la industria nacional (Ejm. derechos antidumping).

Estas normas legales tienen una descripcion especifica respecto a la
composicion quimica de ciertas mercancias textiles por lo que es crucial la precision en
los resultados de cuantificacion de fibras a fin de evitar perjuicios al Estado o al

contribuyente.

42



Por ejemplo, un caso de derechos antidumping es el detallado en la Resolucion
N° 220-2022/ CDB-INDECO en la cual se impone $3.93 por kilogramo sobre las
importaciones de tejidos poliéster 100% (con otras caracteristicas detalladas en dicha
resolucion) que provienen de China.

Dado que los resultados de los analisis de la composicion quimica tienen
incidencia directa en la recaudacién de impuestos, el Laboratorio Regional de Aduanas
del Peru constantemente revisa y reevalia los métodos de cuantificacion con el fin de

obtener resultados precisos, acortando los rangos de incertidumbre asociados.

B. La cuantificacion gravimétrica de fibras textiles

La cuantificacion de fibras textiles se realiza por gravimetria ya sea por métodos
quimicos o por separacion fisica manual. Tanto en los métodos quimicos como en la
separacion manual, la composicién quimica se obtiene en términos porcentuales de
peso.

En los métodos quimicos las fibras textiles de interés se disgregan o disuelven
haciendo uso de diferentes solventes a condiciones especificas de temperatura. La
composicion porcentual se obtiene por la diferencia de masas antes y después del
ataque quimico. En el método fisico, las fibras textiles se separan manualmente y se
pesan directamente en la balanza.

Antes de ejecutar los ensayos de cuantificacion, es necesario realizar andlisis
preliminares para identificar y/o de corresponder, eliminar interferencias. Factores como
la presentacion de las fibras (filamentos o fibras discontinuas), origen de las fibras,
acabados textiles, entre otros, pueden interferir con la calidad de los resultados de
analisis cuantitativo de las fibras textiles.

Asimismo, acabados como el recubierto y el revestido interfieren en los analisis
de cuantificacién por gravimetria por lo que es indispensable eliminarlos mediante
remocion mecanica o su disolucion en solventes especificos.

Tomando en consideracion los factores antes mencionados en la matriz textil,

los analisis gravimétricos de cuantificacién se han agrupado en cuatro tipos: analisis
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quimicos sucesivos, analisis quimico por separado, separacion fisica seguida de
analisis quimicos, y separacion fisica.

El analisis quimico sucesivo se realiza generalmente siguiendo una marcha
analitica, esta marcha indica el orden en el que deben se deben cuantificar las fibras de
una matriz textil, acorde a su solubilidad con respecto a todos los solventes utilizados.

Por ejemplo, una matriz comun en el laboratorio en la cual se realiza este tipo de
ensayo es aquella conformada por poliéster, rayon viscosa, nylon 'y
poliuretano(elastémero). En esta matriz primero se disuelve el poliuretano, luego el
nylon y finalmente el rayén viscosa. No se puede disolver primero el rayén viscosa
puesto el solvente asociado para su disolucién disuelve también al poliuretano y
parcialmente al nylon.

El analisis quimico por separado se realiza para acortar el tiempo de analisis de
las mercancias textiles. Este tipo de analisis se puede ejecutar en las matrices que
contengan fibras que no son solubles ni parcialmente solubles en mas de un solvente
especifico.

Un ejemplo de este analisis son las matrices compuestas por poliéster, lana y
acrilico. Los solventes utilizados para cada fibra son selectivos, por lo que se puede
trabajar con 2 muestras en paralelo, una de las cuales se digestara con el solvente
especifico para la lana y la otra con el solvente especifico del acrilico.

El analisis de separacion fisica seguida de un ataque quimico se utiliza cuando
dos de las fibras que componen la matriz textil pueden separarse fisicamente y son
solubles en un mismo solvente. Un ejemplo de esta matriz son los tejidos de mezclilla
comunmente denominados “Denim” compuestas por hilos de algodoén e hilos de fibras
discontinuas de poliéster y rayon viscosa.

El algoddn y raydn viscosa, ambas compuestas por celulosa, son solubles en un
mismo solvente. En los tejidos “Denim” se pueden separar fisicamente los hilos de
algodén y atacar quimicamente el remanente compuesto por los hilos de fibras

discontinuas de poliéster y rayon viscosa. No es posible realizar el analisis quimico
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directamente sin separar las fibras, puesto que el solvente disolveria tanto al algodén
como al rayon viscosa.

Por ultimo, tenemos al analisis de separacion fisica. Este analisis es el mas
sencillo puesto que consiste en separar manualmente las fibras a cuantificar y pesarlas
por separado en la balanza.

Este analisis esta dirigido a matrices en las cuales las fibras tienen la misma
composicion quimica, pero con distintos acabados, matrices con fibras de distinta
presentacion (fibras discontinuas o filamentos) o para fibras de igual composicion
quimica, pero con particularidades fisicas que inciden en la clasificacion arancelaria.

Un claro ejemplo de este tipo de analisis lo tenemos en las telas compuestas por
filamentos de poliéster texturado y sin texturar. El texturado es una acabado que se
realizan a los filamentos sintéticos para proporcionarles propiedades como volumen,
elasticidad, tacto suave, mediante operaciones mecanicas o fisicas que modifican la
seccion transversal original.

El Arancel de Aduanas hace una diferencia de los tejidos de filamentos poliéster
texturados y sin texturar, siendo que los tejidos con un contenido mayor a 85% en peso
de filamentos poliéster texturados se clasifican entre las subpartidas nacionales
5407.51.00.00 al 5407.54.00.00, aquellos con un contenido mayor a 85% en peso de
filamentos poliéster sin texturar en la subpartida nacional 5407.61.00.00 y aquellos con
mezclas de filamentos poliéster texturados y sin texturar en la subpartida nacional
5407.69.00.00.

Asimismo, el método de los analisis de separacion fisica se utiliza para
cuantificar mezclas de fibras discontinuas y filamentos en tejidos de trama y urdimbre.
Acorde a los resultados, si el porcentaje de fibras discontinuas es superior a los
filamentos, la mercancia se clasifica en el capitulo 55, caso contrario se clasificaria en

el capitulo 54.
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Figura 32

Marcha analitica para la cuantificacién de fibras por andlisis quimico sucesivo
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Ahora bien, puede ocurrir que la naturaleza de fibras y/o tejido no permitan
eliminar las interferencias encontradas, por lo que en ese caso es preferible optar el
método de cuantificacién no gravimétrico como el conteo de fibras por corte transversal.

Este método basicamente consiste en cortar transversalmente los hilos de la
materia textil, contar directamente las fibras que componen los hilos, determinar el area
promedio y utilizando constantes tedricas de densidad para cada fibra, determinar su
porcentaje en peso. Este método es comunmente utilizado para la mezcla de fibras
celulésicas, y mezcla de fibras proteicas de distinto origen.
¢ Métodos de cuantificacion de fibras textiles

El Laboratorio Regional de Aduanas del Peru de Aduanas cuenta con métodos
de ensayo para la cuantificacion gravimétrica de las fibras textiles algodén, rayon
viscosa, poliuretano (elastémero), poliéster, nylon, acrilico, lana y pelo fino; en mezclas
con otras fibras textiles.

La metodologia para todos los ensayos de composicidn quimica por gravimetria
es la misma, una muestra representativa es digestada con solventes especificos que

disuelven la fibra que se requiere cuantificar. La composicién quimica se determina por
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la diferencia de peso antes y después de la digestion y se expresa en términos
porcentuales. El ensayo se realiza por duplicado reportandose como resultado el
promedio de ambos ensayos.

En todos los métodos de ensayo de cuantificacion gravimétrica de fibras textiles
se realiza el siguiente procedimiento: Se pesan dos muestras representaticas de la
materia textil en una balanza de 0.1 mg de precision, luego se adiciona 10 ml del
solvente especifico por cada 0.1 g de las muestras; seguidamente, las muestras se
digestan a condiciones especificas y el residuo se lava acorde a lo indicado por cada
método de ensayo. Posteriormente, las muestras son secadas en una estufa por un
espacio de 30 minutos luego de los cuales se colocan en un ambiente controlado por 20
minutos para finalmente ser pesadas en la misma balanza de 0.1 mg de precision. La
Tabla 5 resume los métodos de cuantificacion gravimétricos de fibras textiles en
diferentes alcances.

Método de cuantificacion de fibras celuldsicas: El método de ensayo para la
determinacion de fibras celuldsicas en mezclas con otras fibras textiles es utilizado para
cuantificar fibras de origen vegetal como el algodén o lino asi como fibras de celulosa
regenerada como el rayén viscosa. El solvente utilizado es acido sulfarico al 70% en
volumen, la digestion se realiza utilizando una plancha de calentamiento a 120°C por 8
minutos y el reactivo de enjuague es agua y jabon. Este método se basa en la norma
AATCC TM20-2021 “Test Method for Fiber Analysis: Qualitative”

Método de cuantificacion de fibras proteicas: El método de ensayo para la
determinacion de fibras de origen animal en mezclas con otras fibras textiles utiliza como
solvente una solucién de hidroxido de sodio al 10%. Asimismo, la digestion se realiza
utilizando una plancha de calentamiento a 175°C por un espacio de 30 minutos y el
reactivo de enjuague es agua. Este método fue desarrollado por el area textil del

Laboratorio Regional de Aduanas del Peru.
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Método de cuantificacion de fibras de poliuretano (elastomeros): El método
de ensayo para la determinacion de fibras poliuretano o también llamadas elastomeros
utiliza como solvente dimetilformamida, a 175°C en plancha de calentamiento por un
espacio de 45 minutos siendo el reactivo de enjuague agua. Este método se basa en la
norma ISO 1833-12:2020 - Part 12.

Para el caso especifico de mezclas de fibras poliuretano(elastémero) en mezclas
con fibras poliéster, se utiliza como solvente acido sulfurico al 70% en volumen, la
digestion se realiza utilizando una plancha de calentamiento a 120°C por 8 minutos y el
reactivo de enjuague es agua y jabon.

Método de cuantificacion de fibras acrilicas: El método de ensayo para la
determinacion de fibras acrilicas es similar al método para la determinacién de
poliuretano, variando solo el tiempo de reaccion a 30 minutos y el reactivo de enjuague
es agua. Asimismo, este método también se basa en la norma ISO 1833-12:2020 — Part
12.

Método de cuantificacion de fibras nylon: El método de ensayo para la
determinacion de fibras nylon utiliza como solvente acido férmico 88%-90% a
temperatura de ambiente por 15 minutos y el reactivo de enjuague es agua caliente
seguido por agua fria y jabén. Este método se basa en la norma ISO 1833-7:2017 part
7.

Método de cuantificacion de fibras poliuretano (elastdmero) en mezclas
con fibras poliéster: El método de ensayo para la determinacion de fibras poliuretano
(elastdomero) celuldsicas en mezclas con otras fibras textiles es utilizado para cuantificar
fibras de origen vegetal como el algoddn o lino asi como fibras de celulosa regenerada
como el rayon viscosa. El solvente utilizado es acido sulfurico al 70% en volumen, la
digestion se realiza utilizando una plancha de calentamiento a 120°C por 8 minutos y el
reactivo de enjuague es agua y jabon. Este método se basa en la norma AATCC TM20A-

2021 “Fiber Analysis: Quantitative”.
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2.1.6 Validacion de métodos de ensayo

Validar un método se refiere al proceso de definir un requisito analitico, y la

confirmacién de que cuenta con capacidades consistentes con las aplicaciones

requeridas. La validacién del método no solo debe centrarse en la evaluacion de las

caracteristicas de desempefio sino también en la idoneidad del método. (Eurolab

Espafna. PP.Morillas y colaboradores, 2016)

Tabla 5

Meétodos de cuantificacion de las fibras textiles

Tiempo
Fibra a
Método Solvente Temperatura de Referencia
cuantificar
Digestion
Determinacion de
Fibras Celuldsicas Fibras Acido Sulfarico 8 AATCC
120 °C
en mezclas con celulésicas 70% minutos 20A-2021
fibras Poliéster.
Fibras Método
Determinacion de proteicas: propio del
fibras proteicas en | Lana, Alpaca, Hidréxido de 30 Laboratorio
175°C
mezclas con otras Pelo de Sodio 10% minutos Regional de
fibras textiles Conejo, Seda, Aduanas
etc. del Peru
Determinacion de
N,N ISO 1833-
fibras poliuretano Poliuretano 45
Dimetilformamida 175°C 12:2020 -
en mezclas con (elastomero) minutos
P.A (DMF) Part 12
otras fibras textiles
Determinacion de Método
fibras poliuretano ) desarrollado
Poliuretano Acido Sulfarico 8
(poliuretano) en 120 °C por el
(elastémero) 70% minutos
mezclas con fibras propio
poliéster. laboratorio.
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Tiempo
Fibra a
Método Solvente Temperatura de Referencia
cuantificar
Digestion
Determinacion de
N,N ISO 1833-
fibras acrilicas en 30
Acrilico Dimetilformamida | 175°C 12:2020 -
mezclas con otras minutos
P.A (DMF) Part 12
fibras textiles
Determinacion de
A ISO 1833-
fibras  nylon en Acido  Férmico 15
Nylon Temperatura 7:2017.
mezclas con otras 88% mnutos
de ambiente Part 7
fibras textiles.

Nota: La cuantificacion de fibras se realiza a condiciones de tiempo y temperaturas determinadas.

Acorde ala NTP ISO/IEC 17025 la validacion de un método de ensayo se refiere
a la confirmacion, a través del examen y aportacién de evidencia objetivas, de que se
cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto. (Direccion de
Normalizacion INACAL, 2017).

Los estudios realizados para determinar las caracteristicas del desempefo de
un método de ensayo durante el proceso de validacién deben llevarse a cabo utilizando
equipos que funcionan correctamente, debidamente calibrados y dentro de
especificacion. (Eurolab Espafia. PP.Morillas y colaboradores, 2016).

El laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado
para la validacion y una declaracion sobre la aptitud del método para el uso previsto.
En general, el laboratorio debe validar un método cuando se trata de:

- Métodos no normalizados: Estos métodos corresponden a aquellos
desarrollados por el propio laboratorio, métodos nuevos a implementar (Por ejemplo
aquellos publicados en revistas cientificas) o métodos que vienen siendo utilizados por
el laboratorio pero que no estan normalizados.

- Métodos normalizados con una modificacion significativa.
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- Métodos normalizados usados fuera de su alcance propuesto.

Los métodos normalizados se refieren a aquellos que son emitidos por
organismos de normalizacion internacionales, regionales, o nacionales, asi como las
reconocidas como EPA, AOAC, Standard Methods for Water and Wastewater, USP, EP,
etc.

En el caso de tratarse de un método utilizado tradicionalmente por el laboratorio
gue no se encuentre normalizado se puede realizar la Validacion Retrospectiva, la cual
realizara un proceso de ordenamiento y seleccion de los datos histéricos recopilados
que pueden ser: Curvas de calibracion resultados de ensayos, cartas de control,
ensayos de aptitud, etc.

En el caso de tratarse de un método nuevo (o antiguo en el cual no se disponga
de datos suficientes) se debe realizar una Validacion Prospectiva, generado a través de
analisis de datos experimentales.

Asimismo, se debe realizar una validacion menor o verificacién cuando se trate
de método previamente validados que han sido alterados significativamente, como por
ejemplo cuando se cambie de equipo, cambio de componentes de equipo como
columnas, detectores, cambio analista, cambio de la matriz que contiene la muestra o
nivel de concentracion del analisto de interés, entre otros. (Duffau , Boris; Rojas, Fabiola;
Roa, Luis; Rodriguez, Luis; Soto, Marcelo; Aguilera, Marisol; Sandoval, Soraya;, 2010).

La verificacion tiene como objetivo evaluar solo aquella pruebas que determinen
que las modificaciones realizadas al método de ensayo no afectan a mismo. En la Figura
33 se muestra el flujograma a seguir para validar un método de ensayo.

A. Plan de Validacion

El plan de validacién es un documento en el cual se establecen previamente las
pruebas estadisticas para evaluar los parametros requeridos. Este documento debe
contener el alcance de la validacion, el disefio experimental, los materiales, insumos y

equipos asi como el responsable de la validacién. Para el desarrollo de la validacion, el
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o los responsables deben conocer el procedimiento de método de ensayo y el numero
de ensayos o mediciones a realizar de acuerdo a lo establecido en el plan de validacion.

La Figura 33 muestra el flujograma a seguir para validar un método de ensayo,
primero debe evaluarse la normalidad de los datos. En caso de que la distribucion de
los datos sea normal se elegira pruebas estadisticas paramétricas, caso contrario se

elegiria pruebas estadisticas no paramétricas.

Figura 33

Validacién de métodos de ensayo
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Nota: Diagrama para la validacion de métodos normalizados o no normalizados. Adaptado de Validacion
de métodos y determinacion de la incertidumbre de la medicion: “Aspectos generales sobre la validacion de
métodos” (p. 23), por B.Duffau, F.Rojas, L.Roa, L.Rodriguez, M.Soto, M.Aguilera, S.Sandoval, 2010,

Instituto de Salud Publica de Chile.
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Si los resultados de la evaluacién de cada parametro de validacion son
satisfactorios, es decir, cumplen con los criterios de aceptabilidad establecidos en el
plan, se considera que el método es aceptable. Los métodos de cuantificacion de fibras
textiles se basan en métodos normalizados los cuales se fundamentan en la gravimetria.
El resultado se expresa en términos de porcentaje en peso y se obtiene mediante el
cociente de la diferencia de masas antes y después del ataque quimico y la masa inicial.

Las masas se obtienen directamente de la lectura en la balanza de precisidon
pero el resultado es calculado en una hoja de calculo. Dado que el método no es
instrumental, es decir el resultado o sefial correlacionada al resultado no se obtiene
directamente de un instrumento como ejemplo el equipo de Absorcion atomica,
cromatografo de gases, etc, no aplica evaluar la sensibilidad, la linealidad, el limite de
deteccién y el limite de cuantificacion.

Asimismo, los solventes utilizados en los métodos de cuantificacion de fibras
textiles son especificos por los principios tedricos, por lo que tampoco aplica evaluar la

selectividad.
B. Parametros de validacion

o Veracidad

La veracidad determina el grado de concordancia entre el promedio obtenido de
una serie de resultados y un valor de referencia aceptado.
e Precision

Grado de coincidencia existente entre los resultados independientes de un
ensayo, obtenidos en condiciones estipuladas. La precisibn mide cuan cercanos se
encuentran los resultados de los analisis realizados, se expresa en términos de
desviacion estandar o desviacién estandar relativa calculada bajo condiciones de
repetibilidad. La precision se evalua en condiciones de repetibilidad, precision

intermedia y reproducibilidad.
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Repetibilidad: La precisién en condiciones de repetibilidad se evaltua cuando
los analisis son realizados bajo las mismas condiciones de medicion por un mismo
operador, utilizando un mismo procedimiento, mismo equipo y mismo periodo corto de
tiempo en el mismo laboratorio (Portuondo Paisan & Portuondo Moret, 2010). La Figura

34 representa la precisién en condiciones de reptetibilidad.

Figura 34:
Precisioén en condiciones de repetibilidad
/TN
,-"' 1 I"-.I
.-'.I : "'\'
N
Repetibilidad

Nota: Representacion grafica del concepto de repetibilidad. Tomado de Tecnologia Quimica (p.118), por
P.Portuondo, J. Moret, 2010, Universidad de Oriente.

Reproducibilidad: La precision en condiciones de reproducibilidad se define
como la proximidad de concordancia entre los resultados de los analisis realizados bajo
parametros distintos como por ejemplo diferente operador, instrumento de medicion,
laboratorio, en distintos dias. La Figura 35 representa la precisién en condiciones de

reproducibilidad.

Figura 35:
Precisién en condiciones de reproducibilidad

Reproducibilidad

Condicion A G B

Nota: Representacion grafica del concepto de reproducibilidad. Tomado de Tecnologia Quimica (p.118),
por P.Portuondo, J. Moret, 2010, Universidad de Oriente.
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Precision intermedia: La precision intermedia mide la dispersion de los
resultados analizados en un mismo laboratorio pero variando parametros como por
ejemplo distintos operadores o analistas, distintos equipos, periodos de tiempo
prolongado, etc. La precision intermedia representa la reproducibilidad dentro del
laboratorio. El objetivo es estimar la precision que refleje todas las fuentes de variacion

que se producen dentro un mismo laboratorio (P.P Morillas y et.al, 2016).

o Exactitud
Grado de concordancia existente entre el resultado del ensayo y un valor

aceptado de referencia.

¢ Rango de trabajo
Es el intervalo entre la mas alta y mas baja concentracion del analito de la
muestra, para la cual se ha demostrado que el método analitico tiene un nivel apropiado

de precision, veracidad y linealidad.

¢ Robustez
Es la medida de la resistencia de un método al cambio de respuesta cuando se

introducen pequefias variaciones en el procedimiento.

¢ Incertidumbre

La incertidumbre se define como un parametro asociado con el resultado de una
medicion, que caracteriza la dispersion de los valores que podrian ser atribuidos
razonablemente al mensurado (Eurachem; Co-Operation on Internation al Traceability
in Analytical Chemistry, 2012).

Este parametro puede ser la desviacion estandar o la mitad de la amplitud de un
intervalo de valores con un nivel de confianza asociado.

La incertidumbre debe distinguirse del error, mientras que la incertidumbre
representa un rango de valores, el error es solo un valor y se define como la diferencia
entre el valor verdadero y un resultado individual. El error puede aplicarse para corregir

un resultado.
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La incertidumbre comprende varios componentes que pueden ser evaluados a
partir de la desviacion estandar asociada a una distribucion estadisticas de los
resultados de mediciones.

Fuentes de incertidumbre: La incertidumbre puede surgir de diferentes fuentes
como la incertidumbre de equipos masicos o volumétricos, valores de referencia,
aproximaciones, entre otros. Entre las fuentes de incertidumbre se tiene a los efectos
de operador y a los efectos aleatorios (Eurachem; Co-Operation on Internation al
Traceability in Analytical Chemistry, 2012).

Incertidumbre estandar: Las fuentes de incertidumbre se tratan de forma
separada para obtener la contribucion de esa fuente. Cada contribucion de las fuentes
de incertidumbre es un componente de la incertidumbre. Si estas contribuciones se
expresan en términos de desviacion estandar, cada componente x recibe el nombre de
incertidumbre estandar u(x).

Incertidumbre por precision: La incertidumbre por precision se encuentra
asociada principalmente a la desviacion estandar de repetibilidad S,, la desviacion
estandar de reproducibilidad Sr y la precision intermedia referenciada como Sz. La
repetibilidad S representa la variabilidad observada en un corto tiempo, dentro de un
laboratorio, utilizando un unico operador, equipor, etc.

Por otra parte, la desviacion estandar de reproducibilidad Sg solo se estima
mediante un estudio comparativo interlaboratorio; muestra la variabilidad de los
resultados de una misma muestra en diferentes laboratorios. La precision intermedia por
su parte, esta relacionada con la variabilidad de lo sresultados cuando uno o mas

factores (tiempo, equipo, operador, etc) varian en un laboratorio.

S .
uprecisic’m intermedia — \/_zﬁl (1 )
Incertidumbre por sesgo: El sesgo de un método se determina mediante su

estudio con un valor de referencia. La determinacion del sesgo global en relacién con
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valores de referencia determinados es importante para estableces la trazabilidad a

patrones reconocidos, la siguiente ecuacion muestra su estimacion (NORDTEST, 2017).

u(sesgo) = J(sesgo)z + (Sse%)z + (Ucref)? (2)
Donde:
Sesgo: Diferencia entre el promedio de datos y el valor de referencia
Ssesgo: Desviacion estandar del sesgo.
Ucrer: Incertidumbre del valor de referencia
n: numero de ensayos.

Incertidumbre combinada: La incertidumbre total asociada al resultado de
medida se expesa como la incertidumbre estandar combinada u.(y) igual a la raiz
cuadrada positiva de la varianza total obtenida por combinacién de todos los
componentes de la incertidumbre (Eurachem; Co-Operation on Internation al

Traceability in Analytical Chemistry, 2012).

uc()’(xlv X2,X3, eCt)) = \/ugepetibilidad + ugesgo + Zizl,r Cizu(xi)z (3)

Donde la expresion };;—1 , C?u(x;)? corresponde a la aplicacion de la ley de
propagacion de incertidumbres para el calculo de otros aportes a la incertidumbre.

Asimismo, la funcién y (x4, x5, x3, ect) depende de varios parametros x;, x,, x3...,C; €s el

- I d . . ,
coeficiente de sensibilidad evaluado como (; =%, la diferencia parcial de y con
i

respecto de x; y u(y, x;) representa la incertidumbre en y derivada de la incertidumbre
en x;.

Incertidumbre expandida: La incertidumbre expandida U se obtiene al
multiplicar la incertidumbre estandar combinada u.(y) por un factor de cobertura k, tal
como se observa en la ecuacion (4). La eleccion del factor k se basa en el nivel de
confianza, siendo que para un nivel aproximado del 95%, k es igual a 2. La incertidumbre

expandida proporciona un intervalo en el que se cree que esta el valor del mensurando
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a un nivel de confianza determinado (Eurachem; Co-Operation on Internation al
Traceability in Analytical Chemistry, 2012).

U= k*u() (4)

Incertidumbre asociada al proceso de pesada: La incertidumbre asociada al

proceso de pesada se estima mediante la ecuacion (5) (Maroto , Boqué, Riu, & Rius).

u(m) = J Ueaiibracion T Umeaida T Yaeriva (5)

Incertidumbre de la calibracién: La incertidumbre asociada a la calibracion de

la balanza se estima con informacion del certificado de calibracion. En el certificado debe
figurar la correcion c; y su incertidumbre asociada U(ci). Para obtener la incertidumbre
estandar u(ci), se divide la incertidumbre U(ci) entre el factor de cobertura indicado en
el certificado de calibracion y normalmente igual a 2. La ecuacion (6) muestra la

estimacion de la Ucalipracion-

ued\? | .
U(calibracién) = ( 2Cl) + ci? (6)

Donde:
U(ci): Incertidumbre expandida que se detalla en el certificado de calibracién
Ci: Diferencia entre la masa observada y la lectura corregida de la balanza detallado en

el ultimo certificado de calibracion.

Estimacion de la incertidumbre de medida U, .4;4,: La incertidumbre de la

medida de la masa depende de la precision y resolucién de la balanza acorde a lo

- 2
U(medida) = . ’ (s(ml)z + % (7)

indicado en la ecuacion (7).
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Donde:

s(m,): Desviacion estandar de los ultimos 30 registros de verificacion de la balanza para
la pesa patron 0.100 g.

Res.: Resolucion de la balanza e igual a 0.0001 g.

Estimacion de la incertidumbre de la deriva U,,,;,o: La incertidumbre de la
deriva tiene 2 componentes, el primero es la u(d.,;)debida a la descalibracion de la
balanza en el tiempo y estimada en la ecuacién 9, y la segunda es la incertidumbre u(d;)
asociada al error debido a la diferencia entre la temperatura a la que se calibra la balanza

y la temperatura a la que se pesa la muestra, estimada en la ecuacion 10.

U(deriva) = \/(u(dcal)z + u(dt)z (8)
Donde:
u(d.q1): Incertidumbre por deriva-tiempo

u(d;): Incertidumbre por deriva-temperatura

u(dea) = (G52 9)

C1: Diferencia entre la masa observada y la lectura corregida de la balanza detallado en

Donde:

el ultimo certificado de calibracion.
C1: Diferencia entre la masa observada y la lectura corregida de la balanza detallado en

el penultimo certificado de calibracion.

sen.ATmpqye,i

u(dy) = =l (10)
Donde:
sen: Sensibilidad debida a los cambios de temperatura y dada en las especificaciones
de la balanza.
A T: Diferencia entre las temperaturas de pesado y calibracion.

Myqei- Valor de referencia de masa patron
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C. Pruebas estadisticas

e Prueba de normalidad Anderson Darling

Previamente a la evaluacion de los parametros establecidos en el plan de
validacion, es indispensable realizar la evaluacion la distribucién de los datos
recopilados para el método de ensayo.

Una distribucion normal se refiere a una distribucion continua conocida también
conocida como distribucién Gaussiana, la distribucién de una variable normal se
encuentra determinada por dos variables: su media p y su desviacion estandar .

La distribucion normal se caracteriza por tener una unica moda, que coincide con
su media y su mediana. La grafica corresponde a una curva normal con forma similar a
una campana, conocida como la campana de Gauss, la cual es simétrica respecto a su
media y asintdtica al eje de abscisas, esto hace que cualquier valor entre -oc y +oc sea
tedricamente posible.

Acorde a lo observado en la Figura N° 36 la probabilidad de que X, caiga en uts

es de aproximadamente 68.27%, en u*2s es de 95.45% y de u*3s es de 99.73%.

Figura 36

Distribucion normal de datos

LEB%J

95%
99.7%

36 -6 - u +¢  +lo +io

Nota: Curva de distribucién normal de datos. Adaptado de Validaciéon de métodos y determinacion de la
incertidumbre de la medicion: “Aspectos generales sobre la validacion de métodos” (p. 10), por B.Duffau,

F.Rojas, L.Roa, L.Rodriguez, M.Soto, M.Aguilera, S.Sandoval, 2010, Instituto de Salud Publica de Chile.
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Nivel de significancia (Alfa «): Es utilizado para calcular el nivel de confianza.
Es igual a 100% (1-a), es decir, un alfa (o) de 0.05 indica un nivel de confianza de 95%.

El nivel de significancia es usualmente utilizado durante el proceso de validacién
de los métodos analiticos. En este caso, al hacer una prueba de significancia se
comprueba la veracidad de una hipétesis experimental Hi, llamada “hipotesis
alternativa” con respecto a la hipoétesis nula Ho.

La hipétesis alterna determina el numero de colas. La prueba sera de una cola
en caso la hipotesis alterna contenga frases como “mayor que” o “menor que”; caso
contrario, la prueba sera de dos colas si la hipbtesis alterna empieza con la frase “No es

igual que”. La Figura 37 representa el nivel de significancia de las pruebas estadisticas.
Figura 37
Prueba de una cola y de dos colas

LA

2 2
1 COLA 2 COLAS

Nota: Una cola equivalente a “<” o “>”, dos colas equivalente a

“_n

#". Adaptado de Validaciéon de métodos y
determinacion de la incertidumbre de la medicion: “Aspectos generales sobre la validacién de métodos” (p.
11), por B.Duffau, F.Rojas, L.Roa, L.Rodriguez, M.Soto, M.Aguilera, S.Sandoval, 2010, Instituto de Salud

Publica de Chile.

La prueba de Anderson Darling es utilizada para evaluar si los datos presentan
distribucién normal, esta se basa en las desviaciones de las distribuciones acumuladas
experimentales respecto a las tedricas o supuestas. Si los datos no se distribuyen de
acuerdo con el supuesto tedrico, las distancias de las distribuciones acumuladas
tedricas y experimental crecen y se hacen distintas.

La hipétesis nula Ho sostiene que los datos siguen una distribucién normal,

mientras que la hipotesis alterna H¢ sostiene que los datos no siguen una distribucion
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normal. El estadistico de prueba es denotado como A? y se obtiene mediante la ecuacién
(11) (Jantschi & Bolboaca, 2018).
A2 =AD —n (11)

Donde:

AD = () Y (1= 20[nF(Z) +10(1 ~ F(Zyy1-)]
i=1

n: Representa el numero de observaciones
Z: Variable creada por medio de una transformacion llamada estandarizaciéon, siendo
que o representa la desviacion estandar del conjunto de datos y Xi los datos obtenidos

oordenados de menor a mayor.

Zi = Xi—m (12)
F(Z): Distribucién de probabilidades acumulada normal con media igual a 0 y varianza
igual a 1 a partir de la muestra.

La hipétesis nula se acepta con un nivel de significancia o si:

0.75 2.25
A% < Aritico(L+ ==+ 73 (13)

En la Tabla 6 se presentan los valores criticos para la prueba de Anderson Darling.

Tabla 6:
Valores criticos para la prueba de Anderson Darling a diferentes niveles de significancia
o 0.1 0.05 0.025 0.01
Az |0.631 0.752 0.873 1.035

Nota: Adaptado de “Computation of Probability Associated with Anderson-Darling Statistic” (p.3), por L.

Jantschi y S. Bolboaca, 2018, Mathematics.

Cabe indicar que en el estadistico de la prueba también ser expresar en términos del
Puaiie, €l cual se calcula tal y como se detalla en la Tabla 7 (Jantschi & Bolboaca, 2018).
Si el p value es mayor a 0.05 se acepta la hipotesis nula y los datos presentan una

distirbucién normal.
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Tabla 7:
Férmulas para el calculo del p-value

Estadistico Anderson-Darling Férmula para el calculo del p-value

AD=0.6 exp (1.2937 - 5.709-(AD*) + 0.0186-(AD*)?)

0.34 <AD*< 0.6 exp (0.9177 - 4.279-(AD*) — 1.38:(AD*)?)
0.2<AD*<0.34 1 - exp (-8.318 + 42.796-(AD*) - 59.938:(AD*)?)
AD*<0.2 1 - exp (-13.436 + 101.14-(AD*) — 223.73-(AD*)?)

Nota: Adaptado de “Computation of Probability Associated with Anderson-Darling Statistic” (p.3), por L.

Jantschi y S. Bolboaca, 2018, Mathematics.
¢ Prueba de Grubbs para datos atipicos

Para la evaluacion de los valores atipicos se utilizara la prueba de Grubbs con
el fin de detectar valores atipicos en un conjunto de datos suponiendo que éstos
presentan una distribucion normal.

La hipétesis nula Ho para esta prueba es “No hay datos atipicos en la muestra”,
mientras que la hipotesis alterna H4 es “Hay al menos un dato atipico”.

El estadistico de prueba es Gexperimental, €Xpresado en la ecuacion (14), el cual si
es menor a un valor critico establecido para cada nivel de significancia entonces se

acepta la hipotesis nula y se concluye que no hay dato atipico.

_ max|X;—X|
Gexperimental - Sy (14)

Donde X se refiere al promedio del conjunto de datos, X; se refiere al dato a ser evaluado

y S, a la desviacion estandar.

e Prueba de h,k Mandel

La prueba h,k Mandel se utiliza para detectar si un factor (en este caso analistas)
reporta promedio o varianzas estadisticamente diferentes a los demas.

En la prueba de h Mandel se plantean la hipétesis nula Ho en la cual se indica
que los analistas reportan promedios iguales y la hipotesis alterna Hi en la cual se indica
gue al menos un analista reporta un promedio distinto.

En la ecuacion (15) (International Organization for Standardization, 1994) se

observa el calculo para hallar el estadistico de prueba es heyperimentar» €l cual si es
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menor o igual al valor critico para un nivel de significancia a = 0,05, se acepta la hipotesis

nula concluyéndose que los analistas reportan promedios iguales.

__abs|P;—P|
hexperimental - Sk (15)

p = Lk (16)

n

Donde P; se refiere al promedio de valores obtenidos por cada analista, P se
refiere al gran promedio o promedio de los ‘n’ totales valores obtenidos por todos los
analistas y Sr a la desviacion estandar de los promedios de todos los analistas.

En la ecuacion (17) (International Organization for Standardization, 1994) se
observa el calculo para hallar el estadistico de prueba es keyperimentar» €l cual si es
menor o igual al valor critico para un nivel de significancia a = 0,05, se acepta la hipotesis

nula concluyéndose que los analistas reportan varianzas iguales.

K =

D oz
§= [Hmd (18)

Donde S representa la varianza de cada analista y ‘p’ el numero total de

v

(17)

analistas. En la prueba de K Mandel se plantean la hipétesis nula Hp en la cual se indica
que los analistas reportan varianzas iguales y la hipotesis alterna Hq en la cual se indica

que al menos un analista reporta una varianza distinta.

¢ Pruebas para evaluar la precision
La precision se evalua en condiciones de repetibilidad, precision intermedia y
reproducibilidad. La repetibilidad se calcula efectuando un aproximado de 10 analisis y
se puede expresar en términos de desviacion estandar S,, desviacion estandar relativa
RSD; o0 como coeficiente de varianza CV% (Delgado, 2009). La ecuacion (19) representa
el calculo para la repetibilidad.
S, =/DCM,, (19)
Donde Sr corresponde a la desviacion estandar en condiciones de repetibilidad

y DCMy y a la varianza dentro del grupo calculada utilizando el analisis de datos ANOVA

64



en el software Excel. La desviacion estandar de reproducibilidad se calcula mediante la
ecuacion (20).
__ DCMp-DCMy,

Sp=——"—+ (20)

n
Sg = \/m (21)

Donde Sr es la desviacion estandar de reproducibilidad, S, la desviacién
estandar de repetibilidad, S. la contribucién a la variacion total del factor de
agrupamiento, n el nUmero de observaciones por analista y DCMg la varianza calculada
entre grupos. Al igual que la DCM,, la DCMsg sera calculada utilizando el analisis de
datos ANOVA en el software Excel.

Analisis de varianza ANOVA

El andlisis de varianza (ANOVA) permite estudiar el efecto de uno o mas factores
sobre la media de una variable (LisintuAa Correa, 2018), pero también puede
generalizarse para evaluar los efectos de los factores sobre la varianza de una variable.
El ANOVA estructura y valida datos teniendo en cuenta las fuentes de variabilidad y
atribuyendo la heterogeneidad a factores relevantes.

Los resultados pueden ser agrupados considerando variables como analista,
laboratorio, método, etc., la variacion total del conjunto de datos se calcula mediante la
combinacion de las varianzas dentro-grupos y entre-grupos. EI ANOVA de un factor es
el mas sencillo puesto que considera una sola variable o factor.

A continuacion, se muestra la metodologia de calculo para la ANOVA
considerando un unico factor analista.

1° Calcular la sumatoria de las observaciones y de los cuadrados de las
observaciones de cada analista, asi como la sumatoria total, acorde a la Tabla 9.

2° Calcular la suma total de los cuadrados, acorde a la ecuacion (22)

A
J=N qi=n.,. N2
e i=n 2 Q:jzl i=1 Xji)
SDCT = Lj=1 4i=1 Xpri — N (22)

Donde N=n xn’.
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Tabla 8:
Observaciones por analista para la prueba ANOVA

n= Observaciones Analista 1 Analista 2 ...Analista n’
1 X11 X21 X1
2 X12 X22 X n'2
n X1n Xon X

Nota: n observaciones de n” analistas. Adaptado de Propuesta de un procedimiento de validacién y calculo
de incertidumbre para ensayos de compresion en cilindros de hormigoén-caso de aplicacion LEMSUR-EPN

(p.79), por S. Lisintufia, 2018, Facultad de Ingenieria Civil y Ambiental de la Escuela Politécnica Nacional.

Tabla 9:
Sumatoria de las observaciones y de los cuadrados de las observaciones para la prueba ANOVA
Analista 1 Analista 2 ...Analista n’ Calculo
i=n i=n i=n Jj=n!i=n
X1i X2i Xnii Z Xji
i=1 i=1 i=1 =1 =1
i=n i=n i=n Jj=n'j=n
2 2 2
Do) > ek > ez X
i=1 i=1 i=1 =1 =1

Nota: n observaciones de n” analistas.

3° Calcular la suma de cuadrados entre grupos, acorde a la ecuacion (23):

. 2 PR .
i=n, 2 i=n, 52 TiTtx,) T ZiETx)?
SDCB _ (Zl_1nxll.) + (21_1 X2i) + . ( 11X ) _ j=1 1Xj (23)

n n N
4° Calcular la suma de cuadrados residuales o dentro de los grupos acorde a la
ecuacion (24):
SDC,, = SDCy — SDCp (24)

5° Calcular la diferencia de cuadrados medios acorde a la Tabla 10

Tabla 10:
Resumen ANOVA
Diferencia de
Suma de cuadrados
Origen de la varianza Grados de libertad cuadrados medios
(SDC)
(DCM)
" SDC
Entre grupos n'-1 SDCy DCM, = = _31
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Diferencia de
Suma de cuadrados
Origen de la varianza Grados de libertad cuadrados medios
(SDC)
(DCM)
-n'- SDC,
Dentro del grupo N-n’-2 SDC,, DCM,, = w
N—n'"—2
- SDC.
Total (T) N-1 SDCr DCM, = \ _;

Nota: Adaptado de Propuesta de un procedimiento de validacion y calculo de incertidumbre para ensayos
de compresion en cilindros de hormigén-caso de aplicacion LEMSUR-EPN (p.79), por S. Lisintufia, 2018,

Facultad de Ingenieria Civil y Ambiental de la Escuela Politécnica Nacional.

Prueba Bartlett para evaluar la precision entre analistas

La prueba de Bartlet es un procedimiento utilizado para evaluar la igualdad de la
varianza en diferentes poblaciones. Esta prueba evalua si las varianzas de las
poblaciones de las que se extraen diferentes muestras son iguales. El test de Bartlett
para evaluar la homogeneidad de varianzas se basa en el estadistico chi-cuadrado con
(k-1) grados de libertad, donde k representa el niumero de categorias o grupos de la
variable independiente (Hossein & Lovric, 2011). En esta prueba la hipotesis nula
plantea igualdad de varianzas:

Hyst=s} = =3

Mientras que la hipétesis alterna plantea que las poblaciones tienen varianzas
estadisticamente distintas. El estadistico %, expresado en la ecuacion (25), es utilizado
para modelar la varianza de muestras estadisticamente que provienen de poblaciones
con distribucion normal. El valor referencial en este caso es una medida de dispersion
de la poblacion estadistica de la que se presume que puede venir el conjunto de datos

que se estudia.

X? = 2[3k  (n; - DInS,* = T, (n; = DInS?] (25)

1 1 1
C:1+3(k—1)[2ni—1_2(ni—1)]
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Donde Si? corresponde a la varianza del analista “i”, S,? es la varianza ponderada

de los analistas y n; el numero de datos obtenido por cada analista:

2 _ X(mi-1)s?
P = o (26)

Pyaie= DISTR.CHI(X?calculado; K-1); donde K= nimero de analistas

Si Pvae< a = 0,05, entonces por lo menos uno de los analistas presenta distinta varianza.

¢ Prueba T-Student para evaluar veracidad

La prueba de T student se utiliza para contrastar hipétesis sobre medias en
muestras con distribucion normal. Para ello se calcula el estadistico experimental “texp”
expresado en la ecuacion 23 (Miller & Miller, 2010) y se compara con el estadistico
tedrico “tiabla” de dos colas y al 95% de confianza. Si el valor absoluto de tex, €s mayor al
tiabia O €l p-vavue expresado en la ecuacion 24 (Microsoft, n.d.) es mayor a 0.05,
entonces el promedio de datos no coincide con el valor de referencia.

La hipotesis nula Ho plantea que el promedio de datos no difiere
significativamente del valor de referencia, y la hipétesis alterna Hi plantea que el

promedio de datos si difiere significativamente del valor de referencia.

[Z—pl
oy = — B (27)
\ u(Cref)Z"'%
Pygiye = Distr.T(texp;n — 1;2) (28)

Donde x es el promedio del conjunto de datos, u es el valor de referencia, n el
nuamero de ensayos, S; la desviacion estandar, u(Crs) la incertidumbre combinada
asociada al valor de referencia y estimada como la incertidumbre expandida U(Cer) entre
el factor de cobertura. El valor de la incertidumbre expandida se muestra en el Informe
de Ensayo y el factor de cobertura k=2 al 95% de confianza. Los grados de libertad se
calculan como n-1. Si el valor del texp €s menor al valor tedrico de dos colas a un a=0.05
o en su defecto si el Puawe>=0.05 se acepta la hipotesis nula (Boqué, Maroto, Riu, &

Xavier Rius, 2002).
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¢ Prueba de Youden-Steiner para evaluar la robustez

Para la evaluacion de la robustez se recurrié al esquema de Youden y Steiner,
en este esquema K" representa las variables del método normalizado y K" a las variables
de las modificaciones realizadas.

La Figura 38 muestra el esquema Youden y Steiner. Se efectian 8 analisis en
total, cada resultado con una combinacién diferente de las variables se representado
por Y, siendo Yk* el promedio de los resultados con combinaciones que incluyen la
variable K* y Yk el promedio de los resultados con combinaciones que incluyen la

variable K'. El calculo de Yx* y Yk se indican en las ecuaciones (29) y (30).

Figura 38

Prueba de Youden Steiner

Factores
Observaciones A B Resultados
1 + |+ | + |+ |+ |+ |+ Y1
2 + |+ | - |+ | - - - Y>
3 + -+ | - + | - - Y3
4 - - - - -+ |+ Ys
5 - + | + | - - |+ - Ys
6 -+ | - -+ | -]+ Ye
7 - -+ |+ -] - |+ Y7
8 - - -+ |+ |+ - Ys

Nota: Ocho pruebas para hasta siete variables.

Se calculan las diferencias entre Y + y Yx- y se comparan con la expresion
V2S,, siendo el valor de Sr la desviacion estandar del estudio en condiciones de

repetibilidad. Las diferencias superiores en valor absoluto a +/2S, se consideraron
significativas y determinan si un factor tiene influencia importante (Bedregal , Patricia;
Torres, Blanca; Ubillus, Marco; Mendoza, Pablo; Departamento de Quimica. Instituto
Peruano de Energia Nuclear, 2007).

Si las diferencias entre Y+ y Yx- es menor a /2S,., entonces el factor evaluado

no tiene influencia importante y el método es robusto.
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Y+ = i (29)

(30)

K=A,B,C,D,E,F,G
Donde K se refiere a los factores de variabilidad o modificaciones realizadas al

método como cantidad de reactivo, tiempo de analisis y reactivo de enjuague.

e Estimacion de la incertidumbre

La estimacion de la incertidumbre combinada y expandida se realiza acorde a
las ecuaciones (3) y (4) respectivamente. La expresion ¥;_; , CZu(x;)? de la ecuacion
(3) corresponde a la incertidumbre debido al modelo matematico. Para la estimacién de
la incertidumbre del modelo matematico se debe identificar las fuentes de incertidumbre
asociadas. Para el caso especifico de cuantificacion de fibras por gravimetria, la fibra a
cuantificar se calcula en términos porcentuales mediante la diferencia de masas antes
y después de la digestion de la muestra.

Modelo matematico: El modelo matematico para el calculo del porcentaje en

peso de la fibra textil es el siguiente:

%Fibra textil = wao (31)

mi
Donde m; y m; corresponden a la masa inicial y final de la muestra textil.

Identificacion de las fuentes de incertidumbre: Las fuentes de incertidumbre
estan asociadas al pesado de las masas iniciales y finales (modeo matematico), al sesgo
y a la precision de los analistas. La Figura 39 representa las fuentes de incertidumbre.

Estimacion de la incertidumbre expandida

U=ksx U% fibra textil (32)

El valor de k corresponde al factor de cobertura. La U«ibra texti FEpresenta a la

incertidumbre combinada.
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Figura 39

Fuentes de incertidumbre

Masa final Masa inicial

Calibracion Calibracion

Deriva Deriva

Medida Medida

%Fibra textil

Validacion
Precisién del
Analista

Sesgo Repetibilidad

Nota: Diagrama de fuentes de incertidumbre para el calculo de la incertidumbre.

Estimacion de la incetidumbre combinada (uy,,, )
fibra textil

— 2 2 2
u%fibra textil Jurepetibilidad + usesgo + uy (33)

La incertidumbre debido al modelo matematico se representa mediante u,.

Estimacion de la incertidumbre debido al modelo matematico: La expresion
Yi—1r C2u(x;)? de la ecuacion. (3) corresponde al aporte de la incertidumbre debido
al modelo matematico y los coeficientes de sensibilidad C; se calculan como la
derivada parcial de la funcion y(xq,x,,x3,ect) en x;. Al aplicar las derivadas
parciales a la ecuacion (31) respecto a las variables m; y m;, se obtienen los

coeficientes cp; Y Cpf-

)
Crni =a—ri;,= 100*% (34)
ay 100
2
u, = J(cmi)z xuZ; + (cmy)” u,znf (36)

Al aplicar (34) y (35) en (36) se obtiene la ecuacion para la estimacion de la

incertidumbre debido al modelo matematico.

100xm Umi Um
uy =S (G2 + (22 (37)

YT T,
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Acorde a la Figura 39 los componentes de la incertidumbre asociada a la
pesada de la masas iniciales y finales son la incertidumbre debido a la calibracion de

la balanza, incertidumbre debido a la medida, y la incertidumbre debido a la deriva.

Um) = \/ucalibraciénz + umedl’da2 + uderivaz (38)
2.2 Marco conceptual
2.2.1 Acabado textil

El acabado textil se refiere a una serie de operaciones fisicas o quimicas
realizadas en un textil para mejorar, conservar u otorgar propiedades especificas que
anaden valor o funcionalidad.

Los acabados fisicos se realizan con medios mecanicos con el fin de generar
friccion, temperatura, presion, tension y asi lograr acabados como el perchado (capa de
pelo que cubre la superficie del tejido) en telas polares, el calandrado (brillosidad en la
superficie) en telas sintéticas, entre otros.

Los acabados quimicos implican la aplicacion de sustancias provenientes de la
sintesis de productos quimicos o naturales, que se unen a las fibras de manera mas o
menos permanente. Entre los acabados quimicos tenemos al revestimiento y el
recubrimiento, los cuales seran materia de estudio en la presente seccion.

2.2.2 Perchado

Operacion mecanica mediante la cual las fibras son llevadas a la superficie del
textil, formandose una densa capa, incrementado la suavidad y generando un efecto
aislante y mas abrigador. (Lockuan Lavado, 2012)

2.2.3 Esmerilado

El esmerilado es un acabado textil mediante el cual el textil se hace pasar por

una maquina con unos rodillos tipo lija, con el fin de obtener un textil con tacto mas

suave similar a la piel de durazno. (Lockuan Lavado, 2012).

72



2.2.4 Substrato textil

Los substratos textiles como las telas son utilizados como soporte para el
proceso de recubrimiento y laminado, siendo que propiedades tales como tamafio y
composicion de las fibras, forma de la seccién transversal y construccion del tejido
determinan la buena adherencia del substrato. Hay muchas combinaciones, pero las
mas comunes son telas/polimero de recubrimiento, tela/laminas no celulares y
tela/laminas celulares.

El tamafo de la fibra y la forma de su seccion transversal afecta la penetracion
del recubrimiento, las fibras pequefas tienen gran area superficial lo cual conduce a un
mayor contacto con el recubrimiento mejorando la fuerza de adhesion.

Las fibras celulésicas como algoddn y raydn viscosa tienen alta afinidad por
adhesivos polares, sin embargo, las telas de fibras polipropileno y polietileno son de
naturaleza no polar por lo que es necesario utilizar auxiliares humectantes para mejorar
la adherencia con recubrimientos o adhesivos polares. (Shim, Bonding requirements in
coating and laminating of textiles, 2013)

Los tejidos de trama y urdimbre son los mas utilizados para el proceso de
recubrimiento o revestimiento ya que cuentan con una estructura rigida con poco
estiramiento a diferencia de los tejidos de punto los cuales tienen a estirarse.

2.2.5 Plastico no celular

Los plasticos no celulares se presentan en forma de una lamina delgada sin
porosidad, altamente rigida. Los films utilizados frecuentemente son de polimeros
organicos tales como PVC, poliuretano, polipropileno y polietileno.

2.2.6 Plastico celular

El plastico celular es un plastico que presenta numerosas células (abiertas,

cerradas o ambas) repartidas en toda su masa. Comprende el plastico esponjoso, el

plastico expandido y el plastico microporoso o microcelular. Puede ser flexible o rigido.
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Los plasticos celulares también puede ser de polimeros de poliuretano, polietileno, etil

vinil acetato (EVA), etc. (Ministerio de Economia y Finanzas, 2022).
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Capitulo Ill. Desarrollo del trabajo de investigacion

3.1 Equipos y reactivos
3.1.1 Identificacion de fibras textiles, recubrimientos y revestimientos textiles por
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier y Reflectancia Infrarroja
con Transformada de Fourier y Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR).

— Pinzas

— Espectrofotometro FTIR Perkin ElImer Spectrum 100
3.1.2 Cuantificacion de fibras textiles mediante analisis gravimétricos.

Equipos:

— Microscopio Trinocular Nikkon

— Espectrofotometro FTIR Perkin Elmer Spectrum 100

— Encendedor

— Pinzas

— Plancha de calentamiento

— Balanza analitica 0.1 mg

Reactivos:

— Acido Sulfurico al 70% (V/V))

— N,N Dimetilformamida P.A

—  Acido Férmico 88-100%
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3.2 Procedimiento experimental

3.2.1 Identificacion de fibras textiles, recubrimientos y revestimientos textiles por
Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier y Reflectancia Infrarroja

con Transformada de Fourier y Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR).

A. Identificacion de fibras textiles

Las mercancias textiles generalmente se presentan como fibras, hilados y telas.
Si la materia textil se trata de telas tejidas, se procede a destejer y separar los hilos
acorde a sus caracteristicas fisicas tales como tipo de fibra (discontinua o filamento),
color, forma, acabado, etc, y se procede a analizarlas independientemente; caso
contrario se analiza una porcion de la muestra textil tal y como se presenta.
Seguidamente, haciendo uso de las pinzas se coloca la porcion textil o los hilos en la
plataforma circular en la cual se encuentra el cristal ATR del equipo infrarrojo, y se
procede a prensar la porcion textil o el hilo hasta que se muestre el espectro infrarrojo

en el monitor del computador, tal y como se indica en el flujograma de la Figura N° 40.

Figura 40:
Flujograma para la identificacion de fibras mediante espectroscopia FTIR-ATR.

Identificar la

mercancia textil

I l l

Fibras Hilados Telas

Tejidas No tejidas

|

| Separar hilos l

Por:

-Tipo de fibra
-Color

-Forma
-Acabado

Analizar por FTIR-
ATR
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B. Identificacion de los recubrimientos y revestimientos textiles

Los revestimientos y recubrimientos textiles se encuentran en la superficie de la
materia textil, por lo que para su identificacion se coloca la superficie del textil
directamente al cristal ATR del equipo infrarrojo y se procede a prensar hasta que se
muestre el espectro infrarrojo en el monitor del computador. Cabe indicar que ambas
caras del textii deben ser analizadas a fin de determinar si el recubrimiento o

revestimiento se encuentra en una o en ambas caras del textil.

3.2.2 Cuantificacion de fibras textiles mediante analisis gravimétricos.

Previamente a la cuantificacion se realiza la identificacion de fibras textiles
mediante analisis organolépticos, microscopia de la seccion longitudinal y transversal y
anadlisis de FTIR-ATR, siguiendo el flujograma de la Figura N° 41.

Figura 41:
Flujograma para la identificacion de fibras textiles

Identificacion de Fibras Textiles

Andlisis organolépticos

Microscopia de seccién longitudinal de la fibra

iSe pudo
identificar?

Si

Espectroscopia IR

Microscopia de
seccion transversal
de la fibra

Si

¢Se pudo
identificar?

Una vez identificada las fibras textiles, se procede a cortar dos réplicas de la
materia textil en porciones de pesos iguales o mayores a 0.25 g, si se trata de tejidos,
se desteje y los hilos se transfieren a vasos de 100 ml.

Seguidamente se pesan las réplicas en una balanza de 1 mg de precisién y se
agrega el reactivo selectivo a la fibra a cuantificar en una proporcion de 10 ml por cada

0.10 g de la muestra textil.

77



Posteriormente los vasos se mantienen dentro de la campana de extraccion ya
sea a temperatura ambiente o en la plancha de calentamiento a condiciones de tiempo
y temperatura indicadas en la Tabla N° 11, agitando con una bagueta cada 5 minutos.

La Figura N° 42 muestra el flujograma para el método de cuantificacion del contenido

de fibras textiles.

Tabla 11:

Métodos de ensayo

Método de

ensayo

Alcance

Fibra textil

cuantificable

Solvente

Temperatura/

Tiempo

Reactivo de

enjuague

Determinacion
de fibras
poliuretano en
mezclas con
otras fibras

textiles

Poliuretano
(elastomero)-

Poliéster

Poliuretano

(elastomero)

Acido Sulfarico

120°C/8°

Agua y jabon

Determinacién

de fibras

acrilicas en

mezclas con

otras fibras

textiles

Acrilico-

Algodén

Acrilico

Dimetilformamida

P.A.

175°C/30°

Agua

Determinacion
de fibras
poliamida
(nylon) en

mezclas con
otras fibras

textiles

Poliamida
(nylon)-

Algodén

Poliamida

(nylon)

Acido Férmico

88-100%

Temperatura

ambiente/ 15

Agua
caliente/agua
fria con
jabén/agua

fria

Una vez culminada la digestion se retira los vasos y se filtra el solvente con ayuda

de un crisol filirante. Los residuos de las réplicas son lavados con los solventes
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indicados en la Tabla N° 11 y secados en la estufa a una temperatura de 100 °C por un
espacio de 30 minutos.

Culminado el tiempo de secado, los residuos de las réplicas se dejan reposar a
temperatura ambiente hasta enfriar, por un espacio de 20 minutos aproximadamente.
Finalmente se pesan los residuos, se realiza el calculo del contenido de fibras textiles

en términos de porcentaje en peso y se promedian los resultados obtenidos.

Figura 42:
Flujograma para los métodos de cuantificacion de la fibras textiles poliuretano en mezclas con poliéster,
acrilico en mezclas con algodén y poliamida(nylon) en mezclas con algodoén.

Identificar las fibras textiles

!

Pesado inicial de las réplicas -Poliuretano (elastémero): HSOs
70%(VAV), 120°C, 8
l -Acrilico: DMF, 175 °C, 30’
Vaso Dlgestlon -Poliamida(nylon): Acido Férmico
88-100%, T° ambiente, 15’
A\ 4
Filtracion y lavado
Secado P 30" a110 °C
Enfriamiento — 20’ atemperatura ambiente
Pesado final de los residuos de las
réplicas.

Resultado Célculo de % Peso
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Capitulo IV. Analisis y discusién de resultados

4.1 |Identificacion de fibras textiles por Espectroscopia Infrarroja con

Transformada de Fourier y Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR)

4.1.1 Fibras naturales vegetales

Las fibras naturales vegetales estan compuestas por celulosa, hemicelulosa,
lignina, entre otros. La Figura 43 muestra los espectros infrarrojos de las fibras
vegetales, al estar compuestas mayoritariamente por celulosa, el espectro muestra los
picos asociados a los grupos funcionales de la estructura de la celulosa.

Los principales picos en los espectros identifican a los grupos funcionales
presentes en la cadena polimérica de la celulosa, como los hidroxilos, metileno, y los
grupos éter del anillo del mondmero B-glucopiranosa . La estructura de la celulosa esta
compuesta por unidades repetitivas de p-glucopiranosa unidas por enlaces p-1,4
glucosidicos. En las figuras 44, 45 y 46 se muestran los espectros infrarrojos de la fibras
algodén, lino y yute, respectivamente.

Los picos correspondientes al grupo hidroxilo OH se muestran a frecuencias
aproximadas de 3300 cm™, 1247 cm™ y 1204 cm™; el primero corresponde a las
vibraciones de tension y los ultimos a las vibraciones por balanceo en el plano. Los
picos en el rango de 3000-2800 cm™' corresponde a las vibraciones de tension del enlace
C-H, ya sean simétricas o asimétricas; asimismo, los picos a 1429 cm™ y 1368 cm’
corresponden a las vibraciones de tensién de tipo tijereteo y de balanceo de C-H.

El pico a 1640 cm™ corresponde a las moléculas de agua absorbidas. Los picos
a 1160 cm™ y 1108 cm™ corresponden a las vibraciones asimétricas del enlace C-O-C.
Los picos debido al anillo se muestran a 1057 cm™ y a 900 cm™, siendo éstos debido a
las vibraciones asimétricas de tension CH en el plano y fuera del plano respectivamente.

(Chung, Lee, & Eun, 2004).
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Figura 43
Espectroscopia Infraroja de las fibras naturales

FIBRAS VEGETALES NATURALES

Composicion Quimica
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Nota: El espectro infrarojo de las fibras naturales muestra principalmente sefiales debido a la celulosa.

Figura 44
Espectro infrarojo del algodén
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Nota: El algodén contiene entre 88-96.5 % de celulosa..

Casi todas las fibras vegetales muestran un espectro infrarrojo idéntico, a
excepcion de algunas fibras que contienen hemicelulosa u otros componentes en
cantidades detectables por el infrarrojo, como en el caso del Yute. El yute, en
comparacion del algodon y del lino, presenta el mayor porcentaje de hemicelulosa y
lignina en su composicion. Es asi que el espectro infrarrojo del yute presenta picos a
1732 cm™ y a 1237 cm™ los cuales corresponden al grupo C=0 de la hemicelulosa y C-

O del grupo acetilo de la lignina, tal y como se observa en la Figura 46.



Figura 45

Espectro infrarrojo del lino
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Nota: El lino presenta entre 70-80 % de celulosa.

Figura 46

Espectro infrarojo del yute
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Nota: El yute contiene entre 59-70% de celulosa.

4.1.2 Fibras naturales animales
Las fibras naturales animales estan constituidas por aminoacidos en su mayoria

esenciales, los cuales forman proteinas. Las fibras de alpaca y lana estan consituidas

por la proteina queratina, mientras que la seda por la proteina fibroina.

La Figura 47 muestra los picos principales de los grupos funcionales que forman
los aminoacidos. Los picos intensos son caracteristicos de los enlaces puente

hidrogeno, de los grupos metileno, y de los grupos amida presentes en los aminoacidos.




Figura 47

Espectroscopia Infrarroja de las fibras naturales animales

FIBRAS NATURALES ANIMALES
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Las figuras 48, 49 y 50 muestran los espectros infrarrojos de las fibras alpaca,
lana y seda, respectivamente; todas estas fibras estan constituidas por aminoacidos
estructurados en proteinas.

Los principales picos de las fibras de origen animal se observan a 3100-3500
cm™ debido a las vibraciones puente hidrégeno de los grupos amino e hidroxilo, a 2850-
3000 cm™ debido a los enlaces metileno, a 1600-1700 cm™ debido al grupo carbonilo y
a 1500-1572 cm™ debido al grupo ciano de las amidas terciarias.

La sefial entre 1210-1290 cm™" se debe a las vibraciones del enlace C-O, la sefial
entre 1361-1470 cm™' debido a la vibracion del enlace C-N en las amidas terciarias, la
sefial entre 1500-1572 cm™ debido al enlace N-H de la amida secundaria, la sefial entre
1600-1700 debido al enlace C=0 de la amida primaria, la sefial entre 2850-3000 cm"
debido a los enlaces de CH, y por ultimo en la regién entre 3100-3500 debido a los
enlaces N-H y OH. (Mcgregor, Liu, & Wang, 2017).

Al igual que en el caso de las fibras vegetales, y debido a que la composicion
quimica es similar variando solo en el porcentaje de cada aminoacido, los espectros
infrarrojos de las fibras animales son similares, sin embargo, hay una diferencia entre

los espectros infrarrojos de la seda y el resto de fibras de origen animal. En el caso de
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la seda, la forma del pico a frecuencias de 3100-3500 cm™ es mas estrecha y definida
que en el caso de ofras fibras de origen animal.

Figura 48

Espectro infrarrojo de las fibras de alpaca
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Nota: Fibra de alpaca constituidas por aminoacidos.

Figura 49

Espectro infrarrojo de la lana
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Nota: La lana esta constituida por keratina, la cual a su vez esta constituida por aminoacidos.
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Figura 50

Espectro infrarrojo de la seda
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Nota: La fibra de seda esta constituido por la proteina Fibroina, la cual a su vez contiene aminoacidos.

4.1.3 Fibras artificiales

Las fibras artificiales estan constituidas por celulosa regenerada a excepcion del

rayon acetato, el cual es un derivado de la celulosa. Dependiendo del solvente utilizado

para

la

regeneracion estas pueden presentarse como

cuproamoniacal u otros.

Figura 51

Espectroscopia Infrarroja de fibras artificiales
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Al igual que en el caso de la fibras vegetales, las fibras artificiales presentan un

similar espectro infrarrojo al de las fibras naturales vegetales tal y como se observa en

las figuras 51, 52 y 53, presentando una diferencia importante en la forma del pico que

caracteriza al grupo hidroxilo. Los picos a frecuencias de 3344 cm™, 2882 cm™ y 1154

cm™ representan las vibraciones en los grupos hidroxilo, metileno y éter de la celulosa,

respectivamente.

Figura 52

Espectro infrarojo del rayén viscosa
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Nota: La fibra rayén viscosa esta constituida por celulosa regenerada.

Figura 53

Espectro infrarojo del rayén cuproamoniacal
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Nota: Fibras rayén cuproamoniacal constituida por celulosa regenerada.
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Las fibras celuldsicas contienen partes cristalinas y amorfos. El algodon presenta
una region cristalina entre el 70-75% de la fibra, mientras que en el rayén viscosa y otras
fiboras de celulosa regenerada la region cristalina representa entre el 25-30%.
Adicionalmente el incremento en la porcién amorfa proporciona a la viscosa una mayor
facilidad para ganar humedad.

Desde un punto de vista quimico la principal diferencia entre el algodén y el rayon
viscosa es la degradacién parcial de la celulosa | a celulosa Il durante el tratamiento
alcalino en la produccion de la viscosa. La forma natural de la celulosa se denomina
celulosa | y esta conformada por celulosa la. con estructura triclina y celulosa I con
estructura monoclinica tal como se observa en la Figura 54. La celulosa Il se obtiene
por la regeneracion de la celulosa l.

En el caso de las fibras artificiales el pico asociado al grupo hidroxilo presenta
una forma convexa y en el caso de las fibras vegetales este pico presenta una forma
mas acampanada. Este cambio esta relacionado con el cambio en la cristalinidad de la

estructura.

Figura 54 :

Alfa y beta celulosa

Triclinico

B

-

Monoclinico

=

Nota: a) Estructura triclinica de celulosa alfa y b) Estructura monoclinica de celulosa beta. Adaptado de
“Effect of ball milling on cellulose nanoparticles structure obtained from garlic and agave waste” (p.10), por
J Hernandez et al, 2021, Carbohydrate Polymers, 255.

87



La red formada por los enlaces puente hidrégeno influencian significativamente
en las vibraciones de tension del grupo OH. Dicha red es destruida cuando la celulosa
cristalina | se transforma en celulosa tipo Il. (Geminiani, et al., 2022). Los patrones de

enlace puente hidrogeno cambian tal y como muestra la Figura 55.

Figura 55
Estructura y enlaces de la celulosa | y Il
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Nota: Enlaces puente hidrégeno en la celulosa | (a) y Il (b). Los atomos coloreados en verde son quienes
interaccionan con las moléculas de agua. Los enlaces intermoleculares estan resaltados en rojo. Adaptado
de “Differentiating between Natural and Modified Cellulosic Fibres Using ATR-FTR Spectroscopy” (p. 4118),
por L.Geminiani et al., 2022, Heritage, 5.

En el caso de las fibras de raydn acetato, estas son derivadas de la celulosa, por
lo que su composicion quimica es distinta al rayon viscosa y al rayon cuproamoniacal.
La Figura 56 muestra el espectro infrarrojo del rayén acetato, ademas de los picos
caracteristicos a frecuencias de 3490 y 2949 cm™ correspondientes a los grupos
funcionales hidroxilo y alquilo de la celulosa, se puede notar sefales intentas a
frecuencias entre 1690-1760cm™ para el grupo carbonilo de grupo acetilo y entre 1210-
1320 cm™ para el grupo éster O=C-O. (Djayanti, Arum Kusumastuti, Fatkhurrahman,
Purwanto, & Budiarto, 2021).

4.1.4 Fibras sintéticas

Las fibras sintéticas son producidas por el hombre mediante un proceso de

polimerizacion utilizando un monémero funcional. Cada fibra tipo de fibra sintética tiene

una composiciéon quimica definida y por ende un Unico espectro infrarrojo.
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Figura 56
Espectro infrarrojo del rayon acetato
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Nota: El rayon acetato presenta una sefial a 1756 cm! debido al grupo C=0. Tomado de Cellulose acetate,
por Institute of Chemistry University of Tartu, 2025, Database of ATR-FTIR spectra of various materials

(https://spectra.chem.ut.ee/textile-fibres/cellulose-acetate/).
o Poliéster

El tereftalato de polietileno conocido también como poliéster es un polimero con
cadenas hidrocarbonadas de uniones con grupos ésteres, presenta picos
caracteristicos en el espectro infrarrojo a 1715 cm™ debido al grupo carbonilo (C=0),
1410y 871 cm™ debido a las vibraciones del anillo aromatico, 1016 cm™ debido al grupo
ester, 1340 y 1177 cm™ debido a las vibraciones de balanceo de los grupos -CH, 1244
debido a las vibraciones de tensién del enlace C-O, y a 967 cm™ debido a las vibraciones
de C=C, tal como se muestra en la Figura 57. Los picos de absorcion entre 3100-2800
cm™ se pueden atribuir a las vibraciones de tensién del enlace C-H en el anillo aromatico
y en los enlaces alifaticos. (Ziyu & M, 2012).
¢ Poliamida (nylon)

Las fibras nylon presentan en su estructura grupos amino y grupos de cadenas
hidrocarbonadas. El espectro IR permite identificar a los grupos funcionales amino,

grupos alquilo, y al grupo carbonilo que forman parte de su estructura quimica.
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La Figura 58 muestra el espectro infrarrojo de la poliamida, el pico a 3299 cm’
corresponde a las vibraciones de tension del enlace N-H, el pico a 3074 cm™ debido a
la vibracién de balanceo de C-H, el pico a 1633 cm™ debido a las vibraciones de tension
del enlace C=0, el pico a 1535 cm™ debido a las vibraciones de balanceo en el plano
del enlace N-H, el pico a 1274 cm™ debido a las vibraciones de tension del enlace C-N
y el pico a 691 cm™ debido a las vibraciones de balanceo fuera del plano del enlace N-
H. (Smith, 2023).

Figura 57

Espectro infrarojo del poliéster
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Figura 58
Espectro infrarojo del nylon
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e Poliuretano (elastomero)
El poliuretano que se presenta como fibra textil elastomero, posee los grupos

funcionales amida, cadenas hidrocarbonadas, grupo éster y anillos aromaticos. El



espectro infrarrojo de la fibra poliuretano o fibra elastémera (licra) se muestra en la
Figura 59. El pico a 3330 cm™ corresponde a las vibraciones de tension del NH en el
grupo uretano, y los picos en el rango de 2800-3000 cm” a las cadenas
hidrocarbonadas.

Asimismo, el espectro infrarrojo exhibe bandas caracteristicas a 1730, 1531, y
1314 cm™ debido las vibraciones de tension del grupo C=0, vibraciones de balanceo
del grupo N-H y vibraciones de tension del grupo C-N, respectivamente. Las vibraciones
del grupo C=C en el anillo aromatico se presentan a 1597 cm™. A 814 cm™ se presenta
un pico caracteristico de las vibraciones del grupo C-H de balanceo fuera del plano en
el anillo aromatico. La banda a 1200 cm™ y 1100 cm™ son absorciones caracteristicas

de las vibraciones de tensién C-O-C en los grupos ésteres y éteres, respectivamente.

(Tang & Gao, 2017).

Figura 59
Espectro infrarojo del poliuretano
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e Acrilico

Las fibras acrilicas estan compuestas de macromoléculas lineales que contienen
por lo menos 85% en peso del monémero acrilonitrilo. El espectro infrarrojo de las fibras
acrilicas exhiben principalmente picos a frecuencias asociadas a los grupos funcionales

del mondémero acrilonitrilo, el cual esta conformado por un grupo ciano y cadenas

hidrocarbonadas.
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La Figura 60 muestra el espectro infrarrojo de la fibra acrilica con un
comonoémero de metilacrilato. Los picos en el rango entre 2926-2935 cm™ estan
relacionados con los enlaces CH, en CH, y CHa. El pico observado en el rango de 2243-
2246 cm™ esta relacionado con la presencia del enlace nitrilo. Los picos en el rango de
1730-1737 cm™ y 1170 cm™ estan relacionados con los grupos C=0 o C-O debido a la
presencia de los comonémeros como metilacrilato. Los picos en el rango de 1593-1631
cm” esta relacionado a la resonancia del enlace C-O. (Eslami Farsani, Raissi,

Shokuhfar, & Sedghi, 2009).

Figura 60

Espectro infrarrojo del acrilico
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e Polietileno

La Figura 61 muestra los picos representativos del espectro infrarrojo de las
fibras polietileno. Los picos a 2919 y 2851 cm™ corresponden a las vibraciones de
tension CH. asimétricas y simétricas, respectivamente. Los picos a 1463 cm™ y en el
rango de 731-718 cm™ corresponden a las vibraciones de balanceo del grupo CH..
(Gulmine & Janissek, 2002).
o Polipropileno

El espectro infrarrojo de la fibra polipropileno se muestra en la Figura 62. Las
sefales a 2920 y 2950 cm™' corresponden a las vibraciones de tension asimétrica de los
grupos metileno CH2 y metilo CH; respectivamente. Las sefiales a 2870 cm™ y a 2850

cm’' corresponden a las vibraciones de tension simétrica de los grupos metilo y metileno,
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respectivamente. Las sefiales a 1376 cm™ y 1456 cm™ corresponden a las vibraciones

de balanceo simétrica del grupo metilo CHs, la sefial a 1166 cm™ a las vibraciones de

aleteo y tipo rocking de C-H, las sefiales s 996 cm™ y 973 cm™ debido a las vibraciones

rocking del metiloy a 973 cm™ y 808 cm™ debido a las vibraciones de tension del enlace

C-C. (Fang, Zhang, Sutton, Wang, & Lin, 2012).

Figura 61
Espectro infrarrojo del polietileno
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Figura 62
Espectro infrarojo del polipropileno

FIBRAS POLIPROPILENO

98 y' I/V \ } VY ‘[\/’V\‘ ~
|

\
\

\
\ \
\ \
[11683 1
‘ 10003

%T

™

4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000
cm-1

POLIPROPILENO  LAMINA DE PLASTICO AMARILLA CARA A

Composicion Quimica

—6 CH,— CH>—
| n
CH,

Picos Caracteristicos

Frecuencia  Grupos Funcionales
(cm?)
CH,y CH, (tensién
2920, 2950 o7
asimétrica)
CH,y CH; (tensién
2870, 2850 2y CH,
simétrica)
1456, 1378 CH, (balanceo)
CH (al CH
1166 (aleteo) y CH,
rocking)
973 CH; (rocking)
808 C-C (tensidn)

93



4.2 Identificacion de recubrimientos y revestimientos textiles por Espectroscopia
Infrarroja con Transformada de Fourier y Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR)
4.2.1 Poliuretano

El poliuretano puede extruirse como fibra textil para obtenerse elastomeros pero
también se presenta como revestimiento plastico de textiles. La Figura 63 presenta el
espectro infrarrojo del plastico celular poliuretano, comercialmente llamado “Cuero
sintético”. El pico a 3337 cm™ corresponde a las vibraciones de tensién del N-H enlazado
en el grupo uretano y también de los que se encuentran libres producto de la ruptura de
los enlaces amida durante la sintesis del poliuretano; los picos a 2955 y 2873 cm’
debido a las vibraciones de los grupos alifaticos.

La sefial que presenta un doble pico en el rango de 1680-1740 cm™ corresponde

a las vibraciones de tension del enlace carbonilo C=0.

Figura 63

Espectro infrarojo del plastico celular poliuretano
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El enlace asignado a las vibraciones de tension del grupo C-N en el uretano se
observa a 1529 cm™. Las vibraciones de tension caracteristicas del enlace C-O-C ocurre
en la region entre 1140-1220 cm™. Los picos a longitudes de onda desde 1360 cm™ a
1477 cm™ corresponde a vibraciones caracteristicas de balanceo del grupo metil
metileno derivado de la cadena del poliol. Las vibraciones simétricas y asimétricas de
tension de los grupos C-H ( -CH.- y -CHz3) se observan a 2955 y 2873 respectivamente.

(Datta, Blazek, Wloch, & Bukowski, 2018).
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4.2.2 Policloruro de vinilo (PVC)

El policloruro de vinilo (PVC) es un polimero conformado por unidades repetitivas
del mondmero cloruro de vinilo estructurado por el enlace entre el grupo vinilo y el
halégeno cloro. Las bandas caracteristicas del PVC se pueden clasificar en 3 regiones,
la primera region del espectro infrarrojo mostrado en la Figura 64 corresponde a las
vibraciones de tension del enlace C-Cl en la region 600-732 cm™, la segunda region se
atribuye a las vibraciones de tension C-C en el rango de 900-1200 cm™ y la tercera
region desde 1250-2970 cm™ se asigna a los numerosos modos de vibracion del enlace
C-H.

El espectro del PVC exhibe picos a frecuencias en el rango 2850 -2959 cm"
debido a las vibraciones de tension del enlace C-H del CH-CI, a 2929 cm™ debido a las
vibraciones de tension de C-H del grupo CHy, 1461 y 1430 cm™ debido a las vibraciones
de aleteo del grupo CHa, 1332 cm™ debido a las vibraciones de deformacién de CHz, en
el rango 900-1200 cm™ atribuidas a las vibraciones del enlace C-C y a 733, 639 y 616

cm™ debido a las vibraciones de tensién del enlace C-Cl.

Figura 64
Espectro infrarojo del plastico PVC
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Asimismo, se observa un pico a 1723 cm™ el cual no corresponde a los grupos
funcionales que conforman el policloruro de vinilo, este pico puede asociarse a los
aditivos en el proceso de produccion del plastico PVC (Bodirlau, Teaca, & Spiridon,

2009). La conversion del PVC en materiales con propiedades especiales requiere la
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incorporaciéon de numeroso aditivos como los plasticidas de ésteres ftalatos,
estabilizadores, fillers entre otros que les confieren propiedades como mayor flexibilidad,
estabilidad al calor y rayos UV, etc (Akovali , 2012).

4.2.3 Etil vinil acetato (EVA)

El plastico Etil Vinil Acetato (EVA) es un polimero compuesto por los monémeros
etilo CH2-, y vinil acetato C:H3COOCHs. El espectro infrarrojo del etil vinil acetato
mostrado en la Figura 65 presenta picos a 1016 cm™ y a 1238 cm™ correspondiente a
las vibraciones de tension del enlace C-O, a 1370 y 1464 cm™ correspondiente a las
vibraciones de balanceo del enlace C-H, a 1737 cm™ debido a las vibraciones de tension
del enlace C=0, a 2849 cm™' debido a las vibraciones de tension simétricas del enlace
C-H y a 2916 cm™ debido a las vibraciones de tension antisimétricas del enlace C-H.

(Rodriguez Perez, M A; Simoes, R D; Constantino, J L; De Saja, J A;, 2011).

Figura 65
Espectro infrarojo del plastico polietilvinilacetato
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4.2.4 Acrilico

El recubrimiento acrilico se presenta en la mayoria como plastico no celular y
como resina termofusible. Los recubrimientos acrilicos son polimeros a base de
monomeros acrilatos o metacrilatos, y ambos tienen en su estructura cadenas
hidrocarbonadas.

En la Figura 66 se observa el espectro infrarrojo del recubrimiento acrilico. Las

sefales entre 2800-3000 cm™ se atribuyen a las vibraciones de tension de los grupos -
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CH2- y CH; del polimero acrilato. Por otro lado, la sefial a 1727 cm™ corresponde a las
vibraciones de tension del grupo carbonilo . La sefial a 1157 cm™ se atribuye a las
vibraciones de tension de O=C-O-C del acrilato. Asimismo, los picos a 1454 cm™ y 1367
cm™ corresponden a las vibraciones de deformacion de los grupos -CHa- y CHs,

respectivamente. (Yong & Liang, 2019).

Figura 66

Espectro infrarrojo del recubrimiento acrilico
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4.2.5 Polietileno y polipropileno

El polietiieno puede presentarse como resina plastica termofusible en el
recubrimiento o como plastico tipo espuma. El polipropileno se presenta como laminas
plasticas no celulares. El polietileno y polipropileno ya sea que se presenten como
recubrimientos plasticos o fibras textiles, tienen el mismo espectro infrarrojo FTIR-ATR
de las figuras 56 y 57 respectivamente.
4.3 Validacion de métodos de ensayo de cuantificacion de fibras textiles

La validacion de métodos de ensayo para la cuantificacion de fibras textiles se
ha realizado en las matrices siguientes: Poliuretano (elastomero) 1.7%-Poliéster 98.3%,
Acrilico 50%-Algodén 50% y Poliamida (nylon) 53%-Algodon 47%. Los parametros
evaluados fueron veracidad, precision y robustez; también se estimé la incertidumbre.

No se evalué la selectividad debido a que los métodos de ensayo, el solvente

utilizado para disolver la fibra de interés es selectivo por principio tedérico. Asimismo, no
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se evaluo la linealidad, la sensibilidad, y limite de deteccion debido a que los resultados
no son obtenidos por métodos instrumentales en los cuales la respuesta del equipo es
proporcional a la cantidad de analito.

La evaluacion de la distribucion de los datos se realiz6 utilizando la prueba de
Anderson Darling para determinar si los datos presentan distribucion normal y asi
plantear las pruebas estadisticas para evaluar los parametros veracidad, precision y

robustez.

4.3.1 Descripcion

Los métodos de ensayo se basan en la solubilidad de las fibras textiles en un
solvente especifico (ver Tabla 11) a condiciones de temperatura y tiempo especificos.
La cuantificacioén de las fibras textiles se realiza dividiendo la diferencia de peso de una
muestra antes y después de ser digestada (con el solvente), tal y como se detalla en la
ecuacion 27. El resultado se expresa en porcentaje en peso y en base humeda a
condiciones de humedad relativa y temperatura controladas acorde a lo indicado en la
NTP ISO 139-2014 “TEXTILES Atmdsferas estandar para acondicionamiento y
ensayos”. La validacion se ha realizado para los métodos de ensayo indicados en la
Tabla 11.
4.3.2 Alcance del método

El alcance de método indica la matriz textil en la cual los resultados de analisis
son confiables. Los métodos de ensayo validados son aplicables en las matrices textiles
indicadas en la Tabla 12.
4.3.3 Nivel de trabajo

La validacién de los métodos de ensayo se realizo para un nivel determinado. El
nivel representa el porcentaje en peso de la fibra textil, este nivel delimita la aplicacion
del método en el cual los resultados son confiables. Cuando la validacion se realiza para

2 niveles, la distancia entre el nivel inferior y superior se denomina rango de medicion.
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En el presente trabajo se ha realizado la validacion en los niveles indicados en la Tabla

13.
Tabla 12:
Matrices textiles en las cuales son aplicables los métodos de ensayo validados
Método de ensayo Matriz textil
Determinacion de fibras poliuretano en mezclas con Fibras poliuretano (elastdmero) en mezclas
otras fibras textiles con fibras poliéster
Determinacion de fibras acrilicas en mezclas con otras Fibras acrilicas en mezclas con fibras
fibras textiles algodon.
Determinacion de fibras poliamida (nylon) en mezclas Fibras poliamida (nylon) en mezclas con
con otras fibras textiles. fibras algodoén.

Tabla 13:
Niveles en los cuales son aplicables los métodos de ensayo validados
Método de ensayo Nivel
Determinacion de fibras poliuretano en mezclas con otras fibras textiles 1.7 %
Determinacion de fibras acrilicas en mezclas con otras fibras textiles 50%

Determinacion de fibras poliamida (nylon) en mezclas con otras fibras
53%
textiles.

4.3.4 Evaluacion de la distribucion de datos

La evaluacion de la distribucion de datos se realizé utilizando la prueba de
normalidad Anderson Darling descrita en el apartado 6.3.1. Los resultados de los
analisis se expresan en porcentaje en peso, fueron realizados por 3 analistas distintos,
siendo que cada uno de ellos realizé 10 analisis.

Los estadisticos AD y p-value detallados en la ecuacion (11) y Tabla 7, fueron
calculados por el software Minitab 19. El p-value para el conjunto de los 30 datos
recopilados en las matrices textiles poliuretano (elastémero) 1.7%-poliéster 98.3%,
acrilico 50%-algodon 50% y poliamida (nylon) 53%-algodon 47% supera el valor critico

de 0.05 por lo que los datos presentan una distribuciéon normal.
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A. Recopilacion de datos

Las tablas 14, 15 y 16 muestran los datos recopilados por los analistas 1,2y 3

para los métodos de ensayo indicados en cada tabla, incluyendo las masas iniciales y

finales de cada réplica asi como el porcentaje en peso calculado acorde a la ecuacion

27. Cada analista recopil6 diez datos, éstos se obtuvieron al digestar las réplicas textiles

con los solventes DMF y Acido Férmico en las condiciones indicadas en la Tabla 5, para

cuantificar las fibras poliuretano, acrilico y poliamida (nylon).

Tabla 14:

Datos recopilados para el método para la determinacion de fibras poliuretano en mezclas con otras fibras

textiles, en la matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%.

Matriz Textil: Fibras poliuretano en mezclas con fibras poliéster; Nivel 1.7%
Analista | Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 1 0.5055 Ac.Sulfdrico 0.4971 1.66%
REPLICA 2 0.4903 Ac.Sulfdrico 0.482 1.69%
REPLICA 3 0.5055 Ac.Sulfdrico 0.4971 1.66%
REPLICA 4 0.4903 Ac.Sulfurico 0.4820 1.69%
. REPLICA 5 0.4741 Ac.Sulfdrico 0.4666 1.58%
REPLICA 6 0.5213 Ac.Sulfurico 0.5120 1.78%
REPLICA 7 0.5042 Ac.Sulfdrico 0.4960 1.63%
REPLICA 8 0.5553 Ac.Sulfdrico 0.5456 1.75%
REPLICA 9 0.6163 Ac.Sulfdrico 0.6055 1.75%
REPLICA 10 0.754 Ac.Sulfdrico 0.7408 1.75%
REPLICA 1 0.6244 Ac.Sulfarico | 0.61330 1.78%
REPLICA 2 0.5911 Ac.Sulfdrico 0.5800 1.88%
REPLICA 3 0.4093 Ac.Sulfdrico 0.4023 1.71%
REPLICA 4 0.4088 Ac.Sulfdrico 0.4021 1.64%
) REPLICA 5 0.4268 Ac.Sulfdrico 0.4195 1.71%
REPLICA 6 0.4129 Ac.Sulfurico 0.4060 1.67%
REPLICA 7 0.5824 Ac.Sulfdrico 0.5720 1.79%
REPLICA 8 0.4179 Ac.Sulfdrico 0.4107 1.72%
REPLICA 9 0.4096 Ac.Sulfdrico 0.4023 1.78%
REPLICA 10 0.5054 Ac.Sulfdrico 0.4964 1.78%
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Matriz Textil: Fibras poliuretano en mezclas con fibras poliéster; Nivel 1.7%

Analista | Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 1 0.5789 Ac.Sulfurico 0.5693 1.66%
REPLICA 2 0.4165 Ac.Sulfurico 0.4094 1.70%
REPLICA 3 0.3149 Ac.Sulfurico 0.3094 1.75%
REPLICA 4 0.3111 Ac.Sulfurico 0.3060 1.64%
R REPLICA 5 0.2938 Ac.Sulfarico 0.2888 1.70%
REPLICA 6 0.3055 Ac.Sulfurico 0.3003 1.70%
REPLICA 7 0.299 Ac.Sulfurico 0.2942 1.61%
REPLICA 8 0.2941 Ac.Sulfurico 0.2891 1.70%
REPLICA 9 0.2984 Ac.Sulfarico 0.2936 1.61%
REPLICA 10 0.2935 Ac.Sulfarico 0.2888 1.60%
Tabla 15:

Datos recopilados para el método para la determinacion de fibras acrilicas en mezclas con otras fibras

textiles, en la matriz textil algodén 50%-acrilico 50%.

Matriz Textil: Fibras acrilicas en mezclas con fibras algodén; nivel 50%

Analista Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 1 0.5500 DMF 0.2787 49.33%
REPLICA 2 0.5308 DMF 0.2645 50.17%
REPLICA 3 0.5329 DMF 0.2664 50.01%
REPLICA 4 0.5721 DMF 0.2863 49.96%
REPLICA 5 0.5051 DMF 0.2528 49.95%

! REPLICA 6 0.5788 DMF 0.2927 49.43%
REPLICA 7 0.6114 DMF 0.3104 49.23%
REPLICA 8 0.5500 DMF 0.2777 49.51%
REPLICA 9 0.5571 DMF 0.2808 49.60%
REPLICA 10 0.6089 DMF 0.3064 49.68%
REPLICA 1 0.3812 DMF 0.1918 49.69%
REPLICA 2 0.3441 DMF 0.1734 49.61%
REPLICA 3 0.3676 DMF 0.1853 49.59%
REPLICA 4 0.3859 DMF 0.1960 49.21%
REPLICA 5 0.3651 DMF 0.1857 49.14%

2 REPLICA 6 0.3822 DMF 0.1963 48.64%
REPLICA 7 0.3673 DMF 0.1838 49.96%
REPLICA 8 0.3347 DMF 0.1684 49.69%
REPLICA 9 0.3500 DMF 0.1765 49.57%
REPLICA 10 0.3943 DMF 0.1997 49.35%
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Matriz Textil: Fibras acrilicas en mezclas con fibras algodén; nivel 50%

Analista Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 1 0.3987 DMF 0.2019 49.36%
REPLICA 2 0.3766 DMF 0.1902 49.50%
REPLICA 3 0.2778 DMF 0.1386 50.11%
REPLICA 4 0.3689 DMF 0.1850 49.85%
REPLICA 5 0.3265 DMF 0.1607 50.78%
’ REPLICA 6 0.3443 DMF 0.1750 49.17%
REPLICA 7 0.3806 DMF 0.1900 50.08%
REPLICA 8 0.3395 DMF 0.1686 50.34%
REPLICA 9 0.3697 DMF 0.1844 50.12%
REPLICA 10 0.3527 DMF 0.1757 50.18%
Tabla 16:

Datos recopilados para el método para la determinacion de fibras acrilicas en mezclas con otras fibras
textiles, en la matriz textil poliamida 53%-algodén 47%.

Matriz textil: Fibras poliamida (nylon) 53% en mezclas con fibras algodon 47%

Analista | Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 1 0.3185 Ac. Férmico 0.1494 53.09%
REPLICA 2 0.4032 Ac. Férmico 0.1895 53.00%
REPLICA 3 0.3402 Ac.Férmico 0.1615 52.53%
REPLICA 4 0.3323 Ac.Férmico 0.1564 52.93%
REPLICA 5 0.336 Ac.Férmico 0.1584 52.86%

! REPLICA 6 0.4961 Ac.Férmico 0.2366 52.31%
REPLICA 7 0.4029 Ac.Férmico 0.1930 52.10%
REPLICA 8 0.2856 Ac.Férmico 0.1340 53.08%
REPLICA 9 0.2727 Ac.Férmico 0.1317 51.71%
REPLICA 10 0.6089 Ac. Férmico 0.3064 49.68%
REPLICA 11 0.3178 Ac.Férmico 0.1521 52.14%
REPLICA 12 0.5306 Ac.Férmico 0.2542 52.09%
REPLICA 13 0.365 Ac.Férmico 0.1760 51.78%
REPLICA 14 0.3622 Ac.Férmico 0.1727 52.32%
REPLICA 15 0.31 Ac.Férmico 0.1502 51.55%

2 REPLICA 16 0.303 Ac.Férmico 0.1441 52.44%
REPLICA 17 0.503 Ac.Férmico 0.2367 52.94%
REPLICA 18 0.5089 Ac.Férmico 0.2370 53.43%
REPLICA 19 0.5026 Ac.Férmico 0.2369 52.87%
REPLICA 20 0.4868 Ac.Férmico 0.2286 53.04%
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Matriz textil: Fibras poliamida (nylon) 53% en mezclas con fibras algodon 47%

Analista | Nro. Réplica | Masa Inicial Solvente Masa Final %Porcentaje
REPLICA 21 0.5157 Ac.Férmico 0.2407 53.33%
REPLICA 22 0.5006 Ac.Férmico 0.2346 53.14%
REPLICA 23 0.4979 Ac.Férmico 0.2304 53.73%
REPLICA 24 0.502 Ac.Férmico 0.2341 53.37%
REPLICA 25 0.4832 Ac.Férmico 0.2275 52.92%

’ REPLICA 26 0.4974 Ac.Férmico 0.2334 53.08%
REPLICA 27 0.4973 Ac.Férmico 0.2332 53.11%
REPLICA 28 0.4909 Ac.Férmico 0.2310 52.94%
REPLICA 29 0.4287 Ac.Férmico 0.2029 52.67%
REPLICA 30 0.3876 Ac.Férmico 0.1860 52.01%

B. Prueba de Anderson-Darling

La prueba de Anderson Darling evalua si los datos presentan distribucion normal,

el estadistico de prueba es el p-value calculado acorde a lo indicado en la Tabla 7. La

hipotesis nula plantea una distribucién normal, si el p-value es mayor a 0.05 entonces la

distribucién de datos es normal, caso contrario se acepta la hipétesis alterna y los datos

presentan una distribucion no normal. Las pruebas de Anderson-Darling se realizaron

para cada grupo de datos por analista y también al conjunto de datos de los tres

analistas mediante el software Minitab 19.

La Figura 67, 68 y 69 muestran las pruebas de normalidad del grupo de datos

de cada analista en los métodos de ensayo para la determinacion de fibras poliuretano,

acrilico y poliamida (nylon), respectivamente; cada grupo presenta un p-value mayor a

0.05 por lo que las distribuciones de datos de cada analista presenta una tendencia

normal. La Tabla 17 muestra los valores del p-value de cada grupo de analistas.
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Figura 67

Evaluacion de la normalidad por analista en la matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%.

Grafica de probabilidad de ANALISTA 1; ANALISTA 1; ANALISTA 3
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Figura 68

Prueba de normalidad por analista en la matriz acrilico 50%-algodén 50%

Porcentaje

Grafica de probabilidad de ANALIISTA 1; ANALISTA 2; ANALISTA 3
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Figura 69

Evaluacién de la normalidad por analista en la matriz textil poliamida (nylon) 53% -

algodon 47%
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Tabla 17:
Valores p-value de cada grupo de analistas
Método Textil Matriz Nivel P-value
Analista 1| Analista2 | Analista 3
Determinacion de fibras Fibras poliuretano
poliuretano en mezclas | (elastémero) en mezclas | 1.7% 0.575 0.575 0.148
con ofras fibras textiles con fibras poliéster
Determinacion de fibras Fibras acrilicas en
acrilicas en mezclas con mezclas con fibras 50% 0.565 0.241 0.486
otras fibras textiles algodon.
Determinacion de fibras | . I
poliamida (nylon) en Fibras poliamida (pylon) .
mezclas con otras fibras | €N mezclas con fibras 53% 0.898 0.873 0.316
textiles. algodon.

Las figuras 70, 71 y 72 muestran las pruebas de normalidad para el conjunto de

los 30 datos de cada método de ensayo. Los valores de los p-value son mayores a 0.05

por lo que se acepta la hipotesis nula y la distribucion de los datos en normal. La Tabla

18 muestra los valores del p-value del conjunto de datos para todos los métodos de

ensayo indicados.
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Figura 70
Prueba de Anderson Darling en la matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%
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Figura 71
Prueba de Anderson Darling en la matriz textil acrilico 50%-algodén 50%

Gréfica de probabilidad de DATOS ACRILICO 50-ALGODON 50
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Figura 72

Prueba de Anderson Darling en la matriz textil poliamida (nylon) 53%-algodon 47%
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Tabla 18:
Valores p-value de la prueba de Anderson Darling para el conjunto de 30 datos en cada método de
ensayo.
Método Textil Matriz Nivel P-value
Determinacion de fibras poliuretano | Fibras poliuretano (elastémero) o
N ; ) . 1.7% 0.637
en mezclas con otras fibras textiles en mezclas con fibras poliéster
Determinacion de fibras acrilicas en | Fibras acrilicas en mezclas con 50% 0.698
mezclas con otras fibras textiles fibras algodoén. ¢ )
Determinacion de fibras poliamida Fibras poliamida (nylon) en
(nylon) en mezclas con otras fibras P y 53% 0.224

textiles.

mezclas con fibras algodén.

4.3.5 Evaluacién de datos atipicos

Los datos recopilados por los analistas fueron analizados mediante la prueba de

Grubbs y h,k Mandel. La prueba de Grubbs indicara si existe algun dato anémalo, la

prueba de h Mandel permitird conocer si uno de los analistas reporta un promedio

estadisticamente distinto a los demas y la prueba k Mandel indicara si alguno de los 3

analistas presenta una variabilidad distinta a los demas.
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A. Prueba de Grubbs

La prueba de Grubbs se realiza para evaluar si existen datos atipicos, esta

prueba se realiz6 para cada conjunto de datos de cada analista. El estadistico de Grubbs

experimental se calcula acorde a la ecuacién (14), si estos valores son menores al valor

critico, entonces no existen datos atipicos. El valor critico de Grubbs para 10

observaciones es igual a 2.29 a un nivel del 95% (a = 0,05) de confianza.

La tablas 19, 20 y 21 muestran los estadisticos de Grubbs experimentales para

cada grupo de analistas, para el conjunto de datos de las matrices textiles poliéster

98.3%-poliuretano 1.7%, acrilico 50%-algodén 50% y poliamida (nylon) 53%-algodoén

47, respectivamente. Los valores de los estadisticos Grubbs experimentales no superan

el valor critico igual a 2.29, por lo que se concluye que los analistas no reportan datos

atipicos.

Tabla 19

Evaluacion de datos atipicos en la matriz poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

Matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

Analista | Datos | Promedio | Diferencias Max Desviacion G experimental
Xi X Abs(X —X;) | Abs(X —X;) |estandarS, max|X; — X|
S,
1.66 0.0340
1.69 0.0040
1.66 0.0340
1.69 0.0040
1.58 0.1140
Analista 1 1.69 0.1140 0.064 1.80
1.78 0.0860
1.63 0.0640
1.75 0.0560
1.75 0.0560
1.75 0.0560
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Matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

Analista | Datos | Promedio | Diferencias Max Desviacion G experimental
Xi X Abs(X —X;) | Abs(X—X;) | estandar S, %—Xl
1.78 0.0340
1.88 0.1340
1.71 0.0360
1.64 0.1060
1.71 0.0360
Analista 2 1.75 0.1340 0.070 1.92
1.67 0.0760
1.79 0.0440
1.72 0.0260
1.78 0.0340
1.78 0.0340
1.66 0.0070
1.70 0.0330
1.75 0.0830
1.64 0.0270
1.70 0.0330
Analista 3 1.67 0.083 0.051 1.64
1.70 0.0330
1.61 0.0570
1.70 0.0330
1.61 0.0570
1.60 0.0670
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Tabla 20

Evaluacién de datos atipicos en la matriz acrilico 50%-algodén 50%

Matriz textil acrilico 50%-algodén 50%

Analista Datos | Promedio | Diferencias Max Desviacion G experimental
Xi X Abs(X — X;) Abs (X — X;) estandar S, maxl;(i — X

49.33 0.3586
50.17 0.4836
50.01 0.3235
49.96 0.2704
49.95 0.2646

Analista 1 49.69 0.48 0.32 1.51
49.43 0.2561
49.23 0.4546
49.51 0.1768
49.60 0.0898
49.68 0.0062
49.69 0.2411
49.61 0.1635
49.59 0.1478
49.21 0.2345
49.14 0.3069

Analista 2 49.44 0.80 0.37 2.16
48.64 0.8047
49.96 0.5150
49.69 0.2422
49.57 0.1273
49.35 0.0908
49.36 0.5887
49.50 0.4537
50.11 0.1588
49.85 0.0983
50.78 0.8318

Analista 3 49.95 0.83 0.49 1.71
49.17 0.7769
50.08 0.1297
50.34 0.3896
50.12 0.1726
50.18 0.2351
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Tabla 21

Evaluacién de datos atipicos en la matriz poliamida (Nylon) 53%-algodén 47%

Matriz poliamida 53%- algodén 47%

Analista Datos Promedio Diferencias Max Desviacion | G experimental
Xi X Abs(X —X;) |Abs (X —X;)| estandar max|X; — X|
S %

53.09 0.49
53.00 0.40
52.53 0.08
52.93 0.33

Analista 1 52.86 52.60 0.25 0.90 0.47 1.92
52.31 0.30
52.10 0.51
53.08 0.48
51.71 0.90
52.44 0.16
52.14 0.32
52.09 0.37
51.78 0.68
52.32 0.14

Analista 2 51.55 52.46 0.91 0.97 0.60 1.62
52.44 0.02
52.94 0.48
53.43 0.97
52.87 0.41
53.04 0.58
53.33 0.30
53.14 0.11
53.73 0.70
53.37 0.34

Analista 3 52.92 53.03 011 1.02 0.46 222
53.08 0.05
53.11 0.08
52.94 0.08
52.67 0.36
52.01 1.02

Asimismo, se evalué los estadisticos de Grubbs considerando el conjunto de

datos de 30 ensayos, los resultados se detallan en el Anexo 1, los estadisticos para las

matrices textiles poliamida (nylon) 53%-algodon 47%, poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

y acrilico 50%-algoddn 50% y corresponden a 2.08, 2.60 y 2.48, respectivamente. Estos

valores no superan el valor critico de Grubbs de 2.91 para 30 de observaciones a un

nivel del 95% (a = 0,05) de confianza.
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B. Prueba de h,k Mandel

La prueba de h,k Mandel se realiz6 con el fin de evaluar si los analistas reportan
promedio y varianzas estadisticamente iguales. En el apartado 6.3.3 del Capitulo | se
describe la prueba de h,k Mandel. Para hallar el estadistico h utilizamos la ecuacion
(15). Asimismo, para hallar el estaditico k utilizamos la ecuacion (17).

Donde P; representa el promedio individual de cada analista, P el promedio de
los 30 datos recopilados, Sk la desviacion estandar de los 3 promedios reportados por
los analistas, S; la desviacion estandar de cada analista y S se calcula acorde a la
ecuacion (18). Considerando diez resultados (n=10) por cada analista y para a = 0,05,
el valor de h,k critico es igual a 1.15 y 1.29 respectivamente.

En las tablas 22, 23 y 24 se observan los valores de los estadisticos h y k Mandel.
Los analistas 1,2 y 3 presentan valores de h Mandel menores al valor critico por lo que
dichos analistas presentan promedio estadisticamente iguales. Asimismo, los valores k
Mandel para los analistas 1,2 y 3 son menores al valor critico por lo que los analistas

reportan varianzas estadisticamente iguales.

Tabla 22
Tratamiento de datos en la matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7% para evaluar h.k Mandel
Matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 1 1.66 1.78 1.66
REPLICA 2 1.69 1.88 1.70
REPLICA 3 1.66 1.71 1.75
REPLICA 4 1.69 1.64 1.64
REPLICA 5 1.58 1.71 1.70
REPLICA 6 1.78 1.67 1.70
REPLICA 7 1.63 1.79 1.61
REPLICA 8 1.75 1.72 1.70
REPLICA 9 1.75 1.78 1.61
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Matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 10 1.75 1.78 1.60
Si? 0.004 0.005 0.003
Si 0.063 0.070 0.051

S = i, St 0.062

P
Pi 1.69 1.75 1.67
P 1.70

Sr 0.04

Prueba de h Mandel

h Mandel -0.21 1.09 -0.88
abs|P; — P|
Sk
Hiesrico (95% confiaza) 1.15
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio

Prueba de k Mandel

K Mandel 3 1.028 1.128 0.819
S
Ktesrico (95% confianza) 1.29
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio

-;'?;‘?mzighto de datos en la matriz acrilico 50%-algodén 50% para evaluar h.k Mandel
Matriz textil algodon 50%-acrilico 50 (%)

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 1 49.33 49.69 49.36
REPLICA 2 50.17 49.61 49.50
REPLICA 3 50.01 49.59 50.11
REPLICA 4 49.96 49.21 49.85
REPLICA 5 49.95 49.14 50.78
REPLICA 6 49.43 48.64 4917
REPLICA 7 49.23 49.96 50.08
REPLICA 8 49.51 49.69 50.34
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Matriz textil algodon 50%-acrilico 50 (%)

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 9 49.60 49.57 50.12
REPLICA 10 49.68 49.35 50.18
Si2 0.10 0.14 0.24
S; 0.32 0.37 0.49
P 2
S = i=15i 0.40
p
Pi 49.69 49.44 49.95
P 49.69
Sr 0.25
Prueba de h Mandel
h Mandel
abs|P; — P| 0.03 0.99 1.01
Sg
Htesrico (95% confiaza) 1.15
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
Prueba de k Mandel
K Mandel % 0.80 0.93 1.22
Ktesrico (95% confianza) 1.29
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
Tabla 24

Tratamiento de datos en la matriz poliamida (nylon)53%-algodén 47% para evaluar h.k Mandel

Matriz Poliamida(Nylon) 53%-Algodon 47%

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 1 53.09 52.14 53.33
REPLICA 2 53.00 52.09 53.14
REPLICA 3 52.53 51.78 53.73
REPLICA 4 52.93 52.32 53.37




Matriz Poliamida(Nylon) 53%-Algodon 47%

Réplica Analista 1 Analista 2 Analista 3
REPLICA 5 52.86 51.55 52.92
REPLICA 6 52.31 52.44 53.08
REPLICA 7 52.10 52.94 53.11
REPLICA 8 53.08 53.43 52.94
REPLICA 9 51.71 52.87 52.67
REPLICA 10 52.44 53.04 52.01
S 0.220 0.358 0.210
Si 0.469 0.598 0.458
S = ﬁ 0.513
p
P; 52.60 52.46 53.03
P 52.70
Sr 0.30
Prueba de h Mandel
h Mandel
abs|P; — P| 0.32 0.80 1.12
Sr
Hiesrico (95% confiaza) 1.15
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
Prueba de k Mandel
K Mandel % 0.916 1.168 0.894
ktesrico (95% confianza) 1.29
Calificacion Satisfactorio Satisfactorio Satisfactorio
4.3.6 Veracidad

La evaluacion de la veracidad se realiz6 mediante la prueba de T student

tomando como referencia el estaditico p-value calculado aplicando las ecuaciones (28)
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y (29). Si el p-value es mayor a 0.05 entonces el promedio de datos no difiere
significativamente del valor de referencia.

Dado la diversidad de mezclas de fibras textiles en las telas, no fue posible
encontrar materiales de referencia en las matrices evaluadas en el presente estudio, es
por ello que, se tomd como referencia los resultados de los Informes de Ensayo emitidos
por el Laboratorio Quality Lab, cuyo método para la determinacion del contenido de
fibras se basa en la norma AATCC TM 20A — 2021 y se encuentra acreditado ante
INACAL.

Los informes de ensayo N° 65149, 53615 A y 60932 reportan resultados de
1.74/-0.02 % de fibras poliuretano, 48.8 +/- 1.4% de fibras acrilicas y 53.3+/- 0.5% de
fibras poliamida (nylon) respectivamente.

En la Tabla 25 se muestran los estadisticos p-value. El p-value para los métodos
de determinacion de fibras poliuretano (elastémero) y acrilicas supera el valor critico de
0.05, por lo que no difieren significativamente de los valores de referencia p indicados
en los informes de ensayo N° 65149 y 53615 A. Sin embargo, el p-value calculado para
el método de determinacion de fibras poliamida (nylon) es menor a 0.05 por lo que si
hay una diferencia significativa entre el promedio de datos y el valor de referencia p
indicado en el Informe de Ensayo N° 60932.

4.3.7 Precision

La precision entre los analistas fue evaluada mediante el test de Barlett, el cual
utiliza el estadistico P-value calculado a partir del estadistico X2,;.,,1440- La precision del
método fue evaluada comparando los coeficientes de variacién con la tolerancia del 3
% para el contenido de fibras indicada en la NTP 231.410-2013.

Los analisis ANOVA nos proporcionan las desviaciones estandar en condiciones
de repetibilidad y reproducibilidad intermedia para los calculos de los coeficientes de

variacion.
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Tabla 25

Evaluacion de la veracidad de datos

Método de Alcance | Promedio | Desviacion Valor Urei | Informe Texp Pvalue
Ensayo o nivel (%) estandar | referencial | (Urer/k) de
u Ensayo

Determinacion de
fibras poliuretano | 4 7o, | 4 79 0.0682 1.70 0.01 |65149 |0.162 0.873
en mezclas con
otras fibras textiles
Determinacion de
fibras acrilicas en
mezclas con otras
fibras textiles
Determinacion de
fiboras  poliamida
(nylon) en mezclas | 53% 52.70 0.796 53.3 0.25 60932 |2.085 0.046
con otras fibras
textiles.

50% 49.69 0.4389 48.8 0.7 53615 A | 1.267 0.215

A. Analisis de varianza ANOVA

El analisis de varianza ANOVA se aplicara para obtener la desviacion estandar
de la repetibilidad y reproducibilidad intermedia, este analisis se realizara utilizando el
software Excel. Luego se calculara los coeficientes de variacion (desviacion estandar
relativa) y se compararan con las tolerancias indicadas para el contenido de fibras
acorde a la NTP 231.410-2013.

En la Tabla 26 se resume el analisis ANOVA para los métodos
indicados, el promedio de cuadrados corresponde al cociente entre la suma de
cuadrados (SDC) y los grados de libertad. Los grados de libertad se calcula en base a
lo indicado en la Tabla 10, dado que el factor es el analista, los grados de libertad para
el origen de variacién “Entre grupos” es igual 2.

En la Tabla 27, se muestra la desviacion estandar de repetibilidad S,, la
contribucién debido a la variabilidad del analista S. y la desviacion estandar de
reproducibilidad intermedia Sg, calculadas aplicando las ecuaciones (19), (20) y (21),

respectivamente. El coeficiente de variacion se calcula mediante la ecuacion (39):

0pCy = ST100 (39)

Donde S se refiere a la desviacion estandar, y x el promedio del conjunto de datos.
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Tabla 26:

Analisis ANOVA
Método Textil Matriz Nivel Origen de Suma de Grados | Promedio de
las cuadrados de los
variaciones (SDC) libertad cuadrados
(9) sSDC
g
Entre grupos | 0.03200438 2 0.016002192
Determinacioén de Fibras poliuretano
fibras poliuretano en (elastémero) en 1.70%
mezclas con otras mezclas con 07| Dentrodelos | 40301508 27 0.003815373
fibras textiles fibras poliéster grupos
Total 0.13501946 29 -
Entre grupos | 1.27074667 2 0.635373333
Determinacion de . -
fibras acrilicas en Fibras acrilicas en Dentro de los
mezclas con 50% 4.31135 27 0.15967963
mezclas con otras ) . grupos
. - fibras algodon.
fibras textiles
Total 5.58209667 29 -
Determinacion de Entre grupos | 1.75516667 2 0.877583333
) S Fibras poliamida
fibras poliamida
(nylon) en mezclas (nylon) en 53%
0
2 as flras mezclas con Dentrodelos | 7 5955 27 | 0262809259
i fibras algodon. grupos
textiles.
Total 8.85101667 29 -
Tabla 27:
Coeficiente de variacién en condiciones de repetibilidad (CV,) y precisién intermedia(CVg)
Método Textil Matriz Nivel Sr SL Sr Promedio CVi(%) CVR(%)
Determinacion Fibras
de fibras poliuretano
poliuretano en | (elastomero) | 4 74, | o 065 | 0.035 | 0.071|  1.703 3.628 4.167
mezclas con en mezclas
otras fibras con fibras
textiles poliéster
Determinacion .
) Fibras
de fibras -
acrilicas en acrilicas en
mezclas con | 50% | 0.400 | 0.218 | 0.455 49.694 0.804 0.916
mezclas con )
) fibras
otras fibras alaodén
textiles 9 )
Determinacion .
) Fibras
de fibras o
. poliamida
poliamida (nylon) en
(nylon) en y 53% | 0.513 | 0.248 | 0.569 52.698 0.973 1.081
mezclas con
mezclas con )
) fibras
otras fibras .
. algodoén.
textiles.

En el caso de las matrices acrilico 50%-algodén 50% y poliamida (nylon) 53%-
algodén 47% se observa que los coeficientes de variacion tanto en condiciones de

repetibilidad y precision intermedia estan por debajo del valor de la tolerancia indicada
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en la norma NTP 231.410-2013 para el contenido de fibras; sin embargo para la matriz
poliéster 98.3%-poliuretano 1.7% los coeficientes de variacidon superan la tolerancia de
3%.
B. Precision entre analistas

La precision de los datos entre los analistas fue evaluada utilizando la prueba
Barltett, esta prueba proporciona el estadistico de prueba y? y el p-value. Si el p-value,
expresado en la ecuacion (40) y calculado con Microsoft Excel, es menor a 0.05
entonces los analistas presentan varianzas estadisticamente iguales y son precisos
entre si.

Pvalue = DISTR. CHI(XZ,;cuiad0; K— 1) (40)

La Tabla 28 muestra los resultados del tratamiento de los datos de las tablas 14,

15 y 16 correspondiente a los métodos de ensayo para la determinacion de fibras

poliuretano, acrilicas y poliamida (nylon) respectivamente.

Tabla 28:
Andlisis de datos para el calculo del estadistico XPcacuiado
NO
Método de ensayo | Nivel | analistas | Analista | ni | ni-1 | 1/(ni-1) | Si2 (n-1) S | In(S?) | (n-1)In(Si2)
(k)
Determinacion ~de Analista | 44|\ 9 | 0111 | 0.00403 | 00362 |-5515| -49.633
fibras  poliuretano 1
en mezclas con Analista
otras iras texties. | | , > 10| 9 | 0111 | 0.00485 | 0.0436 |-5.329| -47.961
. (]

Analista
Matriz: Poliuretano 3 10| 9 | 0111 | 0.00256 | 0.0230 |-5.969| -53.721
(elastomero)-
poliéster SUMA | - | 27 | 0.333 . 0.1029 | - 151.316
Determinacién  de A”a1"5ta 10| 9 | 0111 0.10 0923 |-2278| -20500
fibras acrilicas en Aralist
mezclas con otras ”az'sa 10 9 | 0111 0.14 1254 |-1.971| -17.735
fibras textiles 50% 3 a

Analista | 45| g | 0111 024 | 2134 |-1439| -12.952
Matrizz  Acrilico- 3
Algodén SUMA | - | 27 | 0.333 . 4311 . -51.187
Determinacion de Analista | 45| g | 0111 0.22 1963 |-1523| -13.703
fibras poliamida 1
(nylon) en mezclas Analista
con_ otias fibras | oy , > 10 9 | 0111 0.36 3.226 |-1.026| -9.235
textiles. A”a;'Sta 10| 9 | 0111 0.21 1.907 |-1552| -13.966
Matrizz  Poliamida
(nylom)-Algoden SUMA | - | 27 | 0.333 . 7.096 . -36.904

El tratamiento de datos se realizo para el calculo del estadistico XZ,;.1ad0 Y P-

value. Cabe indicar que el valor de n; es igual a 10 y se refiere al nimero de analisis

119



realizados por cada analista, el valor S? se refiere a la varianza de cada analista y k al
numero de analistas.

La Tabla 29 muestra los valores del estadistico p-value los cuales son mayores
a 0.05, por lo que se concluye que los analistas reportan varianzas estadisticamente

iguales y son precisos entre si, para los métodos y alcances indicados en la Tabla 29.

Tabla 29:
Valores de X?aicuiado ¥ p-value para analizar la precision entre los analistas.
Método de ensayo | Nivel N° Sp? (= X o P-
analistas(k _ ot 1 L L value
k) R 1 e b v 1) (= Dins, = Y~ Dins?]
Determinacion  de
fiboras  poliuretano
en mezclas con
otras fibras textiles. | 1-7% 3 0.00381 1.049 0.884 0.643

Matriz: Poliuretano
(elastomero)-
poliéster

Determinacion de

fibras acrilicas en
mezclas con otras | 20% 3 0.160 1.049 1.575 0.455

fibras textiles

Matriz: Acrilico-
Algodon

Determinacion de
fibras poliamida
(nylon) en mezclas
con ~otras fibras | oo, 3 0.263 1,049 0.784 0.676
textiles.

Matriz:  Poliamida
(nylon)-Algodén

4.3.8 Robustez

La robustez del método se evalud con el fin de determinar si las modificaciones
realizadas a la 1ISO 1833-12:2020 (E) para la cuantificacion de fibras acrilicas, e ISO
1833-7:2017(E) para la cuantificacion de fibras poliamida (nylon) influyen
significativamente en los resultados. Este parametro fue evaluado mediante la prueba
de Youden-Steiner, para ello se realizaron ocho analisis con combinaciones de
condiciones de ensayo indicados en las normas y sus respectivas modificaciones.

En la Tabla 30 se muestra las condiciones de analisis modificadas de los

métodos normalizados, las letras mayusculas representan las condiciones de analisis

120



del método normalizado y las letras minusculas representan las condiciones de analisis
del método a validar.

La norma ISO 1833-1:2020(E) para la cuantificacion de fibras acrilicas indica 1
gramo como cantidad de muestra, una temperatura de 90-95°C y un tiempo de analisis
igual a 1 hora. Estas condiciones fueron modificadas en el método de ensayo,
estableciendo una cantidad de muestra igual a 0.25 gramos, una temperatura de 175 °C
en plancha de calentamiento y un tiempo de analisis igual a 30 minutos. Asimismo, el
método normalizado para la determinacion de fibras poliamida (nylon) fueron
modificados acorde a la Tabla 30. No se realizé pruebas de robustez para el método
para la determinacion de fibras poliuretano debido a que es un método desarrollado en

el propio laboratorio.

Tabla 30:

Condiciones de ensayo modificadas en el método de ensayo normalizado

Método de Nivel Método Condiciones de Método Método de
ensayo normalizado analisis normalizado | ensayo a validar
Cantidad de muestra | D=1 gramo d=0.25¢
Determinacién de
fibras acrilicas en ISO  1833- Tiempo de analisis E=1 hora e=30 minutos

50% | 12:2020(E)

mezclas con otras

fibras textiles _ . =175 C
Temperatura F=90-95°C (plancha de

calentamiento)

Determinacién de Cantidad de muestra | G=1 gramo g=0.25¢

fiboras  poliamida

(nylon) en mezclas | 53% |7S_20017(:§33' h=Agua )

con ofras fibras ' Reactivo de enjuague | H=Amoniaco 8% caliente/agua fria

textiles. con jabdn/agua
fria

Se efectuaron 8 analisis en total para cada método de ensayo validado, cada
ensayo se realizé con combinaciones de condiciones de analisis distintas entre si. La
Tabla 31 muestra las condiciones de analisis de cada ensayo. Cabe resaltar que las
letras mayusculas y minusculas representan las condiciones de analisis en cada ensayo.

La Tabla 32 muestra los resultados de los ensayos realizados para la evaluacién
de la Robustez asi como la desviacion estandar de los 8 ensayos realizados, donde E;

(i=1,2,3...8) representa un determinado ensayo.
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Tabla 31:

Ensayos realizados para la evaluacion de la robustez.

Método de ensayo

Condiciones de analisis

Determinacion de fibras

< D D D D d d d
acrilicas en mezclas con
otras fibras textiles E e E e E e E e
F F f f F F f
Determinacién de fibras | g G G G g g g g
poliamida (nylon) en
mezclas con otras fibras H h H h H h H h
textiles.
Tabla 32:
Resultados de los ensayos realizados para la evaluacién de la robustez
Resultados
Método de ensayo Sr
E1 E2 E3 E4 E5 E6 E7 E8
Determinaciéon de fibras
acrilicas en mezclas con | 49.88 | 49.78 | 49.73 | 49.22 | 51.94 | 52.86 | 51.02 | 49.94 | 1.27
otras fibras textiles
Determinacion de fibras
poliamida (nylon) en
52.60 | 52.37 | 52.71 | 51.37 | 52.92 | 52.08 | 53.53 | 52.56 | 0.63
mezclas con otras fibras
textiles.

Para evaluar la robustez del método se calculan los promedios de los ensayos

realizados con la condicion de analisis representada por una letra mayuscula y de los

ensayos realizados con la condicion de analisis representada por una letra minuscula.

Las Tabla 33 y 34 muestran los resultados de los ensayos realizados con las

condiciones Y y Y™ asi como los promedios asociados para cada método de ensayo

evaluado. La variable Y* representa una letra mayuscula, Y- su correspondiente letra

minuscula, Xy+ y Xy~ representan los promedios asociados a los ensayos realizados en

las condiciones Y*y Y".
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Tabla 33:

Promedio de los ensayos realizados con las condiciones de analisis representados por las letras

mayusculas y mintsculas para el método de determinacion de fibras acrilicas en mezclas con otras fibras

textiles - 1.
Método de ensayo Letra Condiciones de analisis Promedio
5 E1 E2 E3 E4 Xp
49.88 49.78 49.73 49.22 49.65
ES5 E6 E7 E8 X4
d
51.94 52.86 51.02 49.94 51.44
E1 E3 E5 E7 Xg
E
Determinacion de fibras 49.88 49.73 51.94 51.02 50.64
acrilicas en mezclas con —
otras fibras textiles . E3 E4 E7 E8 X,
49.73 49.22 51.02 49.94 50.45
E1 E2 E5 E6 Xr
F
49.88 49.78 51.94 52.86 51.11
; E3 E4 E7 E8 X ;
49.73 49.22 51.02 49.94 49.98

Tabla 34:

Promedio de los ensayos realizados con las condiciones de analisis representados por las letras

mayusculas y mintsculas para el método de determinacién de fibras acrilicas en mezclas con otras fibras

textiles - 2.
Método de ensayo Letra Condiciones de analisis Promedio
E1 E2 E3 E4 X;
G 52.60 52.37 52.71 51.37 52.26
E5 E6 E7 E8 X,
Determinacion de fibras 9 5292 5208 5353 5256 52 77
poliamida(nylon) en ) ) ' ) '
mezclas con otras fibras E1 E3 E5 E7 Xy
textiles H
52.60 52.71 52.92 53.53 52.94
E3 E4 E7 E8 X,
h 52.71 51.37 53.53 52.56 52.10

Si la diferencia entre los promedios X,+ — Xy- es menor a /2S5, entonces la
condicion de analisis modificada no influye en los resultados. La Tabla 32 muestra las
diferencias entre los promedios de Y* e Y", en todos los métodos de ensayo indicados
las diferencias no superan el valor de V25, por lo que las modificaciones a los métodos
de ensayo normalizados indicados en la Tabla 26 no influyen significativamente en los

resultados.
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Tabla 35:

Diferencias de los promedios asociados a las condiciones Y* e Y

Método de ensayo Y+ Xy+ Y- Xy+ Diferencias V28,
ABS(Xy+
— Xy-)
Determinacion de D 49.65 d 51.44 1.79
fibras  acrilicas en | E 50.64 E 50.45 0.19 1.80
mezclas con ofras
Determinacion de G 52.26 g 52.77 0.51
fibras poliamida (nylon) 0.89
en mezclas con otras H 52.94 h 52.10 0.84
fibras textiles.

4.3.9 Incertidumbre

En este apartado se estimara la incertidumbre combinada y expandida asociada
a los métodos de ensayo para la cuantificacion de fibras poliuretano(elastémero),
acrilicas y poliamida (nylon) en los alcances y niveles previstos. La estimacion de la
incertidumbre combinada se realiza aplicando la ecuacion (3) siendo sus componentes
la incertidumbre debido a la precision del analista, la incertidumbre debido al sesgo del
método de ensayo y la incertidumbre debido al modelo matematico. La incertidumbre
expandida se estima multiplicando la incertidumbre combinada por el factor de cobertura
k=2, acorde a la ecuacion (4).

Las incertidumbres asociadas a la precision del analista y al sesgo del método
se estiman a partir del conjunto de datos recopilados y se mantienen constantes para
los alcances evaluados: poliuretano (Elastomero) 1.7%-poliéster 98.3%, acrilico 50%-
algodon 50%, y poliamida (nylon) 53%-algodén 47%. Por otro lado, la incertidumbre
debido al modelo matematico depende de la incertidumbre asociada a la pesada de una
masa por lo que su estimacion depende directamente de las masas iniciales y finales
del textil antes y después de la digestion con el solvente elegido.

A. Estimacion de la incertidumbre asociada a la precision de los analistas

La ecuacion (1) representa los calculos para la estimacion de la incertidumbre

asociada a la precision de los analistas, donde S;irepresenta la desviacion estandar del

conjunto de datos y n el numero de ensayos realizados.
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La Tabla 36 indica la S, de los resultados de los 30 ensayos realizados en cada

método de ensayo a validar, estos resultados se muestran en las tablas 14,15y 16.

Tabla 36:

Estimacién de la incertidumbre de precision

Método de ensayo n S, Uprecision=
Szi

Vn

Determinacion de fibras poliuretano en

mezclas con otras fibras textiles 30 0.068 0.012
Determinacion de fibras acrilicas en mezclas

con otras fibras textiles 30 0.31 0.057

Determinacion de fibras poliamida (nylon) en 30 0.55 0.101

mezclas con otras fibras textiles.

B. Estimacion de la incertidumbre asociada al sesgo del método

La ecuacion (2) muestra los calculos para la estimacion de la incertidumbre
asociada al sesgo del método de ensayo. Esta incertidumbre esta compuesta por tres
componentes: diferencia entre el promedio y el valor de referencia, desviaciéon estandar
de los sesgos de cada resultado respecto al valor de referencia y la incertidumbre del
valor de referencia.

Las tablas 37, 38 y 39 muestra el tratamiento de datos para la estimacion de los
componentes para la estimacion de la incertidumbre asociada al sesgo de los métodos
de ensayo. Los valores de referencia y la incertumbre asociada se indican en los
informes de ensayo N° 65149, 53615 A y 60932 emitidos por el laboratorio externo
Quality Lab para las muestras textiles utilizadas en la validacion de los métodos de
ensayo para la determinacién de fibras poliuretano, acrilico y poliamida (nylon),
respectivamente.

Las incertidumbres reportadas en los informes de ensayo de Quality Lab
corresponden a la incertidumbre expandida, considerando un factor de cobertura K igual

a 2, laincertidumbre combinada se estima como la mitad de la incertidumbre expandida.
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Tabla 37

Estimacién del valor del sesgo y del Ssesgo €n €l método para la determinacion de fibras

poliuretano en mezclas con otras fibras textiles

Matriz textil poliéster 98.3%-poliuretano 1.7%

N° Resultado Sesgo N° | Resultado Sesgo N° | Resultado Sesgo
1 1.662 -0.04 | M 1.778 0.08 |21 1.658 -0.04
2 1.693 -0.01 |12 1.878 0.18 |22 1.705 0.00
3 1.662 -0.04 |13 1.710 001 |23 1.747 0.05
4 1.693 -0.01 |14 1.639 -0.06 |24 1.639 -0.06
5 1.582 -0.12 |15 1.710 001 |25 1.702 0.00
6 1.784 0.08 |16 1.671 -0.03 |26 1.702 0.00
7 1.626 -0.07 |17 1.786 009 |27 1.605 -0.09
8 1.747 005 |18 1.723 002 |28 1.700 0.00
9 1.752 005 |19 1.782 0.08 |29 1.609 -0.09
10 1.751 005 |20 1.781 0.08 |30 1.601 -0.10

Total de datos 30

Seeere 0.0162

Promedio Total 1.70

Sesgo 0.003

Informe de Ensayo N° 65149

Valor de

referencia 1.70

%Poliuretano

Incertidumbre 0.02

Factor de 2

cobertura “k”

Cref (Uestandar) 0.01

Tabla 38:

Estimacién del valor del sesgo y del Ssesgo €n €l método para la determinacion de fibras acrilicas en

mezclas con otras fibras textiles.

Matriz textil acrilico 50%-algodén 50%

N° Resultado | Sesgo N° | Resultado |Sesgo |N° |Resultado |Sesgo
1 49.33 0.53 1 49.69 0.89 21 49.36 0.56
2 50.17 1.37 12 49.61 0.81 22 49.50 0.70
3 50.01 1.21 13 49.59 0.79 23 50.11 1.31
4 49.96 1.16 14 49.21 0.41 24 49.85 1.05
5 49.95 1.15 15 49.14 0.34 25 50.78 1.98
6 4943 0.63 16 48.64 -0.16 | 26 49.17 0.37
7 49.23 0.43 17 49.96 1.16 27 50.08 1.28
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Matriz textil acrilico 50%-algodén 50%

N° Resultado Sesgo N° | Resultado Sesgo | N° | Resultado Sesgo
49.51 0.71 18 | 4969 0.89 28 | 5034 1.54
9 49.60 0.80 19 | 4957 0.77 29 5012 1.32
10 49.68 0.88 20 |4935 0.55 30 5018 1.38
Total de datos 30
Ssesgo 0.439
Promedio Total 49.69
Sesgo 0.89

Informe de ensayo N° 53615

Valor de referencia %Acrilico 48.8

Incertidumbre 1.4

Factor de cobertura “k” 2

Cref (Uesténdar) 0.7
Tabla 39

Estimacién del valor del sesgo y del Ssesgo €n €l método para la determinacion de fibras poliamida

(nylon) en mezclas con otras fibras textiles.

Matriz textil poliamida (nylon) 53%-algodon 47%

N° | Resultado Sesgo N° | Resultado Sesgo N° | Resultado Sesgo
1 53.09 -0.21 11 52.14 -1.16 21 53.33 0.03
2 53.00 -0.30 12 52.09 -1.21 22 53.14 -0.16
3 52.53 -0.77 13 51.78 -1.52 23 53.73 0.43
4 52.93 -0.37 14 52.32 -0.98 24 53.37 0.07
5 52.86 -0.44 15 51.55 -1.75 25 52.92 -0.38
6 52.31 -0.99 16 52.44 -0.86 26 53.08 -0.22
7 52.10 -1.20 17 52.94 -0.36 27 53.11 -0.19
8 53.08 -0.22 18 53.43 0.13 28 52.94 -0.36
9 51.71 -1.59 19 52.87 -0.43 29 52.67 -0.63
10 52.44 -0.86 20 53.04 -0.26 30 52.01 -1.29

Total de datos 30

Ssesgo 0.552

Promedio Total 52.70

Sesgo -0.602

Informe de ensayo N° 60932

Valor de referencia %

Poliamida (nylon) 533

Incertidumbre 0.5

Factor de cobertura “k” 2

Cref (Uestandar) 0.25
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La Tabla 40 muestra los valores de los componentes para la estimacion de la

incertidumbre asociada al sesgo del método acorde a la ecuacion (2).

Tabla 40:
Componentes para la estimacion de la incertidumbre asociada al sesgo del método.
Método de ensayo Alcance Nivel | Sesgo | Ssesgo u(C Usesgo
Vn ref)
Determinacion de fibras
Poliuretano-
poliuretano en mezclas con otras 1.7% | 0.003 | 0.0125 0.01 0.0162
poliéster

fibras textiles

Determinacion de fibras acrilicas
en mezclas con otras fibras Acrilico-algodén | 50% 0.89 0.0801 0.7 1.1351

textiles

Determinacion de fibras
Poliamida(nylon)-
poliamida (nylon) en mezclas con 53% | -0.602 | 0.1009 0.25 0.6593
algodon
otras fibras textiles.

C. Estimacion de la incertidumbre asociada al modelo matematico

Los métodos de ensayo corresponden a métodos gravimeétricos en los cuales el
porcentaje de peso de la fibra se calcula por diferencia de las masa de la muestra textil
antes y después de digestar con un solvente especifico que solubiliza la fibra a
cuantificar. El modelo matematico representa el calculo realizado para obtener el
porcentaje en peso de la fibra textil y viene representado en la ecuacion (31) y la
incertidumbre asociada al modelo matematico en la ecuacion (36). Cabe indicar que la
incertidumbre debido al modelo matematico depende de las masas iniciales y finales
luego del analisis quimico, en este apartado y posteriores referidas a la estimacion de
los componentes de la incertidumbre asociada al modelo matematico se utilizara las
masas iniciales y finales de uno de los ensayos realizados para los métodos de ensayo.
o Estimacion de la incertidumbre asociada a una pesada U(m)

La incertidumbre asociada a una pesada Um, se estima como la raiz cuadrada
de la suma de los cuadrados de los componente. Estos componentes son la Ucaiibracion

debido a la calibracion de la balanza, la Unedisza debido a la medida de la masa en la
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balanza, y la Ugeriva debido a la variacion de la medida en la balanza en el tiempo y al
error por la temperatura. La ecuacion (5) representa la estimacion de la incertidumbre
asociada a una pesada.

Estimacion de la incertidumbre asociada a la calibracién de la balanza: Los
componenetes de la incertidumbre asociada a la calibracion de la balanza son la
incertidumbre expandida Ui y la correcion a la lectura de la balanza Ci, ambos indicados
en el certificado de calibracion. La ecuacién (6) representa la estimacion de la
incertidumbre de calibracion Ucaiibracisn-

La Figura 73 muestra la ecuacion para la estimacion de la incertdumbre

expandida y la lectura corregida en el Certificado de Calibracion N° BD23-C-0989.

Figura 73
Incertidumbre expandida de medicién y lectura corregida segun certificado BD23-C-0989

N° BD23-C-0989
INCERTIDUMBRE EXPANDIDA Y LECTURA CORREGIDA

Expanded uncertainty and corrected reading

Incertidumbre expandida de
medicion Ug=2* \/ 0,0000000025 g 2 + 0,0000000000029 R?

Expanded measurement uncertainty

Lectura Corregida Reoregida = R + 0,0000029 R

Corrected reading

R : Indicacion de lectura de la balanza (g9)
R Reading indication of the balance

- Incertidumbre expandida U(C;) debido al certificado de calibracién:
La incertidumbre expandida de medicidén que aparece en el certificado de calibracion

BD23-C-0989 se representa en la ecuacion (41).

Uy =2% \/0.000000002592 + 0.00000000000029R? (41)
Donde R representa al valor de la masa registrada en la balanza.
Aplicando la ecuacion (41) se estima la incertidumbre Uq. La Tabla 41 muestra las
incertidumbres expandidas de medicion de las masas iniciales y finales.
- Incertidumbre debida a la correccion de la lectura de la balanza Ci:
La ecuacion (42) muestra la correccion de la lectura de la balanza, donde R representa
al valor de la masa medida. La correccion Ci es igual a 0.0000029R, representa la
diferencia entre el valor de la lectura de la balanza R y el valor de la lectura corregida

Rcorregida-
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Reorregiaa = R + 0.0000029R (42)

Tabla 41

Estimacién de la incertidumbre expandida asociada a la calibracion de la balanza.

Incertidumbre Expandida
Certificado Calibracion (Ud)

Método Matriz Alcance | Masa | R(g) : tidumb
NRO.Certificado neertt _um re
expandida U
Determinacion de fibras mi 0.4165 BD23-C-0989 0.000100010
. Poliuretano-
poliuretano en mezclas con lie 1.7%
otras fibras textiles poliester mf | 0.4064 | BD23-C-0989 | 0.000100010
Determinaci6n de fibras mi | 0.5500 | BD21-C-0989 | 0.000100018
acrilicas en mezclas con Acrilico-algodén 50%
otras fibras textiles mf 0.2787 BD21-C-0989 0.000100005
Determinacion de fibras mi |0.3323| BD23-C-0989 | 0.000100006
poliamida (nylon) en Poliamida(nylon) 53%
. , 0
mezclas C°”,T’”as fibras - algodén mf |0.1564 | BD23-C-0989 | 0.000100001
textiles

Nota: Las incertidumbres expandidas asociadas a las masas inicial y final son componentes para el calculo

dela Ucalibracic’)n

Tabla 42
Correccion de lectura de balanza
., Lectura corregida
e de la Balanza Correccion Ci
Método Matriz y alcance | Masa R del Certificado de k L.
) . (calibracion (g)
calibracion
actual )
Determinacion
de fibras mi | 0.4165 0.0000029 0.41650121 0.000001208
oliuretano en Poliuretano
P 1.7%-poliéster
mezclas con 98.3 %
otras fibras 2 mf | 0.4094 0.0000029 0.40940119 0.000001187
textiles
dDiFsrmi”aﬁ:f’” mi | 0.5500 0.0000029 0.5500016 0.000001595
e Tibras acrilicas Acrilico 50%-
en mezclas con leodén 50%
otras fibras algodon SU mf | 0.2787 0.0000029 0.27870081 0.000000808
textiles
Determinacion mi | 0.3323 0.0000029 0.33230096 0.000000964
de fibras L
L Poliamida(nylon)
poliamida (nylon) 53%
0
en mezclas con - algodon 47% mf | 0.1564 0.0000029 0.15640045 0.000000454
otras fibras
textiles

- Estimacion de la incertidumbre de calibracion: La incertidumbre
asociada a la calibracion de la balanza se estima acorde a la ecuacion (6) en la cual los
aportes son la incertidumbre expandida de medida de la balanza Uci y la correccion Ci.
Los valores de dichos aportes se encuentran en las tablas 41 y 42, aplicando la ecuacién

6 se construye la Tabla 43 en la cual se detalla los valores de las incertidumbres
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. . .z u(ci . .
asociadas a la calibracién de la balanza. El aporte % representa a la incertidumbre

estandar, donde k=2 acorde al Certificado de Calibracion N° BD23-C-0989.

Tabla 43:

Estimacion de la incertidumbre U gracisn @SOcCiada a la calibracién de la balanza.

Incertidumbre u(calibracion)
Método Matriz Alcance | Masa | R (g) | Estandar (Ue/k) Correccion Ci U\’
(s) + ci?
K=2 2
Determinacion mi | 0.4165 | 0.0000500050 | 0.000001208 | 0.0000500196
de fibras
poliuretano en Poliuretano- 1.7%
. s . 0
mezclas con poliéster mf |0.4094 | 0.0000500049 | 0.000001187 | 0.0000500190
otras fibras
textiles
Determinacion mi | 0.5500 | 0.0000500088 | 0.0000015950 | 0.0000500342
de fibras
acrllllcas en Acrilico-algodén 50%
mezclas con mf |0.2787 | 0.0000500023 | 0.0000008080 | 0.0000500088
otras fibras
textiles
Determinacion mi | 0.3323 | 0.0000500032 | 0.0000009640 | 0.0000500125
de fibras
poliamida L
(nylon) en PoI|amI|dad(r:|onn) 539%
mezclas con - algodon mf |0.1564 | 0.0000500007 | 0.0000004540 | 0.0000500028
otras fibras
textiles

Estimacion de la incertidumbre asociada a la medida de la masa: La
estimaciéon de la incertidumbre asociada a la medida de la masa se representa en la
ecuacion (7), la precision y la resolucion de la balanza aportan a la incertidumbre de la
medida.

La s(m,) representa la desviacion estandar de las ultimas 30 verifcaciones a la
balanza realizada con las pesas patrén. En la Tabla 44 se muestra el registro de
verificaciones, asi como la s(m,), para la estimacion de la incertidumbre asociada a la
medida se utilizara la desviacién estandar del registro de verificaciones con la masa
patron 0.2000 g. La Tabla 45 muestra la incertidumbre asociada a la medida, cabe

indicar que la resolucion de la balanza es igual a 0.0001.

Tabla 44
Incertidumbre asociada a la repetibilidad de la masa patrén
N° Pesa1:0.1 Pesa 2: 0.2 Pesa3:1.0g
1 0.0999 0.2002 1.0000
2 0.1000 0.2001 0.9999
3 0.1001 0.2000 1.0000
4 0.1001 0.2000 0.9999
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N° Pesa 1: 0.1 Pesa 2: 0.2 Pesa3:1.0g
5 0.1000 0.2000 1.0002
6 0.1001 0.2000 0.9999
7 0.1001 0.2000 0.9999
8 0.1000 0.2001 0.9999
9 0.1000 0.2001 1.0001
10 0.1000 0.2001 1.0001
11 0.1000 0.2000 1.0001
12 0.1000 0.2001 1.0000
13 0.1000 0.2000 1.0000
14 0.1000 0.2000 1.0000
15 0.1000 0.2000 1.0000
16 0.1000 0.2000 1.0000
17 0.1000 0.2000 1.0000
18 0.1000 0.2000 1.0000
19 0.1000 0.2000 1.0000
20 0.1000 0.2000 1.0000
21 0.1000 0.2000 1.0000
22 0.1000 0.2000 1.0000
23 0.1000 0.2000 1.0000
24 0.1000 0.2000 1.0000
25 0.1000 0.2000 1.0000
26 0.1000 0.2000 1.0000
27 0.1000 0.2000 1.0000
28 0.1000 0.2001 1.0000
29 0.1000 0.2002 1.0000
30 0.1000 0.2001 1.0000
Promedio 0.1000 0.2000 1.0000
s(my) 0.00004026 |  0.00006150 0.00006433

Nota: Para el célculo de Unedida S€ Utilizara la desviacion estandar de la masa patrén 0.2 g.

Tabla 45

Incertidumbre de la medida de masa

Incertidumbre estandar de la masa U(medida)

Repetibilidad masas patron

Resolucion balanza

u (medida)

S(ﬁll) (g) ( (_)2 . res?2
s(m, -
res 12
0.0000615 0.0001 0.000068
0.0000615 0.0001 0.000068

Nota: La Unedica depende de la precision y de la resolucién de la balanza.
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Estimacion de la incertidumbre asociada a la deriva uerive): La

incertidumbre de la deriva esta representada por la ecuacion (8), en la cual se distinguen

2 componentes, el componente u(d.,;) corresponde a la incertidumbre asociada al error

en la lectura de la balanza por el factor tiempo y el componente u(d;) al error que se

presenta al medir la masa a una temperatura distinta a la temperatura de calibracion.

Estimacion de la incertidumbre asociada a la deriva por tiempo: La

Tabla 46 muestra los valores de la incertidumbre asociada a la deriva por tiempo. La

estimacion de la incertidumbre u(d.,;) se realiz6 acorde a la ecuacion (9). Las

constantes Ci y C; representan la diferencia entre la masa observada y la lectura

corregida de la balanza detallada en el ultimo y penultimo certificado de calibracion,

respectivamente.
Tabla 46:
Incertidumbre asociada a la deriva-tiempo
U(dcal)
. Matriz y Peso Correcciéon | Correccion C2 Deriva (g) W
e Alcance | M35a | Rq) C1(g) (@) C, - C, %
Determinacion de | o . oo | mi | 0.4165 | -0.00000005 | 0.000001208 | 0.000001254 | 0.00000072
fibras poliuretano 1.7% -
en mezclas con o.Iiésoter
otras fibras poliest mf | 0.4094 | -0.00000005 | 0.000001187 | 0.000001232 | 0.00000071
textiles 98.3%
E;rt;;";g‘rﬂzgg 2ﬁ Acrilico mi | 0.5500 | -0.00000006 |0.00000159500 | 0.000001655 | 0.00000096
%-
mezclas con aIS?)c/ioén
otras fibras 9 mf | 0.2787 | -0.00000003 | 0.00000080800 | 0.000000839 | 0.00000048
50%
textiles °
Determinacion de | o0 | mi | 0.3323 [ -0.00000004 | 0.00000096400 | 0.000001000 | 0.00000058
fibras poliamida (Nylon)
(nylon) en 5?3:% )
mezclas con 5 f | 0.1564 | -0.00000002 | 0.00000045400 | 0.000000471 | 0.0000002
otras fibras alggod/on m 15 -0. . 5 . 7 . 7
textiles °

El ultimo certificado de calibracion de la balanza al término del presente estudio

es el BD23-C-0989, la correcion C; se calcula como 0.0000029R donde R representa la

masa medida, asimismo el penultimo certificado de calibracion es el BD23-C-0305 en el

cual la C4 es igual a -0.00000011R tal y como se aprecia en la Figura 74.
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Figura 74:
Incertidumbre expandida de medicién y lectura corregida segun certificado BD23-C-0305

N° BD23-C-0305
INCERTIDUMBRE EXPANDIDA Y LECTURA CORREGIDA

Expanded uncertainty and corrected reading

Incertidumbre expandida de

medicion Ug=2~ \/ 0,0000000035 g 2 4 0,00000000000042 R?
Expanded measurement uncertainty
Lectura Corregida Reorregida = R - 0,00000011 R
Corrected reading
R : Indicacién de lectura de la balanza (g9)

R : Reading indication of the balance

Nota: La ecuacion mostrada en la figura 74 fue tomada del Certificado de Calibracion N° BD23-C-0305

Estimacion de la incertidumbre asociada a la deriva por temperatura:
La ecuacion (10) muestra el calculo para la estimacion de la incertidumbre asociada a
la deriva por temperatura. La variable “sen” es igual a 0.0000010 acorde a lo indicado
en las especificaciones de la balanza, A T se refiere a la diferencia entre la temperatura
de medida de la masa y la temperatura de calibracién, y mpat a la masa del patron
utilizado en la calibracion de la balanza e igual a 0.2000 g. La Tabla 47 muestra los

valores de la incertidumbre debido a la deriva por temperatura.

Tabla 47:
Incertidumbre asociada a la deriva por temperatura

T1Temperatura T2 g Deriva de la Masa de sen.ATmpqt
medidadela | Temperatura TT: (A T) Sensibilidad | referencia del u (dT) 73
masa°C Calibracion de (sen) Patron
la balanza °C (mpat)
23.5 221 1.4 0.00001 0.2 0.00000162

Estimacion de la incertidumbre asociada a la deriva U(deriva): La

Tabla 48 muestra la incertidumbre asociada a la deriva weriva), l0s valores de los

componentes U(dcal) y U(dT) se obtuvieron de las tablas 46 y 47, respectivamente.

Tabla 48

Estimacion de la incertidumbre

r deriva tiempo-temperatura

Método

Matriz

Alcance

Masa

Peso (g)

u(dcal) u (dT)

u(deriva)

Determinacién
de fibras
poliuretano en
mezclas con
otras fibras
textiles

Poliuretano-
poliéster

1.7%

mi

0.4165

0.00000072

mf

0.4094

0.00000071

0.00000162

Determinacién
de fibras
acrilicas en
mezclas con
otras fibras
textiles

Acrilico-
algodén

50%

0.5500

0.00000096

mf

0.2787

0.00000048

0.00000177

0.00000177

0.00000188

0.00000169
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Método Matriz Alcance | Masa Peso (g) u(dcal) u (dT) u(deriva)

Determinacion mi 0.5500 0.00000096 0.00000188
de fibras

acrilicas en Acrilico- 50%

7 0

"c‘)fré‘;'?fbf;s” algodon mf 0.2787 0.00000048 0.00000169
textiles

Dege:p“')”rzg'on mi 0.3323 0.00000058 0.00000172

poliamida Poliamida

(nylon) en (nylon) - 53%

mezclas con algodon mf 0.1564 0.00000027 0.00000164

otras fibras
textiles

Estimacion de la incertidumbre asociada a la pesada de una masa um y al
modelo matematico: La Tabla 49 muestra la incertidumbre asociada a la pesada de
una masa, los valores de los componentes Ucaiibracion, Umedida Y Uderiva S€ Obtuvieron de las

tablas 43, 45 y 48.

Tabla 49
Estimacion de incertidumbre debido a la medida de la masa
. Integrantes de U(m)
. Matriz y Peso
Método Alcance Masa ©) U(m)
u A o
(calibracion) u (medida) u(deriva)
Determinacién , mi | 0.4165 | 0.000050020 | 0.000068 | 0.00000177 0.00008438
de fibras Poliuretano
poliuretano en 1.7% -
mezclas con poliéster mf | 0.4094 | 0.000050019 | 0.000068 | 0.00000177 0.00008438
otras fibras 98.3%
textiles
Determinacién . mi | 0.5500 | 0.000050034 | 0.000068 | 0.00000188 0.00008440
de fibras Acrilico
acrilicas en 50%-
mezclas con algodon mf | 0.2787 | 0.000050009 | 0.000068 | 0.00000169 0.00008438
otras fibras 50%
textiles
Determinacion mi | 0.3323 | 0.000050012 | 0.000068 | 0.00000172 0.00008438
de fibras N
poliamida Pollamldaa
(nylon) en (nylcl)n)d5’3A>
mezclas con '6497?,/0” mf | 0.1564 | 0.000050003 | 0.000068 | 0.00000164 0.00008437
otras fibras °
textiles

La Tabla 50 muestra las incertidumbres asociadas al modelo matematico Uyy.
Los componentes umiy Ums representan las incertidumbres asociadas a la pesada de las

masas iniciales y finales, aplicando la ecuacion (37) se estimaron las incertidumbres Uy).
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Tabla 50:

Incertidumbres asociadas al modelo matematico

L Matriz y
Método Alcance Masa Peso (g) U(m) U(y)
Determinacion mi 0.4165 0.00008438
de fibras .
oliuretano en Pohuretfa’no
P | 1.7% -poliéster 0.028409135
mezclas con 98.3% mf 0.4094 0.00008438
otras fibras
textiles
Determinacion mi 0.5500 0.00008440
de fibras
" " o
nigrzlglca?ssfonn Qlcrclﬂjcc'?nssoo/"o/ 0.017199058
, 9 o mf 0.2787 0.00008438
otras fibras
textiles
Determinacion mi 0.3323 0.00008438
de fibras
poliamida Poliamida
(nylon) en (nylon) 53% - 0.028062247
mezclas con algodon 47% mf 0.1564 0.00008437
otras fibras
textiles

D. Estimacion de la incertidumbre combinada y expandida.

La incertidumbre combinada se estima como la raiz cuadrada de la suma de los

cuadrados de sus componentes Urepetiviidad, Usesgo Y Uy del modelo matematico. La

incertidumbre expandida U se estima multiplicando la incertidumbre combinada ucy) por

su factor de cobertura k=2. La Tabla 51 muestra los valores de los componentes de la

incertidumbre combinada y la incertidumbre expandida.

Tabla 51

Estimacion de la incertidumbre combinada y expandida

Método

Matriz

Alcance

m

Peso

(9)

u

precision

U sesgo

Uy

Resultado
(% peso)

K

Uc(y)
(%)

(%)

Determinacion
de fibras
poliuretano en
mezclas con
otras fibras
textiles

Poliuretano-
poliéster

0.4165

1.70%

mf

0.4094

0.012

0.0162

0.0284

1.70

0.035

0.070

Determinacion
de fibras
acrilicas en
mezclas con
otras fibras
textiles

Acrilico-
algodon

0.5500

50%

mf

0.2787

0.057

1.1351

0.0172

49.33

1.270

2.54

Determinacion
de fibras
poliamida
(nylon) en

mezclas con
otras fibras
textiles

Poliamida
(nylon) -
algodon

53%

0.3323

mf

0.1564

0.101

0.6593

0.0281

52.93

0.668

1.337
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Conclusiones

- Se realiz6 la identificacion de las fibras naturales vegetales mediante la
técnica Espectroscopia FTIR-ATR. Al ser fibras de naturaleza celulésica, presentan
sefales principalmente a frecuencias de 3300 cm™, 3000-2800 cm-', y 1160 cm-’
asociadas a los grupos funcionales hidroxilo, metileno y éter (de anillo del monémero
glucosa) de la cadena polimérica de la celulosa, respectivamente.

- Se realiz6 la identificacion de las fibras naturales animales mediante la
técnica Espectroscopia FTIR-ATR. Las fibras naturales animales estan compuestas por
aminoécidos y presentan sefiales principalmente a frecuencias de 3100-3500 cm™,
2850-3000 cm™, 1600-1700 cm™, 1720-"1750 cm™', asociados a los enlaces puente
hidrogeno, a los grupos metileno, al grupo carbonilo y a los grupos éster,
respectivamente.

- Se realiz6 la identificacion de las fibras artificiales mediante la técnica
Espectroscopia FTIR-ATR. Las fibras artificiales de celulosa regenerada como el rayén
viscosa y raydon cuproamoniacal tienen un espectro infrarrojo similar a las fibras
naturales vegetales, a excepcion del pico que caracteriza al grupo hidroxilo el cual tiene
una forma convexa mientras que en el caso de las fibras naturales vegetales presenta
una forma acampanada. El ray6n acetato es una fibra derivada de celulosa y tiene en
su estructura el grupo acetato, por lo que presenta adicionalmente un pico a 1756 cm™.

- Los polimeros de cloruro de polivinilo (PVC), polietileno, etil vinil acetato,
polipropileno y poliuretano utilizados en el recubrimiento o revestimiento tienen una
composicion quimica definida y son plenamente identificados mediante Ia
espectroscopia FTIR -ATR. En el caso de los polimeros acrilicos y metacrilatos, estos
varian en su composicion dependiendo de las caracteristicas que requiere la mercancia
textil, sin embargo, en todos los casos presentan sefales a 2800-3000 cm
caracteristicas de los grupos metilenos de la cadena polimérica, a 1727 cm’

correspondiente al grupo carbonilo del acrilato y 1157 cm™ debido al grupo acrilato.
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- No se encontraron datos atipicos, los estadisticos de Grubss
experimentales calculados para cada analista, no superaron el estadistico de Grubbs
tedrico. Asimismo, no se encontré atipicidad en los promedios o variabilidad de los
resultados, ya que los estadisticos h,k Mandel calculados no superan los estdisticos h,k
tedricos considerando un 95% de confianza.

- La veracidad fue evaluada mediante la prueba T-student, los estadisticos
p-value superaron el valor critico 0.05 para los métodos de cuantificacion de fibras en
las matrices poliuretano 1.7%-poliéster 98.3% y acrilico 50%-algodén 50%, por lo que
se concluye que no hay diferencia significativa entre el promedio de datos y los
resultados de los Informes de Ensayo N° 65149 y 53615 A emitidos por el Laboratorio
Quality Lab. En el caso de la matriz poliamida(nylon) 53%-algoddn 47%, el p-value no
supera el valor critico de 0.05 por lo que estadisticamente el promedio de datos difiere
del resultado indicado en el Informe de Ensayo N° 60932 emitido por el referido
laboratorio.

- La precision entre analistas fue evaluada con la prueba de Barlett. Los
estadisticos p-value de la prueba de Barlett superaron el valor critico de 0.05 , por lo
que se concluye que los analistas reportan varianzas estadisticamente iguales y son
precisos entre si. La precision del método fue evaluada comparando los coeficientes de
variacion CV% en condiciones de repetibilidad y reproducibildad intermedia con la
tolerancia del 3% para el contenido de fibras indicada en la NTP 231.410-2013. Las
matrices textiles acrilico 50%-algodén 50% y poliamida(nylon) 53%-algodon 47% no
superan la tolerancia del 3% para el contenido de fibras, los coeficientes de variacion
para la matriz textil poliuretano (Elastomero) 1.7%- poliéster 98.3% superan la tolerancia
del 3%.

- Los resultados de la prueba de Youden-Steiner indican que los métodos
de ensayo son robustos a las modificaciones de cantidad de muestra, temperatura,

tiempo y reactivo de enjuague realizadas respecto a los métodos normalizados de

138



referencia, puesto que las diferencias en los promedios de los ensayos por cada
modificacién no supera al estadistico v2Sr.

- La incertidumbre de los métodos de ensayo dependen de la masa de la
muestra textil antes y después de la digestion con los solventes. El sesgo y la
incertidumbre asociada a la precision del analista son las fuentes que mas aportan a la
incertidumbre combinada.

- Siendo que las pruebas de veracidad, precision y robustez mostraron
resultados satisfactorios, el método de ensayo para la cuantificacion de fibras acrilicas
en mezclas con fibras algodon en la matriz acrilico 50%-algodén 50% fue validado.

- A pesar que la prueba de Barlett evidencié que los analistas son precisos
entre si, los coeficientes de variacién en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad
del método de ensayo para la cuantificacion de fibras poliuretano en la matriz
poliuretano 1.7%-poliéster 98.3% superan la tolerancia del 3% indicada en la NTP
231.410-2013, por lo que el referido método no pudo ser validado.

Cabe indicar que acorde al item 7.1.3 NTP | ISO/IEC 17025, la declaracién de
conformidad (tolerancia) con una especificacion o norma para el ensayo se realiza
cuando el cliente lo solicite, y a menos que sea inherente a la norma solicitada, la regla
de decision seleccionada se debe comunicar y acordar con el cliente. En ese sentido y
en corcondancia con la NTP | ISO/IEC 17025, el area textil del Laboratorio Regional de
Aduanas del Perua puede evaluar y de corresponder modificar la tolerancia del método
de ensayo para el nivel de 1.7% en peso del fibras poliuretano(elastomero).

- El metodo para la determinacién de fibras poliamida (nylon) en la matriz
poliamida(nylon) 53%-algodén 47% no pudo ser validado debido a que la veracidad
evaluada mediante la prueba T-Student indicé que estadisticamente hay una diferencia
significativa entre el promedio de datos y el resultado indicado en el Informe de Ensayo

N° 60932.
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Al respecto, es preciso indicar que no habiendo un material de referencia de
textiles, se tomo el resultado del referido informe como valor de referencia considerando
que el Laboratorio Quality Lab, quien emitié el informe, se encuentra acreditado en la

norma AATCC TM20A-2021.
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Recomendaciones

— Se recomienda evaluar la tolerancia para el contenido de fibras indicada en la
norma NTP 231.410-2013, considerando el nivel o concentracion (expresada en porcentaje
en peso) de la fibra textil a cuantificar.

— Se recomienda enviar la muestra de tejido utilizado para la validacion del método
de determinacion de fibras poliamida(nylon) en la matriz poliamida (nylon) 53%-algoddn
47%, a otro laboratorio acreditado por la norma NTP ISO 17025 para el analisis del
contenido de fibras textiles.

— Serecomienda ampliar el alcance del método para la determinacién de las fibras
nylon, acrilicas y poliuretano, en mezclas con otras fibras textiles en los siguientes rangos:
poliuretano 1%-5%, acrilico 5%-50% y poliamida(nylon) 11%- 53% en peso, lo cual cubre el
rango para el contenido de fibras comunmente encontrado en las mercancias textiles.

— Se recomienda pasantias entre los Laboratorios Aduaneros regionales con el fin
de difundir e implementar los métodos para la identificacion de fibras textiles, identificacion

de recubrimientos y revestimientos textiles, y determinacion del contenido de fibras textiles.
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Anexo 1: Resultados de la prueba de Grubbs para el conjunto de 30 ensayos.

Evaluacién de datos atipicos en la matriz poliamida 53%-algodén 47% considerando n=30

Promedio ) ) Desviacién | g experimental
Datos _ Diferencias Max
Analista i X Ny Abs (X X, estandar max|X; — X|
S =

53.09 0.49
53.00 0.40
52.53 0.08
52.93 0.33

Analista 1 52.86 0.25
52.31 0.30
52.10 0.51
53.08 0.48
51.71 0.90
52.44 0.16
52.14 0.32
52.09 0.37
51.78 0.68
52.32 0.14

Analista 2 51.56 52.70 0.91 1.15 0.55 2.08
52.44 0.02
52.94 0.48
53.43 0.97
52.87 0.41
53.04 0.58
53.33 0.30
53.14 0.11
53.73 0.70
53.37 0.34

Analista 3 52,92 0.11
53.08 0.05
53.11 0.08
52.94 0.08
52.67 0.36
52.01 1.02




Evaluacién de datos atipicos en la matriz poliéster 98.3%-poliuretano 1.7% considerando n=30

Analista Datos Promedio Diferencias Max Sr G experimental
Xi X Abs(X — X,) Abs (X — X,) max|X; — X|
S

1.66 0.04
1.69 0.01
1.66 0.04
1.69 0.01
1.58 0.12

Analista 1
1.78 0.08
1.63 0.07
1.75 0.05
1.75 0.05
1.75 0.05
1.78 0.08
1.88 0.18
1.71 0.01
1.64 0.06
1.71 0.01

Analista 2 1.70 0.18 0.07 2.60
1.67 0.03
1.79 0.09
1.72 0.02
1.78 0.08
1.78 0.08
1.66 0.04
1.70 0.00
1.75 0.05
1.64 0.06
1.70 0.00

Analista 3
1.70 0.00
1.61 0.09
1.70 0.00
1.61 0.09
1.60 0.10




Evaluacién de datos atipicos en la matriz acrilico 50%-algodén 50% considerando n=30

Analista Datos Promedio Diferencias Max Sr G experimental
Xi X Abs(X — X,) Abs (X — X;) max|X; — X|
Sy

49.33 0.36
50.17 0.48
50.01 0.32
49.96 0.27

Analista 1 49.95 026
49.43 0.26
49.23 0.46
49.51 0.18
49.60 0.09
49.68 0.01
49.69 0.00
49.61 0.08
49.59 0.10
49.21 0.48

Analistaz | 49.69 0.55 1.0 0.4 248
48.64 1.05
49.96 0.27
49.69 0.00
49.57 0.12
49.35 0.34
49.69 0.33
49.61 0.19
49.59 0.42
49.21 0.16
49.14 1.09

Analista 3
48.64 0.52
49.96 0.39
49.69 0.65
49.57 0.43
49.35 0.49




Anexo 2: Informes de ensayo de las matrices textiles
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Registro N'LE -053

QualityLab

TEXTILE AND LEATHER TESTING LABORATORY

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL ORGANISMO
DE ACREDITACION INACAL - DA CON REGISTRO N° LE-053

INFORME DE ENSAYO N° 65149

FECHA DE INFORME : 13 DE JUNIO DEL 2024
SOLICITANTE : SUPERINTENDENCIA NACIONAL DE ADUANAS Y
ADMINISTRACION TRIBUTARIA - SUNAT
N° RUC : 20131312955
Direccién : Av. Garcilaso de la Vega N° 1472 - Cercado de Lima - Lima - Pera
Atencion : Fernando Ventura lzaguirre - Amelia Zamudio Enzian
Contacto : fventuraiz@sunat.gob.pe - azamudio@sunat.gob.pe
Articulo : TELA
POLIESTER / POLIURETANO
Color : NEGRO
RECEPCION : QUALITY LAB SAC : Av. Canada N° 1346 - Urb. Santa Catalina - La Victoria - Lima - Pert
Muestra : TEXTIL
Tipo : TELA
Tejido : TEJIDO DE PUNTO
Cantidad : 044 m x 045 m aprox.
Fecha : 11 junio, 2024
Ensayo : 12 junio, 2024
Reporte Anterior T -
ENSAYO SOLICITADO : Andlisis de Fibras - Cuantitativo - AATCC TM 20 A
ENSAYO RESULTADO
1. ANALISIS DE FIBRAS : CUANTITATIVO OPCION FIBRAS
Método : AATCC TM 20A - 2021 e SECAS 98.3 +/- 0.9 % POLIESTER
Pre-tratamiento  : Eliminacién de material no fibroso 1.7 +/- 0.02 % ELASTANO
Resultado : En base de fibras secas CON HUMEDAD 98.3 +/- 0.9 % POLESTER
Con humedad comercial - ASTM D 1909 COMERCIAL 1.7  +/- 0.02 % ELASTANO

Av. Canada N° 1346 - La Victoria - Lima - Pert
Tel. 224 7107 - www.qualitylabperu.com Pagina 1 de 3
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Laboratorio de Ensayo

Acreditado

Registro N'LE -053

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL ORGANISMO PERUANO

DE ACREDITACION INACAL - DA CON REGISTRO N° LE-053

INFORME DE ENSAYO N° 53615 A

FECHA DE INFORME

: 07 DE AGOSTO DEL 2021

SOLICITANTE : SUPERINTENDENCIA NACIONAL DE ADUANAS Y
ADMINISTRACION TRIBUTARIA
SUNAT
RUC : 20131312955
Direccion : Av. Garcilaso de la Vega N° 1472 - Cercado de Lima - Lima - Peru
Atencion : Nancy Salazar Zirena
admsiga@correo.sunat.gob.pe
Articulo : HILADO
Proveedor : ALWA COMPOSICION
RECEPCION : QUALITY LAB SAC : Av. Canada N° 1346 - Urb. Santa Catalina - La Victoria - Lima - Pert
Muestra : HILO
Cantidad 68.6 g aprox.
Fecha : 02/08/2021
Ensayo : 03/08/2021
Reporte Anterior : QL IE N° 53615 (06 -Ago-2021)

ENSAYO SOLICITADO :

Andlisis Cuantitativo de Fibras - AATCC TM 20 A

ENSAYO

RESULTADO

1. ANALISIS DE FIBRAS : CUANTITATIVO

Método
Pre-tratamiento

Resultado

: AATCC TM 20A - 2018 e
: Eliminacién de material no fibroso
: En base de fibras secas

Con humedad comercial - ASTM D 1909

FIBRAS 50.3 +- 1.4 % ALGODON
SECAS 49.7 4~ 1.4 % ACRILICO
HUMEDAD 51.2 +- 1.4 % ALGODON
COMERCIAL 48.8 +- 1.4 % ACRILICO

Disposiciones y Normativas :
- El Informe de Ensayo N° 53615 es reemplazado por el N° 53615 A, debido a la adicién de la incertidumbre y resultados con humedad comercial, a pedido

del solicitante.

- Todos nuestros equipos e instrumentos estan calibrados por Laboratorios Acreditados.

Av. Canada N° 1346 - La Victoria - Lima - Peru

Tel. 224 7107 - www.qualitylabperu.com
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TEXTILE AND LEATHER TESTING LABORATORY

LABORATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR EL ORGANISMO PERUANO
DE ACREDITACION INACAL - DA CON REGISTRO N° LE-053

INFORME DE ENSAYO N° 60932

FECHA DE INFORME : 24 DE MAYO DEL 2023

SOLICITANTE : SUPERINTENDENCIA NACIONAL DE ADUANAS Y

ADMINISTRACION TRIBUTARIA - SUNAT

RUC 1 20131312955

Direccion : Av. Garcilaso de la Vega N° 1472 - Cercado de Lima - Lima - Peru
Atencion : Omar Oswaldo Contreras Donayre - Tania Yenny Sanchez Ramirez

ocontreras@sunat.gob.pe - tsanchezr@sunat.gob.pe

Articulo : TELA
ALGODON Y NYLON
Color : AZUL
RECEPCION : QUALITY LAB SAC : Av. Canada N° 1346 - Urb. Santa Catalina - La Victoria - Lima - Pert
Muestra : TEXTIL
Tipo : TELA
Tejido : TEJIDO PLANO
Cantidad : 0.50m x 0.50 m aprox.
Fecha : 19 de Mayo de 2023
Ensayo : 22 de Mayo de 2023
Reporte Anterior : -
ENSAYO SOLICITADO : Andlisis de Fibras - Cuantitativo - AATCC TM 20 A
ENSAYO RESULTADO
1. ANALISIS DE FIBRAS : CUANTITATIVO
Método : AATCC TM 20A - 2021 FIBRAS 54.1 +- 0.5 % NYLON
Pre-tratamiento : Eliminacién de material no fibroso SECAS 45.9 +/- 0.1 % ALGODON
Resultado : En base de fibras secas HUMEDAD 53.3 +- 0.5 % NYLON
Con humedad comercial - ASTM D 1909 COMERCIAL 46.7 +- 0.1 % ALGODON

Disposiciones y Normativas :
- Todos nuestros equipos e instrumentos estan calibrados por Laboratorios Acreditados.
- Los resultados de este informe solo estan relacionados exclusivamente con la muestra tal como se recibié.

Av. Canada N° 1346 - La Victoria - Lima - Perd
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