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Resumen: el proceso inicial para certificar la fracciéon de masa de agua en 1-octanol consistié en la
validacion de los procedimientos de medicion que serian empleados para tal fin. Los procedimientos de
medicion empleados fueron titulacion culombimétrica Karl Fisher y titulacion volumétrica Karl Fisher. Se
establecieron previamente los requisitos analiticos y parametros de desempefio que debian determinarse
para medir la fraccion de masa de agua y declarar si eran adecuados para el propésito previsto. Los
parametros de desempefo que se consideraron en ambos métodos para la validaciéon fueron: linealidad
(intervalo lineal), limite de deteccidn y exactitud (repetibilidad y veracidad). Para realizar la validacion se
prepararon un conjunto de calibradores con diferentes niveles de fraccién de masa de agua en 1-octanol
(2.5 - 48.7 mg-g") e igual numero de disoluciones blanco conteniendo solo 1-octanol, asimismo se
empledé un material de referencia certificado (MRC) de NIST SRM 2890. La linealidad de la titulacion
culombimétrica Karl Fisher se evalué al verificar la consistencia entre el contenido de agua en los
calibradores preparados gravimétricamente y el valor de agua registrado por el titulador culombimétrico.
La linealidad de la respuesta del método para el caso del titulador volumétrico Karl Fisher, se realizé con
base a lo establecido en el documento Application Bulletin 255/3 e Validation of Metrohm KF Titrators
according to GLP/ISO 9001. Se empleé el método basado en el analisis de regresion para la
determinacion del limite de deteccidon de ambos métodos. Asi mismo, la repetibilidad de ambos métodos
se calcul6 a partir de los resultados de la medicion de un conjunto de ampolletas de un candidato a MR,
mismas que fueron empleadas para el estudio de homogeneidad del lote. El valor del sesgo, se calculé a
partir de la diferencia entre el promedio de los resultados de medicién de un material MRC y el valor de
la propiedad declarada en el certificado.



