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A: - Puntos de contacto del Codex

- Organizaciones internacionales interesadas

DE: - Secretario de la Comision del Codex Alimentarius, Programa Conjunto FAO/OMS sobre Normas
Alimentarias, FAO, 00153 Roma (ltalia)

ASUNTO: Distribucion del informe de 1a 30* reunion del Comité del Codex sobre Métodos de Analisis
Y Toma de Muestras (ALINORM 09/32/23)

A. ASUNTOS QUE SE SOMETEN A LA APROBACION DE LA COMISION DEL CODEX
ALIMENTARIUS EN SU 32° PERiIODO DE SESIONES

Proyectos de Directrices en el Tramite 8

1. Proyecto de Directrices para la Solucién de Controversias sobre los Resultados (de Ensayos)
Analiticos (parr. 25, Apéndice 1)

2. Proyecto de Directrices sobre Terminologia Analitica (parr. 43, Apéndice 111)
Métodos de analisis y muestreo
3. Métodos de analisis en normas Codex en varios tramites (parr. 46-82, Apéndice 1V)

Propuestas de enmiendas al Manual de Procedimiento

4. Propuesta de enmienda a las Instrucciones de trabajo para la aplicacion del enfoque por criterios en
el Codex (para. 92, Apéndice V)
5. Propuesta de enmienda a los Criterios Geenrales para la Seleccion de Métodos de Analisis

(enmienda consecuencial sobre terminologia) (para. 44, Apéndice VI)

Los gobiernos que deseen proponer enmiendas o formular observaciones sobre los puntos 1 a 5 2 arriba
deberian hacerlo por escrito de conformidad con la Guia para el examen de las normas en el Tramite 8 (véase
el Manual de Procedimiento de la Comision del Codex Alimentarius) y remitirlas a la direccion indicada mas
arriba antes del 30 de mayo de 2009.

B. PETICION DE OBSERVACIONES E INFORMACION
6. Métodos de analisis para algunas sustancias en aguas minerales naturales (parr. 8).

Se solicita informacion sobre los métodos de andlisis y muestreo mencionados en la Seccién 3.2 de la Norma
para Aguas Minerales Naturales, en particular las Secciones 3.2.17 a 3.2.20 (agentes activos de superficie,
BPC, aceite mineral e hidrocarburos aromaticos polinucleares) (parr.8).

Los gobiernos y las organizaciones internacionales que deseen formular observaciones deberan hacerlo por
escrito y remitirlas a la direccién indicada mas arriba, con copia al punto de contacto del Codex en Hungria,
Hungarian Food Safety Office, H-1097 Gyali ut 2-6. Budapest, Hungria, Fax: +36 1 387 94 00, e-mail:
HU_CodexCP@mebih.gov.hu, antes del 15 de octubre de 2009.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

A continuacion se presentan el resumen y las conclusiones de la 302 reunién del Comité del
Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras.

Asuntos que se someten a la aprobacion de la Comision en su 32° periodo de sesiones

El Comité:

adelant6 al Tramite 8 el Proyecto de Directrices para la Solucion de Controversias sobre los
Resultados (de Ensayos) Analiticos (parr. 25, Apéndice I1);

adelanté al Tramite 8 el Proyecto de Directrices sobre Terminologia Analitica (parr. 43,
Apéndice I1);

ratificd o actualiz6 el estado de varios métodos de analisis en normas del Codex (parr. 48-82,
Apéndice IV);

acordd proponer una enmienda a las Instrucciones de trabajo para la aplicacion del enfoque
por criterios en el Codex en el Manual de Procedimiento (parr. 92, Apéndice V);

acordd proponer una enmienda en consecuencia a la terminologia en los Criterios Generales
para la Seleccion de Métodos de Analisis (parr. 44, Apéndice VI);

acordo discontinuar los trabajos sobre el Proyecto de Directrices para la Evaluacion de Métodos
Aceptables de Analisis (parr. 18).

Otros asuntos de interés para la Comision

El Comité:

acordo devolver al Tramite 2/3 el Anteproyecto de Directrices sobre los Criterios relativos a los
métodos de analisis para la deteccion y identificacion de alimentos obtenidos por medio de la
biotecnologia (parr. 108);

acordd devolver al Tramite 2/3 el Anteproyecto de revision de las Directrices sobre la
Incertidumbre en la Medicion (parr. 121);

acorddé examinar en su siguiente reunion la orientacion sobre la incertidumbre en el muestreo
(parr. 108) y los métodos de analisis para aguas minerales naturales (parr. 8).
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INTRODUCCION

1. El Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y muestreo realizé su 30* Reunion en Balatonalmadi,
Hungria, del 9 al 13 de marzo de 2009, por cortesia del Gobierno de Hungria. La reunién fue presidida por el
Profesor Arpad Ambrus, Subdirector General de la Oficina de Seguridad de los Alimentos de Hungria,
actuando como Vicepresidente el Dr. Béla Kovacs, Profesor, Universidad de Debrecen. A la reunion
asistieron 140 delegados y observadores representando a 48 paises miembros, una Organizacion Miembro
(EC) y 9 organizaciones internacionales.

APERTURA DE LA REUNION

2. La reunion fue abierta por el Dr. Zoltan Gyaraky, Jefe de Departamento del Ministerio de Agricultura
y Desarrollo Rural, quien subrayé el fuerte apoyo de Hungria hacia los trabajos del Codex y resaltd la
importancia de las normas internacionales para la seguridad y calidad de los alimentos en un entorno
globalizado. Puso de relieve los recientes cambios en la legislacion y control de alimentos en Hungria y la
importancia de la produccion y transformacion de alimentos para su economia. El Dr. Gyaraky indicé que la
presente reunion tiene un programa recargado que trata varias cuestiones planteadas por otros Comités del
Codex y cuestiones generales tales como la incertidumbre de la medicion y el muestreo. Hizo notar que el
creciente numero de delegados que participan en el Comité a través de los afos reflejaba la pertinencia e
importancia del trabajo sobre métodos de analisis y muestreo. Deseo a los delegados muchos éxitos en su
trabajo.

APROBACION DEL PROGRAMA (Tema 1 del Programa)1

3. El Comité aprob¢ varias propuestas de algunas delegaciones, tal como sigue:

. Establecer un grupo de trabajo durante la reunidn que trabajaria en inglés para facilitar la
discusion del Tema 3(b) del Programa: Proyecto de Directrices para la solucion de controversias
sobre los resultados (de ensayo) analiticos, para considerar los comentarios recibidos y preparar
una version revisada para presentarla a consideracion de la Sesion Plenaria.

o Cambiar el orden del Programa y discutir el Tema 6 del Programa (Directrices sobre el
Establecimiento de Criterios sobre los Métodos para la Identificacion de Métodos Analiticos
Relevantes (Conversion de los métodos relativos a los oligoelementos en criterios)) antes del
Tema 3(a) Proyecto de Directrices para la evaluacion de los métodos de analisis aceptables; y el
Tema 7 (Anteproyecto de Directrices sobre Criterios para los métodos para la deteccion y
identificacion de los alimentos obtenidos por medios biotecnologicos) después del Tema 3.

o Discutir un nuevo tema, Definir Método(s) para el Analisis de la Melamina en Alimentos y
Piensos (CRD 15) bajo el Tema 13 del Programa “Otros Asuntos y Trabajos Futuros”, tal como
lo propuso la Delegacion de Nigeria.

o Considerar la actualizacion de referencias en numerosos documentos del Codex, conjuntamente
con el Tema 5 de la Agenda, Ratificacion de las disposiciones sobre métodos de analisis en las
normas del Codex, si esto era de relevancia para los métodos bajo consideracion para su
ratificacion, sino por lo demas discutir la propuesta bajo el Tema 13 de la Agenda “Otros
Asuntos y Trabajos Futuros”, tal como lo propuso la Delegacion de Brasil.

4.  El Comité aprob6 el Programa Provisional como su Programa con estas enmiendas.

5. La Delegacion de la Comunidad Europea presentd el documento CRD 3 sobre la division de
competencias entre la Comunidad Europea y sus Estados Miembro de acuerdo con el Articulo IL.5 del
Reglamento de la Comision del Codex Alimentarius.

' CX/MAS 09/30/1, CRD 15 (observaciones de Nigeria)
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CUESTIONES REMITIDAS AL COMITE POR LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS Y
OTROS COMITES DEL CODEX (Tema 2 del Programa) *

6. El Comité tom6 nota de que las cuestiones remitidas por la Comisiéon eran sélo para fines de
informacién o podrian ser discutidas en madas detalle bajo los temas pertinentes de la Agenda. Las
observaciones hechas se pueden resumir como a continuacion:

Normas para la sal de calidad alimentaria (CODEX STAN 150-1984)

7. La Delegacion de la Comunidad Europea hizo notar que en la norma del Codex para la sal de calidad
alimentaria habia cuatro referencias al documento CX/MAS 1-1987, que no era un texto del Codex y por eso
no era facilmente accesible para los usuarios de las Normas, sugirié que todas las referencias a CX/MAS 1-
1987 sean remplazadas con una referencia a las Directrices Generales sobre Muestreo (CAC/GL 50-2004).
El Comité acord6 verificar si las definiciones relacionadas al muestreo para la sal de calidad alimentaria
estaban disponibles en otros documentos del Codex. Después de cierta discusion el Comité acordd remplazar
la referencia actual con referencias a las Directrices Generales sobre Muestreo.

Normas sobre Aguas Minerales Naturales (CODEX STAN 108-1981)

8. El Comité tomo nota de que la cuestion sobre la determinacion de PCBs deberia discutirse en el
Tema 11. EI Comité acord6 que el Secretariado deberia preparar una Carta Circular pidiendo a los miembros
ofrecer informacion sobre los métodos y tomas de muestras actualmente usados por los miembros y vistas
sobre la necesidad de desarrollar métodos apropiados, para su discusion en la proxima reunion. .

Plan de muestreo para aflatoxinas en almendras, avellanas y pistachos

9. La Delegacion de la Comunidad Europea refiriéndose a su comentario escrito en CRD 12 respecto al
parrafo 10 del Plan de muestreo para aflatoxinas en almendras, avellanas y pistacho como incorporados a la
Norma General del Codex sobre Contaminantes y Toxinas en Alimentos (GSCTF) (CODEX STAN 193-
1995), propuso remplazar el texto “ triturado seco con un cutter mixer vertical tipo molino y una porcion de
50 g de prueba” por “tal que cada muestra de laboratorio sea triturada finamente y mezclada minuciosamente
usando un proceso que ha sido demostrado para ofrecer la variacién mas baja de la preparacion de muestra”
y enmendo el texto para Regla de Decision para leer “Si el resultado de la prueba para aflatoxinas es
corregida por recuperacion es menor o igual que 15 ng/g de aflatoxinas, tomando en cuenta la incertidumbre
de la medicién, entonces se acepta el lote”. Estas propuestas fueron también aplicadas a enmendar textos
similares para aflatoxina en avellanas listas para el consumo. Un error fue corregido remplazando RSD, con
RSDr en la tltima linea de los valores recomendados en el cuadro 2.

10. La Delegacion de Iran pidid esclarecimiento sobre la adicion anterior sobre la incertidumbre de la
medicion y se preguntaba si esto puede tener un impacto significativo sobre el plan de muestreo para
aflatoxinas y niveles maximos para las aflatoxinas en almendras, avellanas y pistacho en el GSCTF. La
Delegacion hizo notar que en el Anexo I del Plan de muestreo para aflatoxinas trataba solamente la variacion
analitica.

11. Después de cierta discusion el Comité acordd devolver al Comité sobre Contaminantes de los
Alimentos la consideracion de las enmiendas propuestas mas arriba y preguntar si el uso de los resultados
analiticos: Planes de Muestreo, Relacion entre los resultados analiticos, la incertidumbre de la medicion, los
factores de recuperacion, y Disposiciones del Codex® han sido tomados debidamente en cuenta en el Plan de
Muestreo de Aflatoxina.

Norma para los aziicares: método de determinacion del color en el azicar blanco de plantacion y
refineria

12. El Comité tomo nota de que esta cuestion debe ser considerada bajo el Tema 5 de la Agenda.

? CX/MAS 09/30/2 CRD 12 (observaciones de la Comunidad Europea)
? Manual de Procedimiento del CAC
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CRITERIOS PARA LA EVALUACION DE METODOS DE ANALISIS ACEPTABLES (Tema 3 del
Programa)

PROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA EVALUACION DE LOS METODOS DE ANALISIS
ACEPTABLES (Tema 3a del Programa)4

13.  El Comité hizo recordar que el Proyecto de Directrices ha sido redactado nuevamente dos veces por el
grupo de trabajo dirigido por Nueva Zelandia, los resultados del cual fueron considerados por las 28* y 297
Reuniones y que el Proyecto de Directrices ha sido retenido en el Tramite 7, quedando pendiente la
publicacién de los documentos cientificos que reflejan el enfoque propuesto por Nueva Zelandia para la
evaluacion de métodos aceptables.

14. La Delegacion de Nueva Zelandia inform6 al Comité que el documento sobre ,aceptacion de
imprecision en los estimados experimentales de la incertidumbre en la medicion”, aplicado al concepto de
intervalos de tolerancia para la evaluacion de los métodos de ensayo, no ha sido aceptado a fines de
publicacion, sin embargo esto no debe atrasar el trabajo del Comité en el desarrollo de Directrices basadas en
técnicas bien establecidas. La Delegacion subrayo que una exigencia de primer orden frente a los métodos
analiticos es su idoneidad para el fin previsto y que cualquier decision sobre el rendimiento del método debe
sustentarse sobre como el rendimiento del método afecta la valoracion de conformidad y propuso desarrollar
principios para la evaluacion de conformidad y un procedimiento para evaluar la idoneidad para el fin
previsto. La Delegacion resalté las limitaciones del actual criterio en consideracion que puede conducir al
rechazo de métodos apropiados o a la aceptacion de métodos inapropiados y propuso proceder con el
Proyecto de Directrices tomando en cuenta el trabajo sobre los criterios en CX/MAS 09/30/7 y el proyecto
preparado por la 28* Reunion en CX/MAS /07/28/3. La Delegacion propuso que el Comité deberia tomar en
cuenta el riesgo aparente del criterio actual y la necesidad de un mayor trabajo incluyendo el desarrollo de
principios para la evaluacion de conformidad de los alimentos; la revision de las Directrices del Codex para
estudios de rendimiento de los métodos; la revision de las Instrucciones de Trabajo para la Implementacion
del Enfoque de Criterios y la revision de las Directrices mencionadas mas arriba.

15.  Algunas delegaciones expresaron la opinion de que el Comité no deberia proceder con el desarrollo de
directrices puesto que el documento presentado en la sesion no estaba estructurado en la forma de directrices,
sino mas bien era un documento de discusion.

16. El Comité recordd que el trabajo sobre la evaluacion de métodos ha procedido sobre la base del
documento preparado en una reuniéon anterior por el Reino Unido, incluyendo el enfoque convencional, que
fue usado como base para el Proyecto de Directrices y el enfoque de idoneidad segun el fin previsto, sobre el
cual el Comité ya ha decidido no proceder mas. Igualmente se senald que el enfoque de idoneidad para el fin
previsto podria ser considerado para los métodos del Tipo IV, y que el enfoque de criterios era aplicable para
los métodos del Tipo Iy IIL

17.  Una delegacion propuso que el trabajo que ya habia avanzado tanto no deberia perderse y que este
Tema y el Tema 6 sobre los criterios deberia fusionarse o ser considerados conjuntamente con el fin de evitar
su duplicacion. Algunas otras delegaciones expresaron la opinion de que el trabajo sobre criterios deberia
realizarse separadamente y que un nuevo trabajo sobre la revision de otros textos del Codex existentes se
podria realizar en el futuro si era necesario. En vista de la discusion de mas arriba el Comité reconocié que
en esta etapa no habia apoyo para proceder con el desarrollo del Proyecto de Directrices.

Estado de Tramitacion del Provecto de Directrices para la Evaluacion de los Métodos de Analisis
Aceptables

18.  El Comité acordd proponer a la 32* Reunion de la Comision discontinuar el trabajo sobre el Proyecto
de Directrices.

* CCMAS 09/30/3 CRD 12 (observaciones de la Comunidad Europea)
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PROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA SOLUCION DE CONTROVERSIAS SOBRE LOS
RESULTADOS (DE ENSAYO) ANALITICOS (Tema 3b del Programa)’

19.  El Comité recordd que en su ultima reunion habia sostenido una extensa discusion y hecho cambios
significativos y acordd devolver el Proyecto de Directrices al Tramite 6, para mayores comentarios y
consideraciones en el Tramite 7, en vistas de su finalizacion en la presente reunion.

20. El Comité considerd el documento en CRD 22 preparado por el grupo de trabajo fisico en sesion,
realizado durante la presente reunion para hacer el texto mas simple y preciso, reflejando los comentarios
presentados. La Delegacion de Paises Bajos, hablando como presidente del grupo de trabajo fisico en sesion,
resaltd que las Directrices se ocupan de como tratar las controversias relacionadas a los resultados de los
ensayos pero no se ocupa de cuestiones de muestreo y que el texto en la seccion 3 ha sido enmendado para
permitir flexibilidad en las controversias por resolver. Igualmente se sefiald que estas directrices deberian
aplicarse en la situacion cuando ambos paises, importador y exportador, estaban de acuerdo en usarlas.

21. Las enmiendas y observaciones hechas se resumen como sigue:

Seccion 2: Prerrequisitos/Hipotesis

22.  En la tercera rueda se acordd afiadir una nota de pi¢ de pagina para establecer que “por lo menos un
muestreo representativo” pude referirse a una serie de muestras cuando mas de una muestra estaba
involucrada, tomando nota de que a través de las Directrices, el término “muestra” podia referirse a mas de
una muestra. Con respecto a las muestras de reserva aunque estas se requieren primeramente para dividirse
en tres partes esencialmente idénticas para analisis confirmatorios, se acord6 afiadir una nota de pié de
pagina para permitir flexibilidad para partir la muestra en s6lo dos partes idénticas.

Seccion 4: Analisis de muestra de reserva

23.  El Comité not6d que el grupo de trabajo fisico habia retirado una referencia a “dos laboratorios” en el
punto 2 para permitir tener dos resultados de un laboratorio. La Delegacion de Brasil refiriéndose a su
comentario escrito en CX/MAS 09/30/4, propuso enmendar el segundo parrafo para dar una opcion que
permita la comparacion de los resultados de dos muestras diferentes. Esta propuesta no fue aceptada ya que
se sefiald que la comparacion de resultados de muestras de reserva diferentes no permitiria resolver las
controversias y en este caso la incertidumbre de la medicion no era aplicable.

Anexo

24.  El término “laboratorios” fue remplazado por “resultados” en la primera frase. Se acordd anadir el
texto: “en caso de que una serie de muestras esté involucrada debe usarse una formulacion diferente para la
diferencia critica” para tratar casos cuando se comparan los resultados de mas de una muestra. El pedido para
la insercion de un ejemplo que trate la incertidumbre de la medicion no fue aceptado porque se sefiald que
una referencia a la incertidumbre de la medicion existente en otra parte en los documentos del Codex podria
ayudar a comprender esta cuestion.

Estatus de Tramitacion del Provecto de Directrices para la Solucion de Controversias sobre

Resultados (de ensayo) Analiticos

25.  El Comité acord6 presentar el Proyecto de Directrices como enmendado mas arriba, con algunos
cambios de redaccion menores, a la 32% Reunion de la Comision a fines de adopcion en el Tramite 8.

26. La Delegacion de Brasil expreso sus reservas frente a la decision mencionada en el parrafo 23, primera
frase, puesto que la decision de eliminar la referencia a dos laboratorios causaria implicaciones practicas en
laboratorios.

> CL 2008/7-MAS, ALINORM 08/31/23 Apéndice IV), CX/MAS 09/30/4 (observaciones de Brasil, Cuba, Comunidad
Europea, Nueva Zelandia), CRD 5 (observaciones de Kenia), CRD 22 (informe del grupo de trabajo fisico en sesion )



ALINORM 09/32/23 5

PROYECTO DE DIRECTRICES SOBRE TERMINOLOGIA ANALITICA (Tema 4 del Programa)’

27.  El Comité recordd que el Proyecto de Directrices habia sido adoptado en el Tramite 5 por la 31*
Reunion de la Comision y circulado para comentarios en el Tramite 6. E1 Comité considerd el documento
seccidn por seccidon y realizo varias enmiendas y comentarios.

28. La Delegacion del Brasil propuso remplazar la definicion de Sesgo con la definicion del VIM puesto
que era mas clara y practica para aplicar, tomando en cuenta que el valor verdadero no era conocido. Otras
delegaciones indicaron que la nota sobre Sesgo especificaba que “en la practica el valor de referencia
aceptado es substituido por el de valor verdadero”, que las expectativas fueron igualmente esclarecidas en las
notas y por lo tanto la definicion debe mantenerse como referencia al valor verdadero, lo cual fue claramente
explicado.

29. La Delegacion de los Estados Unidos recordd también que la terminologia habia sido revisada sobre la
base siguiente: las definiciones en el Manual de Procedimiento se mantuvieron donde fue posible, como es el
caso de sesgo, la revision ha integrado las definiciones de ISO Standard 3534-2 y donde estas no son
disponibles, las definiciones del VIM.

30. Después de una mayor discusion, el Comité acordd mantener la definicion actual de Sesgo con una
frase adicional indicando que “en la practica el valor verdadero puede ser substituido con el valor
convencional de cantidad” y eliminar la nota referida a “valor de referencia aceptado”. La definicion de
Valor Cuantitativo Convencional, como se incluye en VIM fue igualmente afiadido a las directrices.

31. La Delegacion de Nueva Zelandia sefiald6 que las consecuencias de introducir del Valor Critico
deberian considerarse cuidadosamente en términos de la aceptabilidad de métodos de andlisis y propuso
eliminar las notas relacionadas al calculo puesto que estas no estaban seriamente fundamentadas desde el
punto de vista estadistico. La Delegacion igualmente indico que la cantidad Lc usada en la ecuacion para la
deteccion no era la Lc usada bajo el Valor Critico y propuso revisar la anotacion con el fin de evitar
confusiones.

32. Al Comité se le inform6 que las anotaciones usadas en las definiciones podrian considerarse en el
marco de ISO TC 69 en el futuro y acordé que las anotaciones actuales podrian mantenerse en el Limite de
Deteccion, en esta etapa.

33. El Comité discutio si el Valor Critico podria mantenerse como una definicidon separada o integrarse en
el Limite de Deteccion puesto que era utilizada solo en el marco de esta definicion. Luego de una cierta
discusion, el Comité acordd afiadir una nota esclareciendo que “el Valor Critico es importante para
determinar el Limite de Deteccion” y mantener la definicion de Valor Critico en vista de su importancia para
definir el Limite de Deteccion.

34. El Comité acordd mantener las abreviaciones LOD y LOQ para Limite de Deteccion y Limite de
Cuantificacion ya que estas eran ampliamente usadas, en lugar de LD y LQ.

35. En la definicion de HorRat, el Comité acordd insertar el valor actual de desviacion estandar relativa
prevista (22%) en la Gltima frase que se refiere a la concentracion menor que 0.12 mg/kg.

36. En la definicion de Recuperacion se acord6 eliminar la referencia a extraccion ya que la recuperacion
era aplicable al procedimiento analitico como totalidad.

37. El Comité acordd insertar una nota para el efecto de que Desviacion Estdndar Relativa de
Repetibilidad (Reproducibilidad) es también conocida como Coeficiente de Variacion, término que es usado
comunmente.

38.  El Comité acordd remplazar la definicion de Veracidad por la definicion VIM que es mas precisa.

39. El Comité acord6 insertar las siguientes nuevas definiciones: Analito, como se usa para propdsito de
definicion de las buenas practicas de laboratorio en el analisis de residuos de plaguicidas’; Ensayo®

® ALINORM 08/ 31/23, Apéndice V, CL 2008/28-MAS, CX/MAS 09/30/5 (observaciones de Australia, Brasil, Cuba,
Iran, Japon, Kenia, Nueva Zelandia, Portugal, Estados Unidos), CRD12 (observaciones de la Comunidad Europea),
CRD 13 (observaciones de Chile), CRD 16 (observaciones de la Republica de Corea)

” Directrices sobre la Buena Practica de Laboratorios en Analisis de Residuos (CAC/GL 40-1993)

¥ La referencia se proporcionara.
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(definicion ISO); Prueba’, usando la definicion de ISO, con una nota concerniente a prueba cualitativa;
Meétodo de Medicion (definicion VIM) y Valor atipico (definicion ISO).

40. El Comité igualmente realiz6 varias correcciones de redaccion con propositos de esclarecimiento, para
asegurar la consistencia a través del texto o para actualizar referencias.

41. El Comité saludé la propuesta de la Delegacion de Chile y Cuba para los paises de idioma castellano
de revisar el documento con el fin de asegurar que se usaba una terminologia adecuada en castellano.
Igualmente se acordd que la Delegacion de los Estados Unidos, la Delegacion de Chile y el Secretariado del
Codex trabajarian juntos para asegurar que los simbolos y acronimos usados para las definiciones se
mantendran en la traduccion.

42.  El Comité not6 que después que las directrices fueron finalizadas, algunos documentos del Codex
podrian necesitar una revision para asegurar que estos sean consistentes con la terminologia revisada.

Estado de Tramitacion del Provecto de Directrices sobre Terminologia Analitica

43.  El Comité acord6 adelantar el Proyecto de Directrices tal como enmendado en la presente reunion, al
Tramite 8 para su adopcion por la 32* Reunion de la Comision del Codex Alimentarius (véase Apéndice I1I).
Igualmente se acordd que en seguido a la adopcion de las Directrices, la seccion sobre la Terminologia
Analitica deberia eliminarse en el Manual de Procedimiento, tal como se acordd inicialmente cuando se
aprobo el nuevo trabajo sobre las Directrices.

Enmiendas Consecuentes

44, El Comité tomdé nota que la referencia a una de las definiciones recomendadas para su
eliminacion,”especificidad” aparece en el Manual de Procedimiento en la seccion (b) (1) Criterios Generales
para la Seleccion de Métodos de Analisis y acordd que deberia ser remplazada por “selectividad”. El Comité
acord6 presentar al Comité sobre Principios Generales las enmiendas propuestas para su aprobacion y a la
32% Reunion de la Comision para su adopcion (véase Apéndice VI).

RATIFICACION DE LAS DISPOSICIONES SOBRE METODOS DE ANALISIS EN LAS NORMAS
DEL CODEX (Tema 5 del Programa)'’

45.  El informe del Grupo de Trabajo ad hoc sobre Ratificacion de Métodos de Analisis fue presentado por
su presidente Dr. Roger Wood (Reino Unido). El Comité examiné los métodos propuestos para ratificacion y
adicionalmente a los cambios en la redaccion hizo las siguientes enmiendas y recomendaciones.

Comité sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes Especiales

Norma revisada sobre Preparados para Lactantes y Preparados para Usos Medicinales Especiales
Destinados a los Lactantes

46. El Comité examin6 los métodos en la norma indicada mas arriba, tomando en cuenta las respuestas
ofrecidas por el Comité sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes Especiales (CCNFSDU) a las
preguntas de las 28" y 29 reuniones del CCMAS.

47. El Comité acordo pedir al CCNFSDU aclarar la referencia a calorias solo en la disposicion y calculo
de energia y considerar el establecimiento de factores de conversion pertinentes para kilojoules y el método
fue ratificado como Tipo 1. Algunos de los métodos requeridos para el calculo de calorias fueron enumerados
bajo la determinacion de total de carbohidratos.

48. Para la determinacion del contenido total de grasa, ya que el método Rdse Gottlieb es aplicable solo
cuando el preparado es completamente soluble en amoniaco, mientras que el método Weinbull-Berntrop se
usa cuando los productos no son completamente solubles en amoniaco, las condiciones para el uso fueron
aclaradas en el cuadro.

49. Puesto que el mismo método es usado tanto para la determinacion de acidos grasos trans y acidos
grasos se acordd mantener una sola referencia para los acidos grasos (incluyendo los acidos grasos trans).

? La referencia se proporcionara.
' CX/MAS 09/30/5, CRD 1 (Informe del Grupo de Trabajo sobre la Ratificacién de Métodos de Analisis y Muestreo,
CRD4 (observaciones de la Republica de Corea), CRD 10 (observaciones de Tailandia)
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50. El Comité acordd que aunque no ha sido validado para los preparados, el método para los acidos
grasos ha sido validado para un ambito muy amplio de matrices y por lo tanto era aplicable para los
preparados. Como una situacion similar se presenta en varios métodos, el Comité acordd que los métodos
generales pueden ser recomendados para alimentos individuales, tomando en cuenta las otras matrices sobre
las que estos han sido validados.

51.  Se tomo nota de que el método AOCS se aplica a la determinacion del contenido de acidos grasos total
y que ha sido optimizado para los acidos grasos trans y que ya ha sido ratificado como método Tipo II para
los fines del etiquetado nutricional (grasas saturadas). Los métodos AOAC y AOCS fueron ratificados como
Tipo I11.

52.  Los métodos para fosfolipidos fueron ratificados como Tipo III, en vista de la discusion indicada mas
arriba sobre la aplicabilidad de los métodos generales a alimentos individuales.

53. Todos los métodos usados para el calculo de total de carbohidratos fueron enumerados bajo una tnica
referencia como Tipo I, en coherencia con la practica actual.

54.  El método AOAC 934.01 fue eliminado puesto que era aplicable a los piensos y el método AOAC
925.23 fue remplazado con los métodos AOAC 990.19 y AOAC 990.20. Igualmente se confirmé que el
método IDF|ISO era aplicable tanto a productos liquidos como secos.

55. Para la vitamina A, la aplicabilidad de los métodos en relacién al contenido de Vitamina A fue
esclarecida y todos los métodos propuestos fueron ratificados como se enumera en el Cuadro.

56. Para la vitamina D, los métodos NMKL y CEN fueron ratificados como Tipo II, los métodos AOAC
como Tipo 111, y las formas de medicién de Vitamina D fueron especificadas.

57. El método CEN para la vitamina E fue ratificado como Tipo II, puesto que este puede determinar
todos los congeneres tocoferol individuales y el método AOAC como Tipo III..

58. Para la vitamina K, los métodos AOAC y CEN fueron enumerados juntos como Tipo II puesto que son
idénticos. E1 AOAC 992.27 fue eliminado puesto que este s6lo puede detectar trans-K1 y las normas no
ofrecen calificacion sobre la forma de vitamina K, por lo tanto el método debe detectar ambas vitaminas cis-
Ky trans-K.

59. Respecto a la tiamina, AOAC 942.23 fue eliminado en vista de una interferencia espectral significante
y también se elimin6 de los métodos para “alimentos especiales”. A pesar de que dicha interferencia también
existe con AOAC 986.27, este se mantuvo como Tipo III debido a su uso corriente, con la anotacion de que
se debe tener cuidado en la aplicacion de este método debido a la interferencia espectral. El método CEN fue
ratificado como Tipo I1.

60. El Comité tomd nota de que el método AOAC para riboflavina estaba sometido a interferencia
espectral pero era mas facil de usar que el método HPLC CEN y lo mantuvo como Tipo III con la misma
nota que en el caso de la tiamina y el método CEN fue ratificado como de Tipo II.

61. El Comité recordd su anterior recomendacion para revisar los métodos de microbioensayos y
remplazarlos con métodos mas modernos. El método AOAC para niacina usando microbioensayo se
mantuvo como Tipo III, como era usado hasta ahora. Debido a que el método prEN 15652:2007 usando
HPLC todavia no ha sido publicado, fue ratificado como Tipo II, para inclusiéon después de su publicacion
final, que se espera para julio del 2009.

62. Para la vitamina B6, los métodos AOAC y CEN de microbioensayo fueron ratificados como Tipo III.
El Comité acord6 preguntar a CCNFSDU si estos microbioensayos deberian permanecer en vista de una
recomendacion anterior para remplazarlos con métodos mas modernos. Como los métodos AOAC 2004.07 y
EN 14164:2008 son idénticos, estos fueron incluidos juntos como Tipo Il y el otro método CEN como Tipo
1.

63. El Comité anot6 que el AOAC 986.23 para la vitamina B12 fue validado para la formula infantil y que
no habia otros métodos actualmente a disposicion para la determinacion de vitaminas B12, y por lo tanto lo
ratificé como Tipo II.

64. Para el acido foélico los métodos AOAC y CEN de microbioensayo que son idénticos fueron
enumerados como Tipo II porque no hay otros métodos validados a disposicion. Como el inmunoensayo de
biosensor optico y los métodos HPLC estan todavia en la fase de estudios colaborativos en AOAC, estos
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fueron incluidos como Tipo IV, con el entendimiento de que estos seran reconsiderados después de la
terminacion de los estudios.

65.  El Comité tomo nota del esclarecimiento que hizo CCNFSDU sobre la expresion de vitamina C con el
método AOAC 985.33. Como este determina solamente el acido L(+) ascorbico y no el acido ascdrbico total
y acido dehidroascorbico, como esta especificado en las normas, se acordé eliminar este método y mantener
el método CEN como Tipo II. Sin embargo, como se subray6é que se utiliza el método AOAC para fines de
control de calidad, el Comité recordd que los métodos seleccionados en las normas del Codex estaban
previstos para uso por los Gobiernos para controlar la conformidad, mientras otros métodos podrian usarse
para el control de calidad.

66. Respecto al hierro, el Comité discutio el enfoque que deberia tomarse cuando métodos especificos han
sido desarrollados para alimentos individuales, en adicion a los métodos generales. Después de cierta
discusion se acordo incluir solamente los métodos especificos que fueron ratificados como propuso
CCNFSDU, puesto que el método general ya habia sido enumerado para todos los alimentos, e inserir una
nota indicando que el método general del Codex también era disponible. Se acordé ratificar los métodos
propuestos para el hierro por CCNFSDU como Tipo III.

67. El Comité tom6 nota de que el método IDF|ISO para el calcio ya estaba enumerado como método Tipo
II para la determinacion de potasio y sodio en alimentos especiales y fue ratificado como Tipo I, con el
método AOAC como tipo III.

68. Para el clorido, el método AOAC 986.26 fue ratificado como Tipo III puesto que un método general
ya se aplica a alimentos especiales como Tipo II.

69. El Comité tom6 nota de que los métodos propuestos para el selenio no han sido validados
especificamente para formula para infantes, pero acordd que pueden ser utilizados puesto que han sido
validados para un ambito muy amplio de matrices. El método CEN fue ratificado como Tipo Il y los dos
métodos AOAC como Tipo III.

70. Para el cromo, el Comité acord6 ratificar el método EN 14082:2003 como Tipo II y los otros dos
métodos propuestos como Tipo III. Para el molibdeno el método CEN fue ratificado como Tipo II y el
método AOAC como Tipo III.

71. Respecto a la cuestion general sobre los criterios para la seleccion de métodos apropiados de Tipo 11,
el Comité informé al CCNFSDU que los métodos han sido seleccionados sobre la base de caracteristicas
analiticas, precision, sensibilidad, limite de deteccion, y el ambito de validacion de cada método particular
que ha permitido asignar un Tipo sobre una base consistente a todos los métodos presentados por
CCNFSDU, y que este era el enfoque general para establecer el tipo de los métodos. El Comité igualmente
acord6 estimular a los comités del Codex a continuar el enfoque de criterios como alternativa a la seleccion
de métodos especificos.

Comité sobre Frutas y Vegetales Elaboradas
Proyecto de norma para confituras, jaleas y mermeladas

72.  El Comité acordd revocar los métodos para calcio e impurezas minerales puesto que no existen
disposiciones en el Proyecto de Norma.

Proyecto de normas para algunas hortalizas en conserva

73.  El Comité acordd buscar esclarecimiento por el CCPFV para saber si el método ISO 762:1982
actualmente incluido para las conservas de palmito se debia mantener y ratifico el método AOAC 971.33
ratificado como Tipo I. Todos los otros métodos fueron ratificados o revocados como propuesto por el
CCPFV.

Normas para productos acuosos de coco

74.  El Comité eliminé los métodos Bligh-Dyer y AOAC 983.23 para las grasas totales puesto que estos
usan cloroformo como solvente.

75.  El Comité considerd la informacién proporcionada por la Delegacion de Tailandia en el documento
CRD 10 sobre la validacion de estudios realizados sobre ISO 1211:1999 para el total de grasas e ISO
6731:1989 para el total de solidos en la leche de coco y acordé ratificar ambos métodos como Tipo 1. El
método AOAC 963.15 para grasas totales fue por lo tanto eliminado puesto que s6lo un método Tipo I puede
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mantenerse. El Comité hizo notar que seria util si los estudios de validacion eran publicados con el fin de
ofrecer una informacidon pertinente a los usuarios, puesto que estos métodos fueron desarrollados
originalmente para productos lacteos.

Planes de Muestreo

76.  El Comité hizo notar que no habia indicacioén del proposito de los planes de muestreo en el Proyecto
de Norma para Algunas Hortalizas en Conserva y el Proyecto de Norma para Confituras, Mermeladas y
Jaleas, y pidi6 al CCPFV que aclarase a que disposiciones en las normas se aplicarian los planes de
muestreo.

Comité Coordinador FAO/OMS para Asia
Proyecto de norma para el gochujang

77. Laltima reunion del Comité habia ratificado el método AOAC para la determinacién de la capsaicina
y temporalmente ratificd el método propuesto en el Proyecto de Norma para el Gochujang como Tipo IV
como que no habia sido completamente validado.

78. El Comité examind los estudios de validacion realizados por la Republica de Corea para la
determinacion de capsaicina (CRD 4) y ratifico el método como Tipo IV, puesto que el estudio inter-
laboratorio no era todavia completo.

79. La ultima reunion del Comité habia temporalmente ratificado el método para la determinacion de
proteina cruda, desde que el ambito del método AOAC 984.13 no habia sido extendido al gochujang y el
método AOAC 934.01 para humedad, porque era necesario aclarar el alcance de la temperatura de
desecacion. En vista de la informacion ofrecida por la Republica de Corea sobre la validacion de estos
métodos en estudios de colaboracion, estos fueron ratificados como Tipo L.

Anteproyecto de Norma para la Pasta de Soja Fermentada

Anteproyecto de Norma para Flor de Palmera Sagu Comestible

80. El Comité ratifico los métodos como proponia CCASIA con algunas correcciones de redaccion.
Comités sobre Azicares

81. El Comité recordd que en su ultima reunioén habia considerado el método para la determinacion del
color en azicar blanco de plantacion y refineria y que habia postergado su consideracion pendiente de una
decision sobre esta cuestion por el ICUMSA. El Comité tomoé nota de la respuesta de ICUMSA de que el
método GS2/3-9 tenia una Estado Aceptado y que el método GS9/1/2/3-8 tenia Estado Oficial en el libro de
métodos de ICUMSA y que ICUMSA recomendaba que los usuarios adopten el método GS9/1/2/3-8 donde
era posible, mientras se aceptaba que el método GS2/3-9 todavia tiene utilidad y dara resultados similares
sobre el ambito de su aplicacion.

82. Como ambos métodos son empiricos y solo se puede mantener un método, el Comité ratifico el
método GS9/1/2/3-8 como Tipo I para azicar blanco de plantacion y refineria.

83.  El Comité igualmente tomo nota de que ICUMSA estaba revisando el sistema de enumeracion de sus
métodos y que al mismo tiempo una explicacion del sistema de ICUMSA sera presentada en el Libro de
Meétodos de ICUMSA.

84. El Comité expresoé su apreciacion al Dr.Wood y al grupo de trabajo por el excelente trabajo realizado y
acordo de que el grupo de trabajo sera convocado con anterioridad a la proxima reunion. El estado de la
ratificacion de los métodos de analisis y muestreo se presenta en el Apéndice I'V.
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DIRECTRICES SOBRE EL ESTABLECIMIENTO DE CRITERIOS SOBRE LOS METODOS
PARA LA IDENTIFICACION DE METODOS ANALITICOS RELEVANTES (Tema 6 del
Programa)"'

85. El Comité recordd que su 29* Reunion habia acordado establecer un grupo de trabajo electronico
dirigido por Suecia con la ayuda del NMKL para redactar de nuevo la Seccion Il de las instrucciones de
Trabajo para la Implementacion del Enfoque de Criterios en el Codex que ofrezca directrices (ejemplos) para
establecer criterios de métodos para inclusion en el Manual de Procedimiento para consideracion de la actual
reunion.

86. La Delegacion de Suecia hablando como Presidente del grupo de trabajo electronico recordd que
desde la 27* Reunion se han hecho esfuerzos para simplificar el texto, sin embargo era muy dificil seguir
simplificando el documento sin perder informacién. El Comité considerd el documento en el Anexo II del
documento CX/MAS 09/30/7, que dispone los requisitos de aceptacion para establecer valores numéricos;
criterios para la aplicabilidad asociados con valores de concentracion; niveles y alcance aplicable minimo;
criterios para precision; incluyendo ejemplos de métodos de evaluacion para la conformidad.

87. El Comité discutié la definicion de recuperacion como fue propuesto extender la definicion para
permitir cubrir todos los métodos analiticos incluyendo determinacion, pero no debe ser definido s6lo como
el rendimiento de extraccion. Después de alguna discusion el Comité acordo eliminar la segunda frase en la
Seccidn 1.4 como se recordd que la definicion de recuperacion fue discutida en el Tema 4 del Programa.
Igualmente se acordd que la expresion de precision (PRSDg) debia ser consistente a través de todo el
documento. Algunos otros comentarios también fueron discutidos respecto a los criterios sobre el uso del
sesgo en la Seccidén 1.5; uso consistente de definiciones para LOD/LOQ; armonizacion para el uso de
simbolos. En la Secciéon 1.1.1, RSDRy fue remplazado con PRSDr y el término “tedricamente” fue
remplazado con “previsto”. Consecuentemente, las expresiones para precision fueron enmendadas en el
Cuadro 1 de las Instrucciones de Trabajo.

88.  El Observador de NMKL, refiriéndose al CRD 18, propuso afiadir un cuadro y otros textos en el
Anexo 11, por lo que el Comité solicité a Suecia y a NMKL presentar un texto revisado para discusion en la
presente reunidn, teniendo en mente los cambios realizados y los comentarios de mas arriba. El Comité
considerd el texto en CRD 19 con la revision en negrita o tachada. La discusion realizada y decisiones
tomadas se resumen como sigue:

Seccidn 1

89. Se acordd colocar a una nota a pie de pagina mas abajo, la frase que establece “estos criterios son
aplicables a métodos plenamente validados excepto para métodos como PCR y ELISA que requieren otro
grupo de criterios”. Consecuentemente, igualmente se acordo afiadir la misma nota debajo del Cuadro 1 de
las Instrucciones de Trabajo en el Manual de Procedimiento.

Seccién 1.1.1

90. Una propuesta de eliminar esta seccion no fue aceptada, tomando nota de que no estaba claro como
aplicar el criterio, en particular para uso de métodos Tipo II y III.

Discusion General

91. Se plante6é una cuestion de que si el proyecto de directrices deberia incluirse en el Manual de
Procedimiento o convertirse en un Documento del Codex separado, haciendo notar que el Comité sobre
Principios Generales (CCGP) habia recomendado que los documentos destinados para el uso de los
gobiernos deberian publicarse como parte del Codex Alimentarius, el Comité reafirmé la intencion original
de este trabajo de desarrollar el documento para uso de los comités del Codex, y en particular el CCMAS.
Varias delegaciones apoyaron la inclusion del documento en el Manual de Procedimientos, puesto que
ofrecen una guia a los Comités del Codex.

" CX/MAS 09/30/7, CRD 5(observaciones de Kenia), CRD 6(observaciones de Brasil), CRD 7 (observaciones de ISO),
CRD 17 (observaciones de los Estados Unidos de América), CRD 18 (observaciones de NMKL), CRD 19 (Texto
revisado preparado por Suecia y NMKL)
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Estado de tramitacion de las Directrices sobre el Establecimiento de Criterios sobre los Métodos para

la Identificacion de Métodos Analiticos Relevantes

92. El Comité acordd presentar las Directrices al CCGP para su aprobacion y a la 32* Reunién de la
Comision para su adopcion (véase Apéndice V).

ANTEPROYECTO DE DIRECTRICES SOBRE CRITERIOS PARA LOS METODOS PARA LA
DETECCION E IDENTIFICACION DE LOS ALIMENTOS OBTENIDOS POR MEDIOS
BIOTECNOLOGICOS (Tema 7 del Programa)"

93.  El Comité recordd que en la 31* Reunion de la Comision se aprobo el nuevo trabajo para desarrollar
las Directrices sobre Criterios y se habia recomendado que el Comité considere las preocupaciones y
recomendaciones respecto al ambito expresadas durante la reunion.

Consideraciones de la expansion del ambito

94.  El Comité primero considerd la posible extension del ambito. Algunas delegaciones eran de la opinién
que las directrices eran validas y debian aplicarse no so6lo a materiales genéticamente modificados, sino
también tratar un amplio margen de cuestiones de inocuidad de los alimentos tales como los alergenos,
contaminantes y patdgenos y propusieron ampliar el ambito de las directrices. Algunas delegaciones se
opusieron a la ampliacion del ambito como que esto puede producir un atraso potencial del trabajo. Estas
delegaciones subrayaron que habia una necesidad urgente de guia técnica sobre la metodologia aplicada en
los alimentos genéticamente modificados y la necesidad de su armonizacion a nivel internacional.

95.  Para lograr el consenso sobre esta cuestion en la sesion plenaria se establecido un grupo de trabajo
fisico co-presidido por Argentina y el Reino Unido, para considerar la posible expansion del ambito,
teniendo en mente que el Comité no deberia atrasar el progreso del trabajo para desarrollar las directrices.

96. El Comité discuti6 una propuesta de declaracion y un titulo nuevo de las Directrices que fueron
preparados por el grupo fisico de trabajo en el CRD 20.

97. La Delegacion de Canada expresé su preocupacion sobre la ausencia de normas del Codex que
requieren métodos de analisis y que no apoyo la inclusion de alergenos y patdgenos microbioldgicos en el
ambito.

98. La Delegacion de Australia era de la opinion que la inclusion de ejemplos en el nuevo ambito
desplazaba el énfasis del documento mas hacia cuestiones de proteccion de la salud que el documento
original.

99. Algunas enmiendas fueron hechas para eliminar referencias a la identificacion de variedades,
alergenos o patdgeno microbiologicos. El Comité acordé con el siguiente &mbito:

Estas directrices ofrecen informacion para la validacion de método de deteccion, identificacion y
cuantificacion de secuencias ARN y proteinas especificas en los alimentos obtenidos por medios
biotecnologicos. Estas Directrices pueden ofrecer también informacion sobre la validacién de
métodos para otras secuencias especificas de ARN y proteinas de interés en otros alimentos.
Informacién relacionada a consideraciones generales de validacion de métodos de analisis de
secuencias especificas de ARN y proteinas especificas en alimentos se dan en la primera parte de
estas Directrices. Anexos especificos contiene informacion sobre definiciones, validacién de
metodos cuantitativos PCR, validacion de métodos cualitativos PCR, validacion de métodos
basados en proteinas, y pruebas de competencia.

100. El Comité examind dos opciones de propuesta del titulo y acordd remplazar el actual titulo con
“Anteproyecto de Directrices sobre criterios para métodos de deteccion, identificacion y cuantificacion de
secuencias especificas de ADN y proteinas especificas, en particular en alimentos obtenidos por la
biotecnologia moderna”.

12 CX/MAS 09/30/8, CX/MAS 09/30/08-Add.1(observaciones de Australia, Brazil, Colombia, Japén, Kenia, Estados
Unidos de América, EUROPABIO, ICGMA, ILSI), CX/MAS 09/30/08-Add.2(observaciones de Argentina), CRD 11
(observaciones de CropLife International), CRD 16 (observaciones de la Republica de Corea), CRD 20 (informe del
grupo de trabajo fisico en sesion )
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101. La Delegacion de Australia mantuvo su reserva sobre las enmiendas al titulo puesto que no apoyaba
ninguna extension del ambito. La Delegacion de los Estados Unidos expreso su reserva con respecto a la
inclusion del término “biotecnologia moderna” en el titulo. Los Estados Unidos preferian la segunda opcion
para el titulo, que incluia biotecnologia y varias otras aplicaciones en una nota al pie al titulo para aclarar el
ambito ampliado del documento y las aplicaciones de estos criterios para los métodos.

102. El Comité acordd informar a la Comision sobre las enmiendas al ambito y titulo.

Comentarios Generales sobre las Directrices

103. El Comité consider6 el anteproyecto de directrices para compartir las opiniones generales de como
mejorar el texto. Los comentarios hechos se resumen en lo que sigue:

104. El Comité acordo cambiar la estructura y el esquema tomando en cuenta la propuesta de Japon en sus
comentarios escritos en CX/09/30/8-Add.1 dirigido a hacer las directrices mas faciles y comprensibles.

105. El Comité hizo notar que las directrices fueron preparadas para uso por los gobiernos, por lo tanto no
incluyen textos describiendo las cuestiones de procedimiento del Codex (por ejemplo aprobacion por el
CCMAS) y acordé eliminar la seccién entera sobre “INFORMACION OFRECIDA AL CODEX CUANDO
UN METODO PARA ALIMENTOS OBTENIDOS POR MEDIO BIOTECNOLOGICOS SERA
EXAMINADO POR CCMAS PARA SU APROBACION” y remplazé el titulo actual del Anexo 1 con
“informacion requerida cuando los métodos son considerados para uso” y elimin6 el primer parrafo.

106. El Comité hizo notar que la subseccion “Aplicabilidad del Método” necesita cambios sustanciales para
incluir métodos de ensayo basados en proteinas. Ademas se hizo notar que habia necesidad de actualizar
métodos de deteccion y referencias técnico/cientificas, el calculo de la incertidumbre de la medicion,
eliminacion de repeticion, armonizacion de los términos y otras enmiendas de redaccion necesarias a lo largo
del documento.

107. El Observador de AOCS, hablando para la Reunion Inter-agencias, y el Observador de la ISO hicieron
notar que algunos proyectos estaban en desarrollo y habian ya producido directrices y métodos validados
para el analisis de los bio-marcadores moleculares

Estado de Tramitacion de las Directrices sobre Criterios para los métodos para la deteccion e
identificacion de los alimentos obtenidos por medios biotecnolégicos

108. El Comité acordd devolver el texto al Tramite 2 y establecer un grupo de trabajo electrénico, con la
presidencia conjunta de Alemania, Argentina y Reino Unido, trabajando en inglés, abierta a todos los
miembros y organizaciones observadoras, para revisar el anteproyecto de directrices, tomando en cuenta los
comentarios presentados y planteados en la presente reunion. El texto revisado se circularia para comentarios
en el Tramite 3 a fines de examen en la proxima reunion.

ANTEPROYECTO DE DIRECTRICES REVISADAS SOBRE LA INCERTIDUMBRE EN LA
MEDICION (Tema 8 del Programa)13

109. El Comité recordd que en su ultima reunion se habia presentado una propuesta para un nuevo trabajo
sobre la revision de las Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicion (CAC/GL 50-2004) que habia sido
aprobado por la Comisiéon como nuevo trabajo y que un nuevo grupo de trabajo electronico dirigido por el
Reino Unido habia preparado el Anteproyecto de Directrices Revisadas.

110. La Delegacion del Reino Unido presentd el documento e indicoé que el documento no se dirigia a los
expertos en metrologia sino para los proveedores rutinarios de datos analiticos, clientes de los laboratorios
que ofrecen datos analiticos y a los delegados del Codex. El documento intenta esclarecer el significado de la
incertidumbre de la medicion y responder a varias cuestiones especificas en las secciones del 1 al 9. La
Delegacion recordd que la incertidumbre de la medicion tiene que ser calculada bajo los requisitos de ISO
17025:2005, ratificados en el Codex como referencia y que se anticipaba que este pedido seria hecho a
propositos del comercio internacional; que el documento no se ocupa de la incertidumbre del muestreo y que
ningun procedimiento especifico era recomendado para calcular la incertidumbre, sélo que el procedimiento
deberia tener credibilidad cientifica. El documento resaltaba las implicaciones de las recomendaciones en el
Manual de Procedimiento sobre el Uso de los Resultados Analiticos y en particular que los Comités sobre

B CX/MAS 09/30/9, CX/MAS 09/30/9-Add.1 (observaciones de Australia, Japén, Nueva Zelandia), CRD 13
(observaciones de Chile), CRD 12 (observaciones de la Comunidad Europea), CRD 14 (observaciones de Nueva
Zelandia)
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productos del Codex deberian reconocer la diferencia entre valor numérico en la especificacion y el valor
numérico al que tiene que ajustarse al especificacion. Las situaciones diversas que pueden ocurrir en la etapa
de aplicacion se analizan en la Seccion 9 y se resumen en el diagrama y las situaciones de controversia se
tratan en la Seccién 10.

111. El Comité expreso su agradecimiento a la Delegacion del Reino Unido y al grupo de trabajo por el
desarrollo de este importante documento que trata cuestiones complejas.

112. Algunas delegaciones recordaron que el Comité sobre Residuos de Plaguicidas estaba trabajando
también sobre las directrices para la incertidumbre de la medicion en el area de plaguicidas y que deberia
evitarse la duplicacion a través de una adecuada cooperacion entre CCMAS y CCPR. Igualmente se sugirid
que el CCPR deberia esperar hasta que el CCMAS haya completado su trabajo con el fin de asegurar la
coherencia del enfoque.

113. El Secretariado recordd que los documentos desarrollados por CCMAS desde una perspectiva general
eran presentados regularmente al CCPR para informacion y que el CCMAS era regularmente informado del
trabajo relevante del CCPR o de otros comités, como se requeria para asegurar la coherencia del enfoque,
mientras era la responsabilidad del CCPR desarrollar las directrices para residuos de plaguicidas especificos.
La revision de las Directrices sobre la Estimacion de la Incertidumbre de los Resultados (CAC/GL 54-2006)
aplicable a plaguicidas fue aprobado por la Comision y el documento estaba todavia en una etapa temprana
de desarrollo en el CCPR y que el Comité se mantendria informado sobre su progreso bajo los asuntos
sometidos por otros comités.

114. La Delegacion de Nueva Zelandia expreso la opinion de que la incertidumbre de la medicion deberia
ser estadisticamente solida, deberia tomar en cuenta las practicas de las evaluaciones de conformidad y del
comercio de alimentos, no deberia imponer costos irracionales o un rechazo innecesario de alimentos, y
deberia recomendar planes de muestreo para ofrecer a los consumidores y productores niveles de proteccion
conocidos. La Delegacion igualmente indicd que la seccion 1 quedaba abierta a una falsa interpretacion de

que rango &% 2U es el 95% del intervalo de confiabilidad para el valor verdadero mientras que este es un
intervalo de tolerancia e indico que el CRD 14 examina el indice de cobertura alcanzado por los
procedimientos recomendados. Este documento presentaba los antecedentes para apoyar la opinion de que
los coeficientes para los limites e intervalos de incertidumbre eran subestimados y consideraba un
procedimiento recomendado para estimar la incertidumbre de la medicion.

115. Algunas delegaciones expresaron la opinion de que el documento no deberia ser tan directivo y
reflejar que las decisiones deberian basarse sobre el riesgo; que las consecuencias para los paises
importadores y exportadores deberian examinarse cuidadosamente, especialmente para la evaluacion de
conformidad.

116. El Comité notd una propuesta para la redaccion de las secciones con respecto a la necesidad de
acreditacion para evitar confusion puesto que las directrices del Codex no requieren el estado de acreditacion
de laboratorios sino mas bien la conformidad con las normas internacionales sobre acreditacion. Igualmente
notd una sugerencia de que este trabajo no deberia ocuparse de situaciones de controversia puesto que era
considerado en otro documento bajo el Tema 3b del Programa.

117. El Comité tom6 nota de la opinion de que la incertidumbre de la medicion no siempre se toma en
cuenta con el fin de determinar la conformidad como en caso de riesgo grave para la salud, siempre hay la
necesidad de emprender acciones incluso con una probabilidad baja de no conformidad, por ejemplo si hay
riesgo de exceder la dosis de referencia aguda para los plaguicidas.

118. Algunas sugerencias especificas sobre el proyecto fueron hechas durante la discusion, tales como la
inclusion de una seccion de ambito; el uso de formatos diferentes mas apropiados a las Directrices del
Codex; la insercion de referencias para los diagramas o figuras similares y revisando el documento para
evitar referencias directas o indirectas a la incertidumbre del muestreo.

119. La Delegacion del Reino Unido ofrecio algunos esclarecimientos mas en respuesta a los comentarios,
resaltando que el objetivo del documento es ofrecer un documento basado cientificamente que puede usarse
facilmente por los reguladores y Comités del Codex, e igualmente hizo notar que para los propdsitos de la
exportacion, los laboratorios tienen que ser acreditados como se menciona en las Directrices para Evaluar la
Competencia de los Laboratorios de Ensayo que participan en el Control de las Importaciones y
Exportaciones de Alimento (CAC/GL 27-1997) y este requerimiento debe reflejarse en las directrices bajo
consideracion puesto que estaban entendidas como para uso del comercio internacional. La Delegacion
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indic6d que las contribuciones y comentarios presentados deberian ser tomados en cuenta con el fin de revisar
el documento, pero que la intencidn original no debe perderse en el proceso.

120. El Comité tomd nota de, teniendo en cuenta la discusion arriba, el documento no podia ser discutido
en detalle en esta etapa y que deberia ser redactado nuevamente por un grupo de trabajo electronico dirigido
por la Delegacion del Reino Unido, abierto a todos los miembros y observadores y que trabajaria en inglés.

Estado de tramitacion del Anteproyecto de Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicion

121. El Comité acord6 devolver el Anteproyecto de Directrices al Tramite 2 para ser redactado como se
menciond mas arriba, circulado para observaciones en el Tramite 3 y examinado en la proxima reunion.

ORIENTACION SOBRE LA INCERTIDUMBRE EN EL MUESTREO (Tema 9 del Programa)'*

122. El Comité recordd que la incertidumbre del muestreo ha sido introducido en reuniones anteriores y
que la importancia de esta cuestion era reconocida pero que se habia acordado considerarla en mas detalle,
antes de emprender un trabajo especifico.

123. La Delegacion del Reino Unido presentd el documento de discusion preparado por solicitud de la
ultima reunioén y subray6 la importancia de tratar esta cuestion en el Codex, tomando en cuanta la guia
producida a nivel internacional en el EURACHEM/EUROLAB/ CITAC/Nordtest, Guia sobre el Calculo de
la Incertidumbre de la Medicion que surge del muestreo y el Manual Nordtest para los planificadores de
muestreo. Era especialmente critico para el Comité decidir si la incertidumbre del muestreo se debe tomar en
cuenta cuando se evaltia la conformidad o seguir el enfoque no cientifico de definir la incertidumbre del
muestreo como cero. La Delegacion sugirio adoptar un enfoque similar como en el caso de la incertidumbre
de la medicion con el desarrollo de las directrices, con el objetivo final de de desarrollar una guia integrando
ambas, la incertidumbre de la medicion y del muestreo e invitdé al Comité a considerar un proyecto inicial de
directrices sobre la incertidumbre de la medicion, incluyendo la incertidumbre del muestreo.

124. Varias delegaciones apoyaron el desarrollo de un documento global sobre la incertidumbre de la
medicion combinando la incertidumbre analitica y de la toma de muestras con el fin de tratar la
incertidumbre como un todo, sobre una base cientifica.

125. Otras delegaciones expresaron la opinion que era prematuro emprender nuevo trabajo en esta etapa
sobre la incertidumbre del muestreo ya que la prioridad debe darse al progreso de la incertidumbre analitica
de la medicidn, como se discutid bajo el tema 8 de la Agenda, que ha sido iniciado recientemente y requiere
un trabajo considerable para tratar cuestiones dificiles.

126. La Delegacion de Argentina hizo notar la dificultad relacionada al célculo de la incertidumbre de la
mediciéon y muestreo, cuando se determina la conformidad con especificaciones, por ejemplo en el area de
residuos pesticidas y medicinas veterinarias y expresé algunas preocupaciones como las implicaciones para
el establecimiento y aplicacion del MRL, incluyendo el control de exportacion e importacion y sefiald que la
medida deberia ser proporcional al riesgo en el area de la seguridad alimentaria.

127. La Delegacion de Nueva Zelandia expresé la opinion de que la incertidumbre de la medicion y
muestreo deberia combinarse para ofrecer una guia general sobre la incertidumbre pero expresd su
preocupacion respecto a varios aspectos del esquema propuesto: la duplicacion del método basado en las
guias de EURACHEM vy Nordtest; la incertidumbre de la subestimacion y las implicaciones respecto a su
aplicacion, especialmente a la etapa de importacion. En adicion la Delegacion indicd que las Directrices
Generales sobre Muestreo eran sdlidas cientificamente y no apoyaba su enmienda en esta etapa.

128. La Delegacion de Paises Bajos expreso la opinion que tratar dichas preocupaciones, incertidumbre de
la medicién y muestreo podria ser combinada y que el riesgo para el importador y exportador deberia quedar
claro.

129. El Presidente hizo notar que aunque numerosas preocupaciones fueron expresadas sobre como tratar la
incertidumbre del muestreo, habia un acuerdo general para tratar esta cuestion mas adelante en el Comité,
tomando en cuenta el trabajo ya realizado en areas especificas tales como las micotoxinas, y cuestiones
especificas relacionadas al control de residuos de plaguicidas y medicamentos veterinarios.

" CX/MAS 09/30/10, CRD 8 (observaciones de Australia), CRRD 9 (observaciones de Brasil), CRD 12 (observaciones
de la Comunidad Europea), CRD 21 (observaciones de Argentina)
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130. La Delegacion del Reino Unido indico que las guias de EURACHEM y Nordtest y las disposiciones
basadas sobre estas referencias en el documento fueron presentados como base de discusion, que muchas
cuestiones planteadas en los comentarios requerian una mayor consideracion y decision posible sobre un
nuevo trabajo en la proxima reunion.

131. La Delegacion de Brasil sugirid6 que el documento sobre la incertidumbre en el muestreo deberia
aclarar la relacion entre la incertidumbre en el muestreo y los métodos de muestreo que se mencionan en las
Directrices generales sobre Muestreo (CAC/GL-50-2004)

132. El Comité acordd que un grupo de trabajo electronico dirigido por la Delegacion del Reino Unido
revisaria el actual documento a la luz de los comentarios recibidos para desarrollar principios basicos
aplicables a la incertidumbre de la medicion con el fin de permitir a la proxima reunion discutir mas esta
cuestion y decidir como proceder.

DOCUMENTO DE DISCUSION SOBRE MUESTREO PARA LA LECHE Y LOS PRODUCTOS
LACTEOS (Tema 10 del Programa)"®

133. El Comité recordd que en su ultima reunion habia examinado la cuestion del Comité sobre Leche y
Productos Lacteos (CCMMP) respecto a la evaluacion de conformidad en la presencia de error de medicion
significante y habia acordado considerar esta materia en conjunto con el enfoque general a la incertidumbre
del muestreo y saludo6 la oferta de la Delegacion de Nueva Zelandia para preparar un documento de discusion
resumiendo los problemas e indicando como estos podrian tratarse de una manera horizontal.

134. La Delegacion de Nueva Zelandia presento el documento de discusion en CX/09/30/11, que incorpora
la revision mas amplia del trabajo respecto al plan de muestreo iniciado por CCMMP que se ocupa de
cuestiones especificas para la leche y productos lacteos sélo con un enfoque que usa los criterios estadisticos
para cuantificar el grado del nivel de aceptacion o rechazo para asegurar procedimientos correctos y validos
en el muestreo. La Delegacion resaltdo que las Directrices Generales del Codex sobre muestreo no podian
aplicarse a muchas normas para los productos lacteos debido a la presencia de error de medicion significante
y recomendaba que el Comité deberia establecer un grupo de trabajo para revisar e investigar los planes de
muestreo para alimentos en presencia de incertidumbre de la medicion significativa, preparar planes
recomendados basados en principios estadisticos validos, ofreciendo instrumentos para la evaluacion del
riesgo para los consumidores y productores y considerar si es necesario especificar el riesgo maximo del
productor y hacer recomendaciones acerca de la probabilidad maxima de rechazo permisible para productos
conformes.

135. El Comité tom6 nota de la opinion de que habia necesidad de desarrollar disposiciones especificas no
solo para ciertas categorias de alimentos, sino para todos los tipos de alimento. El Comité acord6 que el
grupo de trabajo electronico establecido durante la discusion de la incertidumbre del muestreo en el Tema 9
deberia cubrir también esta materia. El grupo de trabajo consideraria las recomendaciones anteriores, aunque
el Comité notd que este trabajo no estaba dirigido a enmendar las Directrices Generales sobre muestreo en
esta etapa.

DOCUMENTO DE DISCUSION SOBRE LOS METODOS DE ANALISIS PARA DIOXINAS Y
PCBs ANALOGOS A LA DIOXINA (Tema 11 del Programa)16

136. El comité recordd que en su ultima reunion habia acordado preparar un documento de discusion
dirigido a responder la cuestion del Comité sobre Contaminantes de los Alimentos (CCCF) sobre la
aplicabilidad de los métodos para los ambitos indicados y mercancias concernidas, revisar los datos de
validacion para los métodos y establecer criterios para el analisis de dioxina, para ser considerados en la
actual reunion

137. La Delegacion de Alemania, hablando como Presidente del grupo de trabajo electronico refiriéndose al
documento de discusion en CX/MAS 09/30/12, hizo resaltar que este documento no estaba dirigido a recoger
una amplia gama de métodos analiticos para la deteccién de dioxinas o PCBs analogos a la dioxina, sino a
ofrecer un enfoque de criterio sobre la seleccion de métodos de deteccion para la supervision y recomendo

1> CX/MAS 09/30/11, CRD 12 (observaciones de la Comunidad Europea)
'® CX/MAS 09/30/12, CRD 12 (observaciones de la Comunidad Europea)
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que el Comité considerara mas el procedimiento para establecer este criterio en el Codex y que este
documento sea entregado al CCCF.

138. El Comité tomo nota de que la lista en el Anexo Il no estaba dirigida a identificar cualquier estatus o
proposito (objetivo de confirmacion o deteccion), pero simplemente ofrece informacién de métodos
disponibles sometidos por los gobiernos y organizaciones y acordé anadir al pié de pagina una nota en el
Anexo II para establecer este punto. Igualmente se hizo notar generalmente los métodos de cromatografia de
gas de alta resolucion y espectrometria de masa de alta resolucion (GC-HRMS) eran usados como métodos
confirmatorios y los métodos GC-MS eran usados para deteccion.

139. La referencia “MS” fue afiadida al titulo GCxGC para esclarecimiento y el nimero de miembros del
Codex en la CE fue actualizado. En el anexo 4, informacion del Japon sobre métodos para confirmacion en
pescado, té, carne, productos lacteos, leche y huevos presentados se eliminaron como que eran repeticion y
una referencia cientifica respecto al valor TEQ — para la determinacion de piensos fue afiadido para los
métodos de deteccion proporcionados por Bélgica.

140. El Comité acordd presentar este documento de discusion como se ha enmendado mas arriba con
algunos cambios de redaccion, para consideracion por el Comité sobre Contaminantes de los Alimentos

INFORME DE LA REUNION ENTRE ORGANIZACIONES SOBRE METODOS DE ANALISIS Y
MUESTREOS (Tema 12 del Programa)17

141. El Secretario de la Reunién entre Organizaciones. el Dr. Richard Cantrill (AOCS), present6 el informe
de la 20® reunidon de organizaciones internacionales que trabajan en el campo de métodos de analisis y
muestreo (IAM) que fue realizada con anterioridad a la sesion. Adicionalmente a los temas bajo
consideracion por el CCMAS, La IAM considerd las actividades de las organizaciones implicadas, algunas
de las cuales se resaltan mas abajo.

142. Una reunion de expertos fue convocada en el marco del Taller Internacional ISO para el Acuerdo
sobre muestreo, para intentar racionalizar lar normas internacionales existentes para el muestreo de cereales
y semillas oleaginosas. Como resultado se prepard la modificacion de ISO/DIS 24333 con cuadros de Ila
practica actual en los muelles y el comercio, continuandose el proceso para una mayor elaboracion.

143. La IAM consider¢ el enfoque de criterios para la seleccion de los métodos de analisis y acordod de que
este no debe remplazar la necesidad de métodos de analisis oficiales y que los métodos deben ser
seleccionados de acuerdo a los criterios especificados en las disposiciones del Codex para asegurar de que
estos sean “idoneos para el fin previsto”. Se reconocioé que el enfoque de criterios estaba centrado en las
moléculas pequefias y que no seria aplicable para PCR y ELISA.

144. El Comité sefialo que IAM/MoniQA siguiendo el éxito del taller realizado antes de la 29* Reunién
(2008) sobre la incertidumbre en la medicion habia organizado otro taller con anterioridad a la presente
reunioén, sobre el desarrollo de los métodos de andlisis y la incertidumbre en la medicion, al cual asistieron
muchos delegados de CCMAS. El Secretario de IAM también invitdé a los participantes del CCMAS a
presentar propuestas para un futuro taller que seria realizado en el 2010.

145. Al Comité se le informo sobre la formacion reciente de ISO/TC 34/SC “Métodos Horizontales para el
Analisis Molecular con Biomarcadores” con el recientemente enmendado dmbito “Estandarizacion de los
métodos de pruebas biomolecualeres aplicados a: alimentos, piensos, semillas y otros propagulos de semillas
de alimentos y piensos”.

146. LaIAM tomo nota del trabajo de CEN TC 275 WGO para desarrollar una guia general para los grupos
de trabajo TC 275 en el sector alimentario sobre cuestiones como la incertidumbre de la medicion y varios
aspectos de la validacion de los métodos.

147. El proyecto IUPAC/MoniQA estaba asumiendo algunos trabajos sobre modelos que atafien a la
validacion de métodos cualitativos, algunos resultado del cual fueron presentados al taller JAM/MoniQA.

148. La IAM igualmente consideré la cuestion de la disponibilidad de reactivos y las preocupaciones
relacionadas a la naturaleza de las marcas registradas de los anticuerpos monoclonales y si esto limitaba el
desarrollo de métodos rapidos de deteccion en algunas areas.

7 CRD 2 (Informe d e la 21* reunién de las Organizaciones Internacionales que trabajan en el campo de los métodos de
analisis y muestreos (Reunion entre Organizaciones) )
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149. Al Comité se le informd que los programas de trabajo de varias organizaciones miembro de IAM
estaban disponibles para el Secretariado del IAM a través de los enlaces de Internet de la pagina Web de
IAM que esta acogida por AOCS.

150. El Comité expresd su apreciacion a las organizaciones internacionales participantes en la reunién del
IAM, por su contribucion al trabajo del Comité y la organizacion del taller IAM/MoniQA y también a la
Oficina de Seguridad Alimentaria de Hungria por acoger al IAM. La préxima reunion del IAM sera realizada
con anterioridad a la 31* Reunion del Comité.

OTROS ASUNTOS Y TRABAJOS FUTUROS (Tema 13 del Programa)
Actualizacion de referencias para métodos analiticos

151. E Comité consider6 una solicitud de actualizacion de las referencias en los métodos de analisis del
Codex como que métodos desarrollados por organizaciones internacionales han sido actualizados y esto debe
reflejarse en los métodos del Codex. La Delegacion de AOCS, en nombre de IAM, ofrecié que miembros del
IAM ofrecerian sus referencias de actualizacion a los Comités del Codex destacados. Se hizo notar que los
comités sobre productos del Codex activos consideran regularmente la actualizacion de los métodos en los
productos bajo su responsabilidad, pero estas referencias pueden caducar cuando los comités eran
suspendidos o las normas no eran revisadas por un tiempo prolongado.

152. Se propuso eliminar la referencia al afio en el método a fin de resolver este problema. Sin embargo el
Comité recordd que la materia habia sido discutida en el pasado y que esto no habia sido acordado en vista
de la necesidad de mantener el afio de referencia a fines de regulacion. El Comité recordd que bajo ISO/IEC
17025: 2005, referido bajo CAC/GL 27, se requeria analisis para usar la version mas actualizada de los
métodos de analisis y que se habia acordado insertar una nota en CODEX STAN 234 para este efecto.'®

153. El Comité concluyé que las organizaciones miembro de IAM podrian ofrecer informacion para
actualizar respecto a los métodos de analisis y para poner al dia otros textos como las Directrices, la
necesidad de actualizacion y revision debe ser planteadas por los miembros.

Fuente de los Documentos

154. EIl Comité not6 que las fuentes de los cuadros, imagenes y graficos dentro de algunos documentos del
Codex estaban faltando y acordd que fuentes y referencias destacadas deberian ofrecerse cuando estas eran
propuestas para inclusion en los documentos de trabajo del Codex.

Métodos para el Analisis para Melamina en Alimentos y Piensos

155. La Delegacion de Nigeria, refiriéndose al CRD 15, solicito la opinion del Comité y del IAM sobre los
métodos para determinar la melamina en los alimentos y piensos, puesto que el reciente incidente de
contaminacién con melamina en los alimentos era un desafio a las autoridades del control alimentario y la
disponibilidad de métodos adecuados era esencial para prevenir el mercado de los alimentos contaminados.
La Delegacion indico que al momento los métodos de exploracion que usan ELISA eran usados en Nigeria y
que los métodos HPLC serian implementados pronto por la agencia de control.

156. Se informo6 al Comité que un método NMKL estaba en proceso de validacion y que los equipos de
ensayo se debian estudiar en colaboracion. .

157. El Observador de IDF informé al Comité que IDF e ISO estaban trabajando juntos en un proyecto
especifico sobre adulteracion intencional de la leche y productos lacteos, incluyendo la deteccion y
determinacion de melamina con un método confirmatorio LC-MS-MS para melamina y acido cianurico.
Igualmente se hizo notar que otro proyecto de mas largo alcance se referia a la integridad de la cadena de
abastecimientos de leche cruda, explorando la adulteracion de la leche.

158. La Delegacion de Australia llamo la atencion del Comité sobre el impacto de la presencia de cristales
preformados en los resultados del analisis de melamina. La Delegacion del Reino Unido indico que el
laboratorio EU JRC habia conducido una prueba extensiva de competencia en esta area y que los resultados
pronto estarian disponibles.

'8 ALINORM 05/28/23, parr. 88
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Cuestiones sobre los Métodos de Marca Registrada

159. El Presidente de IAM inform6 al Comité que numerosas cuestiones relacionadas a los métodos que
tienen marca registrada habian sido discutidas en el IAM y en algunas sesiones previas del Comité, tales
como la disponibilidad de reactivos, licencias restringidas de anticuerpos y la cuestion de como describir el
método mas genéricamente a fines de uso como método del Codex.

160. El Comité saludo la propuesta de IAM para considerar esta cuestion entre las organizaciones que
establecen normas e invit6 a los delegados a ofrecer su contribucion, en vistas de preparar un documento de
discusion sobre los métodos de marca registrada para su consideracion por la préxima reunion.

FECHA Y LUGAR DE LA PROXIMA REUNION (Tema 14 del Programa)

161. El, Comité fue informado de que la 31* Reunioén del Comité se celebrara en Hungria en marzo del
2010y que la fecha y lugar exactos seran determinados por el pais anfitrion y el Secretariado del Codex.
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APENDICE II

PROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA SOLUCION DE CONTROVERSIAS SOBRE LOS
RESULTADOS (DE ENSAYOS) ANALITICOS

(En el Tramite 8 del procedimiento)
1. AMBITO DE APLICACION

Estas directrices proporcionan orientacion a los gobiernos sobre los procedimientos para resolver las
controversias que surjan entre las autoridades de control de los alimentos en torno al estado de un envio de
productos alimenticios', cuando la evaluacion basada en los resultados del ensayo efectuado en el pais
importador no coincide con la evaluacién realizada por el pais exportador del mismo lote?.

Estas directrices se refieren solamente a las controversias relacionadas con los métodos de andlisis o el
funcionamiento de los laboratorios y no abordan cuestiones relativas al muestreo. El procedimiento sirve
para examinar unicamente la validez de los resultados del pais importador en los que se basa la presuncion
de incumplimiento. Se reconoce que las controversias pueden tener su origen en otras causas, que también
deberian investigarse’.

Estas directrices no abarcan los resultados de ensayos microbioldgicos.
2. REQUISITOS PREVIOS Y PREMISAS

El procedimiento que se describe en estas directrices sélo es realizable y eficaz cuando se cumplen las
condiciones enumeradas mas adelante. Por lo tanto, las autoridades competentes deben velar por que se
cumplan dichas condiciones siempre que sea posible. Las condiciones son:

e ambos paises estan de acuerdo en aplicar estas directrices;

e los laboratorios* cumplen las disposiciones en materia de garantia de la calidad y las Directrices del
Codex para evaluar la competencia de los laboratorios de ensayo que participan en el control de las
importaciones y exportaciones de alimentos (CAC-GL 27), y los laboratorios han sido designados
por las respectivas autoridades competentes del pais importador y del pais exportador;

e la autoridad competente ha tomado como minimo en el momento de la importacion una muestra
representativa’ del mismo lote del producto alimenticio, de conformidad con los planes de muestreo
establecidos y las buenas practicas de muestreo, cuando proceda; la muestra de laboratorio se ha
dividido en tres partes esencialmente idénticas a efectos de andlisis primario y andlisis de
confirmacién (muestras de reserva)’; las muestras de reserva divididas deberian conservarse en
condiciones satisfactorias durante el tiempo apropiado;

" El estado del envio de productos alimenticios depende de la “interpretacion” del resultado o los resultados del ensayo, a
tenor de la incertidumbre de la medicion, el error de muestreo y la cercania de esos resultados del ensayo al limite. Puede
incluso darse el caso de que los resultados no difieran en un grado significativo pero que, no obstante, un resultado indique
conformidad y el otro no.

2 Con arreglo a la definicion adoptada en las Directrices generales sobre muestreo (CAC/GL 50-2004).

* Entre los posibles motivos de que los resultados difieran pueden encontrarse una o varias de las siguientes causas: la
existencia, idoneidad y validez estadistica del plan de muestreo utilizado para evaluar el producto; los margenes
autorizados en relacion con el error de mediciéon normal y con la variacion del producto dentro de un mismo lote;
diferencias en los procedimientos fisicos de muestreo; diferencias en la composicion de las muestras analizadas debido a la
falta de homogeneidad del producto o a cambios sobrevenidos durante su almacenamiento o transporte.

* A los efectos de estas directrices, la palabra “laboratorio” se refiere tanto a los laboratorios oficiales como a los
laboratorios oficialmente reconocidos. Un laboratorio oficial es aquél administrado por un organismo gubernamental con
competencia para desempefiar funciones normativas o de ejecucion, o ambas. Un laboratorio oficialmente reconocido es
aquél que ha sido oficialmente aprobado, designado o reconocido por un organismo gubernamental competente.

> Podria tratarse de un conjunto de muestras. En ocasiones se emplea la palabra “muestra” para referirse a un conjunto de
muestras.

® No obstante, si la muestra en particular se ha dividido en dos partes esencialmente idénticas, se puede utilizar el
procedimiento de la manera descrita, omitiendo el paso que se describe en la seccion 4.
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e los laboratorios comunican los resultados analiticos cuantitativos en forma de “a = 2u” o “a
+ U”, donde “a” es la mejor estimacion del valor real de la concentracion del elemento que
se desea medir (el resultado analitico), “u” es la incertidumbre tipica y “U* (igual a 2u) es la
incertidumbre ampliada. El intervalo“a + 2u” representa un nivel de confianza del 95 % de
que “a” representa el valor real. El valor de “U” o “2u” es el valor normalmente utilizado y
comunicado por los analistas y se conoce como “incertidumbre de la medicion”; puede
calcularse de varias maneras diferentes (véanse las Directrices del Codex sobre la
incertidumbre de la medicion, CAC/GL 54-2004);

o los laboratorios o las autoridades competentes informan del plan de muestreo (incluidos los
criterios de aceptacion) utilizado y de los resultados analiticos empleados para determinar el estado
de aceptacion, con inclusion de toda la informacion necesaria para interpretar los resultados, como:

a) si los resultados analiticos se expresan corregidos para la recuperacion (y, de ser asi, el
método utilizado para tener en cuenta la recuperacion y la tasa de recuperacion);

b) las unidades en que estan expresados los resultados;
c) el namero de cifras significativas.

. los laboratorios emplean métodos de analisis especificos aprobados por la Comision del
Codex Alimentarius (CAC) o métodos de analisis conformes con los pardmetros de funcionamiento
aprobados por la CAC, cuando estos existan. De lo contrario, los métodos deben haber sido
validados de conformidad con los requisitos establecidos por la CAC.

3. SE COMPARAN LOS RESULTADOS Y PROCEDIMIENTOS DEL LABORATORIO DEL PAIS
EXPORTADOR CON LOS DEL LABORATORIO DEL PAiS IMPORTADOR’

Las autoridades competentes tienen la opcion de acordar la comparacion de la informacion basica usada en el
analisis de la muestra. De conformidad con las directrices pertinentes del Codex®, las autoridades
competentes del pais importador y del pais exportador deberian intercambiarse la siguiente informacion a fin
de poder comparar los resultados y los procedimientos del laboratorio del pais exportador con los del
laboratorio del pais importador. La informacioén pertinente incluye los siguientes elementos:

e estado de validacion de los métodos de analisis utilizados (con inclusién de los procedimientos de
manipulacion y preparacion de muestras especificos de cada método que aplica el laboratorio);

e datos basicos (con inclusion de datos espectrales, calculos, normas quimicas empleadas);
e resultados del analisis de repeticion;

e garantia/control de calidad internos (graficos de control, secuencia de analisis, datos en blanco, datos
de recuperacion, datos de la incertidumbre, empleo de normas y materiales de referencia adecuados);

e resultados de los estudios de idoneidad o estudios en colaboracion pertinentes;
e estado de la acreditacion oficial de los laboratorios.

Cada autoridad competente examina su evaluacion inicial con arreglo a la informacién adicional recibida de
la otra autoridad. Ello puede propiciar un acuerdo sobre la conformidad o un acuerdo sobre la
disconformidad, por ejemplo reconociendo la validez de los resultados de solamente uno de los dos
laboratorios. De esta manera, la controversia se soluciona sin necesidad de proceder a un nuevo analisis.

" En los casos en que se deba resolver rapidamente una controversia, por ejemplo cuando se trata de alimentos perecederos
o cuando los costos de sobrestadia son elevados, se recomienda que las autoridades competentes contemplen la posibilidad
de realizar los pasos descritos en las secciones 3 y 4 de manera paralela.

¥ Véase el anexo a las Directrices para el intercambio de informacion entre paises sobre casos de rechazo de alimentos
importados (CAC/GL 25-1997): “Cuando los alimentos importados se han rechazado como consecuencia de un muestreo
y/o analisis en el pais importador, se deberan poner a disposicion de quienes lo soliciten los métodos de muestreo y
analisis, los resultados de los ensayos y la identidad del laboratorio de ensayo”.
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Si persiste la controversia, las autoridades competentes deberan continuar con el paso descrito en la
seccion 4.

4. ANALISIS DE MUESTRAS DE RESERVA

Se analiza una muestra de reserva, con sujecion a que se determine que la integridad de la muestra y su
cadena de custodia no han resultado comprometidas y al acuerdo entre las respectivas autoridades
competentes sobre los procedimientos para el analisis de la muestra o las muestras siguientes:

1. el plazo y el tiempo de disponibilidad de la muestra’;

2. el analisis de la muestra de reserva, bien por
el laboratorio del pais importador en presencia de un experto del pais exportador
0
un laboratorio elegido por el pais exportador;

3. los métodos de analisis que debera emplear el laboratorio;

Si la diferencia entre el resultado del ensayo original del pais importador y el resultado de la muestra de
reserva es menor que la diferencia critica A que cabria esperar de acuerdo con la incertidumbre de la
medicion de los resultados (véase el anexo), se aceptara la evaluacion original del lote realizada en el pais
importador y la controversia quedara asi resuelta.

Si persiste la controversia, deberian aplicarse las medidas enumeradas en el quinto paso de este
procedimiento, recurriendo al arbitraje de un tercer laboratorio.

5. ANALISIS DE LAS RESTANTES MUESTRAS DE RESERVA

Las restantes muestras de reserva deberian ser analizadas por un laboratorio competente acordado por los dos
paises y la evaluacidon final de la conformidad se basara en los resultados obtenidos en dicho laboratorio. A
falta de acuerdo sobre la eleccion del laboratorio, la autoridad competente del pais importador podra escoger
un laboratorio. Se descartaran el resultado original y el resultado del analisis de la muestra de reserva
realizado de conformidad con el paso que se describe en la seccion 4. A ser posible, este laboratorio deberia
ser independiente del laboratorio o laboratorios cuyos resultados se hayan comparado con arreglo al cuarto
paso.

? La controversia debe resolverse en el plazo de tiempo mas corto posible para evitar que la calidad de la mercancia se vea
afectada adversamente durante su almacenamiento.
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ANEXO

La diferencia critica A entre los dos resultados que se deben comparar es

A=\U]+U;

donde U,y U, son las incertidumbres de la medicion ampliadas de los dos resultados.

En caso de que haya un conjunto de muestras, se debe utilizar una formulacion diferente de la diferencia
critica.
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APENDICE III

PROYECTO DE DIRECTRICES SOBRE LA TERMINOLOGIA ANALITICA
(En el Tramite 5 del Procedimiento)

INTRODUCCION

El Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras ha acordado una terminologia analitica
para uso del Codex. Una parte de los términos que esta contiene figuraba antes en el Manual de
procedimiento del Codex. En la mayor parte de los casos, los términos utilizados en el Manual de
procedimiento se habian adoptado a lo largo del tiempo con una jerarquia subyacente y se podia establecer
con precision su proveniencia de una edicion especifica de la norma ISO 3534, 1a Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement (GUM, Guia para la expresion de la incertidumbre en la medicion), el
Vocabulario Internacional de Metrologia (VIM), el libro naranja de la Unién Internacional de Quimica Pura
y Aplicada (UIQPA) u otras normas internacionales ya adoptadas por el Codex. Las definiciones de términos
que se han modificado en ediciones mas nuevas de las normas internacionales de las procedian se han
actualizado sin modificar la jerarquia original del Manual de Procedimiento. En los casos en que han afiadido
otros términos a los que ya aparecian en el Manual de Procedimiento se ha hecho un esfuerzo por preservar
la continuidad conceptual y la relacion de los nuevos términos con los ya existentes. A continuacion se
enumeran estos términos junto con los que figuran en protocolos o directrices internacionales especificos ya
adoptados por el Codex por referencia.

TERMINOS ANALITICOS ESPECIFICOS
En el Manual de procedimiento figuran los siguientes términos analiticos, que se definen mas abajo:

Exactitud

Analito

Aplicabilidad (y practicabilidad)
Sesgo

Calibracion

Material de referencia certificado
Valor convencional de cantidad

Valor critico

Meétodo de analisis de definicion (empirico)
Error

Incertidumbre ampliada de la medicion
Idoneidad para el fin previsto

Valor HORRAT

Estudio entre laboratorios

Estudio de funcionamiento (idoneidad) de laboratorios
Limite de deteccion

Limite de cuantificacion

Linealidad

Estudio de certificacion del material
Mesurando (analito)

Método de medicion

Procedimiento de medicion
Incertidumbre de la medicion

Estudio de funcionamiento del método
Rastreabilidad petrologica

Valor atipico

Precision

Garantia de la calidad

M¢étodo de analisis racional
Recuperacion/factores de recuperacion
Material de referencia
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Valor de referencia

Incertidumbre relativa

Repetibilidad (reproducibilidad)

Condiciones de repetibilidad

Limite de la repetibilidad (reproducibilidad)

Desviacion estandar de la repetibilidad (reproducibilidad)
Desviacion estandar relativa de la repetibilidad (reproducibilidad)
Condiciones de repetibilidad

Resultado

Robustez (solidez)

Selectividad

Sensibilidad

Sucedaneo

Error sistematico

Veracidad

Valor verdadero

Intervalo validado

M¢étodo de ensayo validado

Validacion

Verificacion

Los siguientes términos no se definen porque han dejado de usarse:

Limite de determinacién
Especificidad

DEFINICIONES DE TERMINOS ANALITICOS

Exactitud: El grado de concordancia entre el resultado de un ensayo y el valor de referencia.

Notas:
El término “exactitud”, aplicado a un conjunto de resultados de un ensayo, supone una combinacion de
componentes aleatorios y un componente comun de error sistematico o sesgo.

Cuando se aplica a un método de ensayo, el término “exactitud”se refiere a una combinacion de veracidad y
precision.

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006

Analito La sustancia quimica buscada o determinada en una muestra.
Nota:
Esta definicion no se aplica a los métodos biologicas moleculares.

Referencia: Directrices Sobre Buenas Practicas en el Analisis de Residuos de Plaguicidas (CAC/GL 40-
1993)

Aplicabilidad: Los analitos, matrices y concentraciones para los cuales puede utilizarse satisfactoriamente un
método de analisis.

Nota:

La declaracion de aplicabilidad (4mbito de aplicacion), ademas de una declaracion del margen de
funcionamiento satisfactorio para cada factor, puede incluir también advertencias acerca de la interferencia
conocida de otros analitos, o de la inaplicabilidad a determinadas matrices y situaciones.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17* edicion, 2007

Sesgo: La diferencia entre la expectativa relativa a los resultados de un ensayo o una medicion y el valor
verdadero. En la practica el valor convencional de cantidad (VIM, 2007) puede sustituir el valor verdadero.
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Notas:

El sesgo es el error sistematico total en contraposicion al error aleatorio. Puede haber uno o mas
componentes de error sistematico que contribuyen al sesgo. Una mayor diferencia sistematica con respecto al
valor de referencia aceptado se refleja en un sesgo mas elevado.

El sesgo de un instrumento de medicion se estima normalmente calculando el error de indicacion promedio
de un numero apropiado de mediciones repetidas. El error de indicacion es “la indicacion de un instrumento
de medicion menos el valor verdadero de la cantidad de entrada correspondiente”.

La expectativa es el valor esperado de una variable aleatoria, por ejemplo, un valor asignado o un promedio a
largo plazo {ISO 5725-1}

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006

Calibracion: Operacion que, en condiciones especificadas, establece primero una relacion entre los valores
con incertidumbres de medicion proporcionados por las normas de medicion y las indicaciones
correspondientes con las incertidumbres de medicion asociadas, y utiliza luego esta informaciéon para
establecer una relacion a fin de obtener un resultado de medicion a partir de una indicacion.

Notas:

La calibracion se puede expresar por medio de una declaracion, una funcidon, un diagrama, una curva o una
tabla. En algunos casos puede consistir en una correccion aditiva o multiplicativa de la indicacion con la
incertidumbre de medicion asociada.

La calibracion no debe confundirse con el ajuste de un sistema de medicion que a menudo se denomina
erroneamente “autocalibracion”, ni tampoco con la verificacion de la calibracion.

A menudo se percibe como calibracion solamente el primer paso mencionado en la definicion anterior.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Material de referencia certificado (MRC): Material de referencia acompafiado de documentacion, emitida
por un organo autorizado, en la que se indican uno a mas valores de propiedades especificadas asi como la
incertidumbre y rastreabilidad asociadas, con el uso de procedimientos validos.

Notas:
La documentacién se proporciona en forma de un “certificado” (véase la guia ISO 30:1992).

Los procedimientos para la produccion y certificacion de materiales de referencia certificados figuran, por
ejemplo, en las guias ISO 34 y 35.

En esta definicion, el término “incertidumbre” se refiere tanto a la incertidumbre de la medicién como a la
relacionada con el valor de la propiedad nominal, por ejemplo en lo que atafie a la identidad y la secuencia.
“Se entiende por rastreabilidad tanto la rastreabilidad metrolégica de un valor como la del valor de la
propiedad nominal.

Los valores especificados de los materiales de referencia certificados requieren la rastreabilidad metrologica
y la incertidumbre correspondiente de la medicion {Accred. Qual. Assur., 2006}

ISO/REMCO tiene una definicién analoga {Accred. Qual. Assur., 2006}, aunque aplica los calificativos
“metrologico” y “metrologicamente” a propiedades tanto cuantitativas como nominales.

Referencia:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

New definitions on reference materials, Accreditation and Quality Assurance, 10:576-578, 2006

Valor convencional de cantidad: valor de cantidad atribuida por acuerdo a una cantidad para una fin
especificada.
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Notas:

El término “valor convencional verdadero de cantidad” se utiliza en algunos casos para este concepto, pero
tal utilizacion se debe desalentar.

Algunas veces un valor convencional de cantidad es una estimacidn de un valor verdadero de cantidad.

Un valor convencional de cantidad es generalmente aceptado como asociado con una incertidumbre en la
medicion adecuadamente limitada, que puede ser nula.

Referencia:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Valor critico (Lc): El valor de la concentracion o cantidad neta que en caso de superarse da lugar, para una
probabilidad de error dada a, a la decision de que la concentracion o cantidad del analito presente en el
material analizado es superior a la contenida en el material testigo. El término se define como:

Pr(L>L¢|L=0)<
donde L es el valor estimado, L es el la expectacion o valor verdadero y L¢ es el valor critico

Notas:

La definicion del valor critico es importante para definir el valor verdadero y el limite de deteccion (LOD)
Para calcular el valor critico L. se utiliza la formula

Lc= tiaso,

donde t;_,, es un valor t de Student, basada en v grados de libertad para un intervalo de confianza unilateral
de 1-a, y G, es la desviacion estandar de la muestra.

Si L tiene una distribuciéon normal con una varianza conocida, es decir v = co con un valor por defecto de o
de 0,05, Lc =1,645 s,.

Un resultado inferior al L¢ que determine la decision “no detectado” no deberd interpretarse como
demostracion de que el analito esta ausente. No se recomienda notificar tal resultado como “cero” o como <
LOD. Debera hacerse constar en todo los casos el valor estimado y su incertidumbre.

Referencias:
Norma ISO 11843: Capability of Detection-1, ISO, Ginebra, 1997.
Nomenclature in evaluation of analytical methods, UIQPA, 1995.

Método de andlisis de definicion (empirico/convencional): Un método en el que la cantidad estimada es
simplemente el resultado que se obtiene al seguir el procedimiento establecido.

Nota:
Los métodos empiricos se utilizan para fines que no se pueden alcanzar con métodos racionales
El sesgo en métodos empirico es convencionalmente cero

Referencia:
Harmonised guidelines for single-laboratory validation of methods of analysis, UIQPA, 2002.

Error: El valor de cantidad medido menos un valor de cantidad de referencia.

Nota:

El concepto de “error” de medicion se puede utilizar ya sea cuando hay un valor de referencia tnico al cual
remitirse, tal como ocurre cuando la calibracion se realiza por medio de un instrumento normalizado que
proporciona un valor de mediciéon con una incertidumbre insignificante, que cuando se asigna un valor
convencional, en cuyo caso no se conoce el error de medicidon, como bien se supone que el mesurando esta
representado por un Unico valor verdadero o por un conjunto de valores verdaderos de escala insignificante;
tampoco en este caso se conoce el error de medicion.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3" edition,
JCGM 200: 2008

Incertidumbre ampliada de la medicion: producto de una incertidumbre estandar de la medicion combinada
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por un factor mayor que el nimero uno.
Notas:

El factor depende del tipo de distribucion de probabilidad de las cantidades obtenidas en un modelo de
medicion asi como de la probabilidad de cobertura elegida.

En esta definicion, el término “factor” se refiere a un factor de cobertura.
La incertidumbre ampliada de la medicion se denomina también incertidumbre ampliada.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Idoneidad para el fin previsto: La medida en que los datos obtenidos en un proceso de medicion permiten al
usuario adoptar decisiones correctas, tanto desde el punto de vista técnico como administrativo, para alcanzar
un fin establecido.

Referencia:

Eurachem Guide: The fitness for purpose of analytical methods: A laboratory guide to method validation and
related topics, 1998

HorRat: Relacion entre la desviacion estandar relativa de la reproducibilidad y la calculada mediante la
ecuacion de Horwitz.

Desviacion estandar relativa prevista (PRSD)r =2C*'°:
HorRat(R) = RSDy/PRSDg ,
HorRat(r) = RSD,/PRSDg ,

donde C es la concentracion expresada como fraccion de masa (numerador y denominador expresados en las
mismas unidades).

Notas:

En la gran mayoria de los métodos quimicos el valor HorRat da una indicacion del funcionamiento del
método.

Los valores normales oscilan entre 0,5 y 2. (Para comprobar si se ha calculado el PRSDy apropiado,
considérese que una C de 10 deberia dar un PRSDg de 16 %).

Si se aplica a estudios realizados en un laboratorio, la escala normal de valores HorRat(r) es 0,3-1,3.

Para concentraciones menores de 120mg/kg, la desviacion estandar relativa prevista desarrollada por
Thompson (The Analyst, 2000}, 22% se deberia utilizar.

Referencias:

A simple method for evaluating data from an inter-laboratory study, J AOAC, 81(6):1257-1265, 1998
Recent trends in inter-laboratory precision at ppb and sub-ppb concentrations in relation to fitness for
purpose criteria in proficiency testing, The Analyst, 125:385-386, 2000

Estudio interlaboratorios: Un estudio en el que varios laboratorios miden una cantidad en una o mas
porciones "idénticas" de materiales homogéneos y estables en condiciones documentadas, y cuyos resultados
se compilan en un tnico documento

Notas:

Cuanto mas elevado es el numero de los laboratorios participantes, mayor es la confianza que puede
depositarse en las estimaciones de parametros estadisticos que se obtienen. El protocolo de la UIQPA de
1987 (Pure & Appl. Chem. 66, 1903-1911 (1994)) exige un minimo de ocho laboratorios para poder realizar
estudios de funcionamiento de métodos.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17% edicion, 2007.

Estudio de funcionamiento (idoneidad) de los laboratorios: Estudio interlaboratorios en el que cada grupo
de laboratorios realiza una o mas mediciones en una o mas muestras de ensayo estables y homogéneas
mediante los métodos mediante el método elegido o empleado por cada laboratorio. Los resultados
notificados se comparan con los de otros laboratorios o bien con el valor de referencia conocido o asignado,



ALINORM 09/32/23 — Apéndice 111 41

en general con el objetivo de mejorar el funcionamiento de los laboratorios.

Notas:

Los estudios de funcionamiento de los laboratorios pueden emplearse para acreditar laboratorios o verificar
su funcionamiento. Si un estudio es realizado por una organizacioén que tiene alglin tipo de control sobre la
gestion de los laboratorios participantes — ya sea respecto de su organizacion, acreditacion, reglamentacion o
contratacion -, el método puede especificarse o bien la seleccion puede limitarse a una lista de métodos
aprobados o equivalentes. En estos casos, una unica muestra de ensayo no es suficiente para juzgar el
funcionamiento.

Los estudios de funcionamiento de laboratorios pueden utilizarse para seleccionar métodos de analisis que se
emplearan luego en estudios de funcionamiento de los métodos. Si todos los laboratorios, o un subgrupo
suficientemente amplio de ellos, utilizan el mismo método, el estudio podra interpretarse también como
estudio de funcionamiento del método siempre y cuando las muestras utilizadas abarquen toda la gama de
concentraciones del analito.

Los distintos laboratorios de una misma organizacidon que trabajan con instalaciones, instrumentos y
materiales de verificacion independientes se consideran como laboratorios diferentes.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17.* edicidn, 2007.

Limite de deteccion (LOD): Concentracion o cantidad real del analito presente en el material objeto de
analisis que llevara, con una probabilidad (1-£), a la conclusion de que la concentracion o cantidad del
analito es mayor en el material analizado que en el material testigo. Se define como

Pr(LsL¢|L=LOD) =B

donde L es el valor estimado, L es el la expectacion o valor verdadero y L¢ es el valor critico

Notas:
El limite de deteccion Lp se calcula mediante la formula
LOD=2 tl—avco R

donde t, 4,0, s una t de Student, basada en , grados de libertad para un intervalo de confianza unilateral de
1-,y o, es la desviacion estandar de la muestra.

LOD = 3,296, cuando la incertidumbre del valor medio (esperado) del material testigo es insignificante,
o=f = 0,05 y L tiene una distribucion normal con una varianza constante conocida. Sin embargo, LODno se
define simplemente como un coeficiente fijo, p.ej. 3, 6 u otro nimero de veces la desviacion estandar de una
solucion pura. Esto generaria considerable confusion. Un calculo correcto del LOD debe tomar en cuenta los
grados de libertad oo y Ay la distribucion de L, en la que influyen factores como la concentracion del analito,
los efectos de la matriz y la interferencia.

Esta definicion proporciona una base para tomar en cuenta las excepciones al caso simple descrito, en
presencia de distribuciones distintas de la normal y heteroescedasticidad (por ejemplo procesos de
“recuento” (Poisson) como los utilizados para la RCP en tiempo real).

Es indispensable especificar el proceso de medicion examinado, ya que la distribucion, los valores de g y los
valores testigo pueden diferir enormemente entre los distintos procesos de medicion.

En el limite de deteccion es posible lograr una identificacion positiva con un nivel de confianza razonable
y/o determinado previamente en una matriz definida mediante un método analitico especifico.

Referencias:
Norma ISO 11843: Capability of Detection-1, ISO, Ginebra, 1997.
Nomenclature in evaluation of analytical methods, 1995.

Guidance document on pesticide residue analytical methods, Organizacién de Cooperacion y Desarrollo
Econdmicos, 2007.

Limite de cuantificacion (LOQ): Una caracteristica del funcionamiento del método que suele expresarse
como sefial del valor (verdadero) de la medicién que producird estimaciones con una desviacion estandar
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relativa (RSD) generalmente de 10 % (o0 6 %). La L se calcula mediante la siguiente formula:
LOQ = kQ GQ, kQ: 1/RSDQ

donde LOQ es el limite de cuantificacion, oq es la desviacion estandar en ese punto y kq es el multiplicador
cuyo valor reciproco es igual a la RSD seleccionada (la RSD aproximada de un valor estimado de o, sobre la
base de o-grados de libertad, es 1/ \2y

Notas:

Si el valor de o es conocido y constante, entonces 6o = G,, puesto que la desviacion estdndar de una cantidad
estimada es independiente de la concentracion. Al sustituir kg por 10 % se obtiene:

LOQ=(10* 649) =10 5,
En este caso, el LOQ es exactamente 3,04 veces el limite de deteccion, dada la normalidad y o= = 0,05.

En el LOQ es posible lograr una identificacion positiva con un nivel de confianza razonable y/o determinado
previamente en una matriz definida, utilizando un método analitico especifico.

Esta definicion proporciona una base para tomar en cuenta las excepciones respecto del caso simple descrito,
cuando existen distribuciones distintas de la normal y heteroescedasticidad (por ejemplo procesos de
“recuento” (Poisson) como los utilizados para la RCP en tiempo real).

Referencias:
Nomenclature in evaluation of analytical methods, UIQPA, 1995.

Guidance document on pesticide residue analytical methods, Organizacién de Cooperacion y Desarrollo
Econdémicos, 2007

Linealidad: La capacidad de un método de analisis, dentro de un determinado intervalo, de dar una respuesta
o resultados instrumentales que sean proporcionales a la cantidad del analito que se habréa de determinar en la
muestra de laboratorio. Esta proporcionalidad se expresa mediante una expresion matematica definida a
priori. Los limites de la linealidad son los limites experimentales de concentraciones entre los que puede
aplicarse un modelo de calibracion lineal con un nivel de incertidumbre aceptable.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17.* edicion, 2007.

Material-Estudio de certificacién: Un estudio interlaboratorios que asigna un valor de referencia ("valor
verdadero") a una cantidad (concentracion o propiedad) en el material de ensayo, habitualmente con una
incertidumbre establecida.

Nota:

Los estudios de certificacion de material utilizan a menudo laboratorios de referencia seleccionados para
analizar un material de referencia propuesto mediante el método o métodos que se consideran mas capaces
de proporcionar las estimaciones de la concentracion (o de una propiedad caracteristica) menos sesgadas con
la menor incertidumbre posible.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17% edicion, 2007.

Mesurando: Cantidad que se desea medir.
Notas:

La especificacion de un mesurando requiere el conocimiento del tipo de cantidad y la descripcion del estado
de la sustancia portadora de la cantidad, con inclusion de todo componente de interés, asi como de las
entidades quimicas que participan.

En quimica se utiliza a veces el término “analito” o el nombre de la sustancia o compuesto para referirse al
mesurando. Se trata de un uso erréneo ya que estos términos no designan cantidades.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008
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Método de medicidn: descripcion genérica de una organizacion logica de operaciones utilizadas en una
medicion.

Notas:

Los métodos de medicion se pueden calificar de varios modos tales como: método de medicion de
sustitucion, método de medicion diferencial, y método de medicion nulo; o método de medicion directo, y
método de medicion indirecto.

Referencia:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3" edition,
JCGM 200: 2008

Procedimiento de medicion: Descripcion detallada de una medicion de acuerdo con uno o mas principios y
con un método de medicion dado; la descripcion se basa en un modelo de medicion e incluye todos los
calculos necesarios para obtener un resultado.

Notas:

Un procedimiento de medicion suele documentarse en forma suficientemente detallada como para que un
operador pueda llevar a cabo la medicion descrita.

Un procedimiento de medicion puede incluir una declaracion sobre el nivel de incertidumbre que se desea
alcanzar.

Un procedimiento de medicidon se denomina a veces procedimiento operativo normalizado.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Incertidumbre de la medicion: Parametro no negativo que caracteriza la dispersion de los valores que se
atribuyen a un mesurando sobre la base de la informacion utilizada.

Notas:

La incertidumbre de la medicion comprende componentes derivados de efectos sistematicos, como los
componentes vinculados a las correcciones y los valores asignados de las normas de medicion, asi como la
incertidumbre de la definicidon. En algunos casos no se introduce una correccion en relacion con los efectos
sistematicos integrados sino que se incorporan componentes asociados de incertidumbre de la medicion.

El parametro puede ser, por ejemplo, una desviacion estandar denominada incertidumbre estandar de la
medicion (o un multiplo dado de la misma), o bien la mitad de la amplitud de un intervalo con una
probabilidad de cobertura establecida.

La incertidumbre de la medicion suele constar de numerosos componentes. Algunos de ellos pueden
evaluarse mediante una evaluacion del tipo A, que determina la incertidumbre de la medicion a partir de la
distribucion estadistica de los valores obtenidos mediante una serie de mediciones y puede caracterizarse por
desviaciones estandar experimentales. Los otros componentes a los que puede aplicarse un método de tipo B
para evaluar la incertidumbre de la medicion también pueden caracterizarse por desviaciones estandar,
valoradas a partir de la distribucion de las probabilidades supuesta sobre la base de la experiencia, o de otra
informacion disponible.

En general, para un conjunto dado de informacidn se entiende que la incertidumbre de la medicion se asocia
a un valor establecido de calidad que se atribuye al mesurando. Una modificacion de este valor determina
una modificacion de la incertidumbre asociada al mismo.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008
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Estudio de funcionamiento del método: Estudio interlaboratorios en el que todos los laboratorios siguen el
mismo protocolo escrito y utilizan el mismo método de ensayo para medir una cantidad en conjuntos de
muestras de ensayo idénticas. Los resultados notificados se emplean para estimar las caracteristicas de
rendimiento del método. Habitualmente estas caracteristicas son la precision, tanto dentro del laboratorio
como entre distintos laboratorios, y, siempre que sea necesario y posible, otras caracteristicas pertinentes
como el error sistematico, la recuperacion, los parametros internos de control de la calidad, la sensibilidad, el
limite de cuantificacion y la aplicabilidad.

Notas:

Los materiales utilizados en tal estudio de las cantidades analiticas suelen ser representativos de los que han
de analizarse en la practica con respecto a las matrices, la cantidad de componente de ensayo (concentracion)
y los componentes y efectos que interfieren. Normalmente el analista ignora la composicion efectiva de las
muestras de ensayo, pero conoce la matriz.

En el protocolo del estudio se especifican el niumero de laboratorios, de muestras de ensayo y de
determinaciones, asi como otros detalles sobre el estudio. Parte del procedimiento de estudio es la
descripcion del procedimiento con indicaciones escritas para llevar a cabo el analisis.

La principal caracteristica distintiva de este tipo de estudio es la necesidad de seguir exactamente el mismo
protocolo escrito y método de ensayo.

Pueden compararse varios métodos empleando los mismos materiales de ensayo. Si todos los laboratorios
utilizan el mismo conjunto de instrucciones para cada método y si el andlisis estadistico se lleva a cabo por
separado para cada uno de ellos, el estudio constituird un conjunto de estudios sobre el funcionamiento de los
métodos. Tal estudio podra designarse también como estudio de comparacion de métodos.

Referencia:
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17* edicion, 2007.

Rastreabilidad metroldgica: Propiedad de un resultado de una medicion en virtud de la cual el resultado
puede vincularse a una referencia a través de una cadena continua y documentada de calibraciones, cada una
de las cuales contribuye a la incertidumbre declarada de la medicion.

Notas:

Una referencia puede ser una definicion de una unidad de medida mediante su realizacion practica, o bien un
procedimiento de medicion que incluye la unidad de medida para una cantidad no ordinal, o bien una norma
para la medicion.

La rastreabilidad metroldgica requiere una jerarquia de calibracion establecida.

La especificacion de la referencia debe incluir el momento en que se utilizd esa referencia en el
establecimiento de la jerarquia de calibracion, asi como toda otra informacion metrologica de interés sobre la
referencia como, por ejemplo, cuando se llevo a cabo la primera calibracion de la jerarquia de calibracion.

En el caso de mediciones en las que se introduce mas de una cantidad cada uno de los valores introducidos
deberia ser rastreable, y la jerarquia de calibracion puede asumir una estructura ramificada o de red. El
esfuerzo que comporta establecer la rastreabilidad metrologica de cada valor introducido debe ser
proporcional a su contribucion relativa al resultado de la medicion.

La rastreabilidad metrologica del resultado de una medicion no garantiza que la incertidumbre de la
medicion sea adecuada para un fin determinado, o que no haya errores.

La comparacion entre dos normas de medicion puede considerarse una calibracion siempre que la
comparacion se utilice para comprobar, y si es necesario corregir, el valor de la incertidumbre de la medicion
o de las normas de medicion.

La International Laboratory Accreditation Cooperation (ILAC) considera que los elementos necesarios para
la confirmaciéon metrolégica son una cadena ininterrumpida de rastreabilidad metrologica con arreglo a una
norma internacional de medicion o una norma nacional de medicion, un procedimiento documentado, una
competencia técnica acreditada, la referencia metrologica al Sistema internacional de numeracion e
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intervalos de calibracion pertinentes (véase ILAC P-10:2002).

El término abreviado “rastreabilidad” se utiliza a veces con el significado de “rastreabilidad metrologica” y
también de otros conceptos, como la rastreabilidad de una muestra, un documento, un instrumento o un
material, entendiéndose por ello la posibilidad de determinar su historia especifica. Por este motivo es
preferible emplear “rastreabilidad metrologica” ante cualquier riesgo de confusion.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Directrices armonizadas para el control interno de la calidad en los laboratorios de quimica analitica (1995)
ILAC P-10, 2002.

Valor atipico: un elemento de una serie de valores que es inconsistente con los otros elementos de esta serie.
Notas:

Las practicas siguientes se recomiendan para tratar de los valores atipicos:

a) ensayos tales como ensayos de Cochran o Grubb se aplican para tratar de los valores atipicos:

- si el ensayo estadistico es menor de su valor critico con 5%, el elemento sometido al ensayo se
acepta como correcto;

- siel ensayo estadistico es superior a su valor critico con 5% y es menor o igual a su valor critico con
1%, el elemento sometido al ensayo se identifica como valor atipico y se marca por un unico
asterisco;

- si el ensayo estadistico es superior a su valor critico con 1%, el elemento se identifica como valor
atipico y se marca por un asterisco doble.

b) Se investiga en la fase sucesiva si los valores atipicos estadisticos pueden ser explicados por algin error
técnico, por ejemplo:

- un error en la realizacion de la medicion;

- un error de computacion;

- un simple error clerical en la trascripcion del resultado del ensayo;
- el andlisis de una muestra erronea.

Cuando el error es de computacion o trascripcion, el resultado sospechoso se deberia sustituir por el valor
correcto; si el error resulta del analisis de una muestra erronea, el resultado se deberia colocar en el cuadro
adecuado. Después de tal correccion, el examen de los valores atipicos se deberia repetir. Si la explicacion
del error técnico es tal que resulta imposible sustituir el resultado de ensayo sospechoso, se deberia descartar
como un “verdadero” valor atipico que no pertenece a la experimentacion misma.

Referencia:

ISO Standard 5725-1: Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results Part 1:
General principles and definitions, ISO, Geneva, 1994

ISO Standard 5725-2: Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results Part 2: Basic
method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement method, ISO,
Geneva, 1994

Precision: El grado de concordancia entre los resultados independientes de ensayos o mediciones
independientes obtenidos en condiciones establecidas.

Notas:
La precision depende solo de la distribucion de los errores aleatorios y no guarda relacion con el valor
verdadero ni con el valor especificado.

El grado de precision se expresa habitualmente en términos de imprecision y se computa como desviacion
estandar de los resultados del ensayo. Una desviacion estindar mayor indica menos precision.
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Las medidas cuantitativas de precision dependen de forma decisiva de las condiciones estipuladas. Las
condiciones de repetibilidad y reproducibilidad son conjuntos de condiciones extremas particulares.

Condiciones intermedias entre estas dos condiciones extremas se pueden también concebir, cuando uno o
mas factores dentro un laboratorio (intra-laboratorio, por ejemplo el operador, el material utilizado, la
calibracion del material utilizado, el ambiente, la serie de reactivos y el tiempo entre las mediciones) pueden
ser variables y son utiles in circunstancias especificadas.

La precision se exprime normalmente en términos de desviacion estandar.

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006

ISO Standard 5725-3: Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results Part 3:
Intermediate measures of the precision of a standard measurement method, ISO, Geneva, 1994.

Garantia de la calidad: El conjunto de medidas planificadas y sistematicas necesarias para ofrecer la
confianza suficiente de que resultados analiticos satisfacen determinados requisitos de calidad.

Referencia:
Directrices armonizadas para el control interno de la calidad en los laboratorios de quimica analitica, 1995.

Método de analisis racional: Método que determina uno o mas analitos quimicos identificables para los que
se puede disponer de varios métodos de analisis equivalentes.

Referencia:
Directrices armonizadas para la utilizacion de los factores de recuperacion en la medicion analitica, 1998.

ISO/IEC Guide 17025:2005: General Requirements for the competence of calibration and testing
laboratories, ISO, Geneva, 2005.

Recuperacion / factores de recuperacion: Proporcion de la cantidad de analito presente en la porcion
analitica del material de ensayo, afiadido a ella, o bien presente en la porcion analitica del material de ensayo
y afiadido a ella, que se presenta para medicion.

Notas:

La recuperacion se determina mediante el coeficiente R = Cy,s / C ref de la concentracion o cantidad
observada C,ps que se obtiene al aplicar un procedimiento analitico a un material que contiene
el analito en el nivel de referencia Cps .Crer sera: a) un valor certificado del material de referencia, b)
un valor medido mediante un método definitivo alternativo, ¢) un valor definido por adicion del analito, o d)
una recuperacion marginal.

El uso de la recuperacion esta destinado principalmente a los métodos que se basan en la transferencia del
analito de una matriz compleja a una solucion mas simple, durante la cual puede preverse una pérdida del
analito.

Referencia:
Directrices armonizadas para la utilizacion de los factores de recuperacion en la medicion analitica, 1998.
Use of the terms “recovery” and “apparent recovery” in analytical procedures, 2002.

Material de referencia: Material, suficientemente homogéneo y estable con respecto a una o mas
propiedades especificadas, que se ha establecido que es idoneo para el uso previsto en un proceso de
medicion o en un examen de las propiedades nominales.

Notas:

El examen de una propiedad nominal proporciona un valor de la propiedad en cuestion y de la incertidumbre
asociada a ella. Esta incertidumbre no es una incertidumbre de la medicion.

Para el control de la precision de la medicion se pueden emplear materiales de referencia con o sin valores
asignados, mientras que en la calibracion o el control de la conformidad de la medicion s6lo pueden usarse
materiales con valores asignados.

Algunos materiales de referencia tienen valores asignados metrologicamente rastreables con arreglo a una
unidad de medicion fuera de un sistema de unidades. En una medicién dada, un material de referencia dado
puede utilizarse inicamente con fines de calibracion o bien de garantia de la calidad.
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La especificacion de un material de referencia debe incluir la rastreabilidad del propio material, con la
indicacion de su origen y procesamiento. {Accred. Qual. Assur., 2006}

ISO/REMCO tiene una definicidén similar, que utiliza el término “proceso de medicidon” para designar un
examen que abarca tanto la medicion de una cantidad como el examen de una propiedad nominal.

Referencia:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

New definitions on reference materials, Accred. Qual. Assur., 10:576-578, 2006.

Valor de referencia: Valor cuantitativo que se utiliza como base para la comparacion con valores
cuantitativos del mismo tipo.

Notas:

Un valor cuantitativo de referencia puede ser el valor verdadero de la cantidad de un mesurando, en cuyo
caso sera desconocido, o el valor convencional de una cantidad, en cuyo caso sera conocido.

Suele proporcionarse un valor cuantitativo de referencia con la incertidumbre de medicion asociada respecto
de:

a) un material, por ejemplo un material de referencia certificado
b) un procedimiento de medicidon de referencia
¢) una comparacion entre normas de medicion.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Repetibilidad (reproducibilidad): Precision en condiciones de repetibilidad (reproducibilidad).

Referencia:

ISO 3534-1 Statistics, vocabulary and symbols-Part 1: Probability and general statistical terms, ISO, 1993.
Norma ISO 78-2: Chemistry — Layouts for Standards — Part 2: Methods of Chemical Analysis, 1999).
Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 16.* edicidon, 2006.

AOAC International methods committee guidelines for validation of qualitative and quantitative food
microbiological official methods of analysis, 2002.

Condiciones de repetibilidad: Condiciones de observacion en que se obtienen resultados independientes de
un ensayo o medicion mediante la aplicacion del mismo método a elementos de ensayo o medicion idénticos
por el mismo operador que, en la misma instalacion de ensayo o medicion, utiliza el mismo equipo a breves
intervalos de tiempo.

Nota:

Condiciones de repetibilidad: el mismo procedimiento de medicion o de ensayo; el mismo operador; el
mismo equipo de medicion o ensayo utilizado en las mismas condiciones; el mismo lugar y la repeticion en
un periodo breve.

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006

Limite de repetibilidad (reproducibilidad): Valor inferior o igual al que cabe prever que alcance, con una
probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos valores finales, cada uno de los cuales representa una
serie de resultados de ensayos o resultados de medicion obtenidos en condiciones de repetibilidad
[reproducibilidad].

Notas:
El simbolo utilizado es r [R]. {Norma ISO 3534-2}.

Cuando se examinan dos resultados de un ensayo obtenidos en condiciones de repetibilidad
[reproducibilidad], la comparacion debera efectuarse con el limite de repetibilidad [reproducibilidad] r [R] =
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2.86r[R]. {Norma ISO 5725-6, 4.1.4}.

Cuando se utilizan grupos de medidas como base para el célculo de los limites de repetibilidad
[reproducibilidad] (que ahora se llaman diferencia critica), se necesitan formulas mas complejas como las
que figuran en la norma ISO 5725-6: 1994, 4.2.1 y 4.2.2.

Referencia:

Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006.

Norma ISO 5 725-6 “Accuracy (trueness and precision) of a measurement methods and results — Parte 6: Use
in practice of accuracy value”, ISO, 1994.

Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17.* edicidon, 2007.

Desviacion estandar de la repetibilidad (reproducibilidad): Desviacion estandar de los resultados de un
ensayo o de una medicion obtenidos en condiciones de repetibilidad (reproducibilidad).

Notas:
Es el grado de dispersion de la distribucion de los resultados del ensayo o la medicion en condiciones de
repetibilidad (reproducibilidad).

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006

Desviacion estandar relativa de la repetibilidad (reproducibilidad) (coeficiente de variacion): desviacion
estandar en condiciones de repetibilidad (reproducibilidad) dividida por la media.

La RSD, se calcula dividiendo la desviacion estandar en condiciones de repetibilidad (reproducibilidad)
por la media.

Nota:
La desviacion estandar relativa (RSD) da una medida 1til de la precision en los estudios cuantitativos.

Se aplica con el fin de comparar la variabilidad de conjuntos de valores con promedios diferentes. Los
valores de la RSD son independientes de la cantidad del analito dentro de una escala razonable, y facilitan la
comparacion de la variabilidad en concentraciones diferentes.

Es posible resumir el resultado de un ensayo realizado en colaboraciéon proporcionando la RSD
correspondiente a la repetibilidad (RSDr) y la relativa a la reproducibilidad (RSDR).

La RSD se conoce también como coeficiente de variation.

Referencia:

ISO Standard 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 1: General statistical terms used in probability, ISO,
Geneva, 2006

AOAC International methods committee guidelines for validation of qualitative and quantitative food
microbiological official methods of analysis, 2002.

Condiciones de reproducibilidad: Condiciones de observacion en las que se obtienen resultados
independientes de ensayos o mediciones de objetos idénticos realizados en instalaciones de ensayo o
medicion diferentes, con operadores distintos que emplean equipos diferentes.

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006.

Resultado: Conjunto de valores que se atribuyen a un mesurando junto con cualquier otra informacion
pertinente de que se disponga.

Notas:

Por lo general, un resultado de una medicidon contiene “informacion pertinente” sobre el conjunto de valores,
por ejemplo la indicacion de que algunos de ellos pueden ser mas representativos del mesurando que otros.
Esto puede expresarse mediante una funcioén de densidad de probabilidad.

El resultado de una medicion se expresa generalmente mediante un valor Unico de la medida y una
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incertidumbre de la medicidn. Si se considera que la incertidumbre de la medicion es insignificante para un
cierto fin, el resultado de la medicion podra expresarse mediante un valor Gnico de la medida. En muchos
ambitos es esta la forma habitual de expresar el resultado de una medicion.

En la literatura tradicional y en la edicion anterior del VIM, el resultado se definia como el valor atribuido a
un mesurando y se explicaba que podia representar una indicacion, un resultado no corregido o un resultado
corregido, segun el contexto.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Robustez (solidez): Una medida de la capacidad de un procedimiento analitico de no ser afectado por
variaciones pequefias pero deliberadas de los parametros del método; proporciona una indicacion de la
fiabilidad del procedimiento en un uso normal.

Referencia:
ICH Topic Q2 Validation of Analytical Methods, the European Agency for the Evaluation of Medicinal
Products: ICH Topic Q 2 A - Definitions and Terminology (CPMP/ICH/381/95), 1995.

Directrices armonizadas para la validacion de métodos de analisis en un laboratorio inico, Pure and Appl.
Chem., 2002.

Selectividad: La selectividad se define como la capacidad de un método para determinar analitos especificos
en mezclas o matrices sin interferencias de otros componentes de comportamiento analogo.

Nota:

La selectividad es el término recomendado de quimica analitica para expresar en qué medida un método
permite determinar analitos especificos en presencia de otros componentes. Se puede establecer una
clasificacion de la selectividad. Debe evitarse el uso del término “especificidad” para el mismo concepto, ya
que puede crear confusion.

Referencia:

Selectivity in analytical chemistry, [UPAC, Pure Appl Chem, 2001.

Comision del Codex Alimentarius, Alinorm 04/27/23, 2004.

Comision del Codex Alimentarius, Manual de procedimiento, 17% edicion, 2007.

Sensibilidad: Cociente entre el cambio en la indicacion de un sistema de medicion y el cambio
correspondiente en el valor de la cantidad objeto de la medicion.

Notas:

La sensibilidad puede depender del valor de la cantidad que se esta midiendo.

El cambio considerado en el valor de la cantidad que se esta midiendo debe ser grande en comparacion con
la resolucion del sistema de medicion.

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3" edition,
JCGM 200: 2008

Sucedaneo: Elemento o compuesto puro, afiadido al material de ensayo, cuyo comportamiento quimico y
fisico se considera representativo del analito nativo.

Referencia:
Directrices armonizadas para la utilizacion de los factores de recuperacion en la medicion analitica, 1998.

Error sistemético: Componente del error de medicion que al reiterar las mediciones se mantiene constante o
bien varia en forma predecible.

Notas:

Un valor de referencia de un error sistematico puede ser el valor verdadero de una cantidad, o bien el valor
medido de una norma de medicion cuya incertidumbre de medicidon es insignificante, o un valor
convencional.
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El error sistematico y sus causas pueden ser conocidos o desconocidos. Es posible aplicar una correccion
para compensar un error sistematico conocido.

El error sistematico es igual al error de medicion menos el error aleatorio de la medicion.
Referencia:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Veracidad: El grado de concordancia entre la expectativa relativa al resultado de un ensayo o de una
medicion y el valor verdadero.

Notas:
La medida de la veracidad se expresa habitualmente en términos de sesgo.

La veracidad se ha definido también como “exactitud de la media”. No se recomienda este uso.

En la practica se sustituye el valor verdadero por el valor de referencia aceptado.
La expectativa0 es el valor esperado de una variable aleatoria, p.ej. su valor asignado o promedio a largo
plazo {ISO 5725-1}

Referencia:
Norma ISO 3534-2: Vocabulary and Symbols Part 2: Applied Statistics, ISO, Ginebra, 2006.

Norma ISO 5725-1: Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results, Part 1: General
principles and definitions, ISO, Ginebra, 1994.

Valor verdadero: El grado de concordancia entre la media de un niimero infinito de valores reiterados de
cantidad y un valor de cantidad de referencia

Nota 1: El valor verdadero no es una cantidad y por eso no puede exprimirse de manera numérica, pero

mediciones del grado de concordancia se presentan en ISO 5725.

Nota 2: El valor verdadero es inversamente relacionado con el error sistematico, pero no se relaciona con el
error aleatorio de la medicion.

Nota 3: La precision de la medicion no deberia utilizarse como “valor verdadero de medicion”y vice versa

Referencia:
VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Validacion: Verificacion en la que los requisitos especificados son idoneos para un uso previsto.
Referencias:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008

Método de ensayo validado: Método de ensayo aceptado para el que se han llevado a cabo estudios de
validacion con el fin de determinar su precision y fiabilidad para un propoésito especifico.

Referencia:
ICCVAM Guidelines for the nomination and submission of new, revised and alternative test methods, 2003.

Intervalo validado: La parte del intervalo de concentraciones de un método analitico que ha sido objeto de
validacion.

Referencia
Directrices armonizadas para la validacion de métodos de analisis en un laboratorio tinico, 2002.

Verificacion: Suministro de pruebas objetivas de que un elemento dado satisface los requisitos
especificados.
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Notas:
Se deberia tener en cuenta, cuando corresponda, la incertidumbre del método.

El elemento verificado puede ser, por ejemplo, un proceso, un procedimiento de medicion, un material, un
compuesto o un sistema de medicion.

El requisito especificado puede consistir, por ejemplo, en que se cumplan las especificaciones del fabricante.

La verificacion en metrologia legal, tal como se define en el VIM y, en general, en el ambito de la evaluacion
de la conformidad, se relaciona con el examen y la comercializacién o con la emision de un certificado de
verificacion de un sistema de medicion.

La verificacion no debe confundirse con la calibracion. No siempre la verificacion constituye una validacion.

En quimica, la verificacion de la identidad de la entidad considerada o bien de la actividad exige una
descripcion de la estructura y las propiedades de la entidad o actividad en cuestion.

Referencias:

VIM, International Vocabulary of Metrology — Basic and general concepts and associated terms, 3™ edition,
JCGM 200: 2008
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APENDICE IV

ESTADO DE RATIFICACION DE LOS METODOS DE ANALISIS Y MUESTREO

A. Comité del Codex sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes Especiales
B. Comité del Codex sobre Frutas y Hortalizas Elaboradas
C. Comité Coordinador FAO/OMS para Asia

D. Comité del Codex sobre Azucares
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A. COMITE DEL CODEX SOBRE NUTRICION Y ALIMENTOS PARA REGIMENES ESPECIALES

Norma para preparados para lactantes y preparados para usos medicinales especiales destinados a los lactantes (CODEX STAN 72-1981)"

con procedimientos de extraccion y preparacion

adecuados

Disposicion Método Principio Tipo

Calorias (por célculo) Me¢étodo descrito en la parte 111 de CAC/vol. | Calculo Tipo I
IX Ed. 1’

Contenido total de grasa AOAC 989.05 Gravimetria (Rdse-Gottlieb) Tipo I
ISO 8381 | IDF 123:2008

Contenido total de grasa ISO 8262-1 | IDF 124-1: 2005 Gravimetria (Weibull-Berntrop) Tipo 1

para preparados para lactantes elaborados

a base de leche (productos no

completamente solubles en amoniaco)

Acidos grasos (incluidos los acidos grasos | AOAC 996.06 Cromatografia de gases Tipo 11

trans)

Acidos grasos (incluidos los acidos grasos | AOCS Ce 1h-05 Cromatografia de gases Tipo 111

trans)

Contenido total de fosfolipidos AOCS Ja7b-91 Cromatografia de gases Tipo II1

" ALINORM 09/32/26, APENDICE VI.

2 . ’ , .y .,
Seccion 9. Calorias por céalculo — Seccion 9.2 Factores de conversion

(a) Proteinas 4 kcal/g
(b) Carbohidratos 4 kcal/g
(c) Grasas 9 kcal/g

(d) Monosacaridos 3,75 kcal/g

(e) Ingredientes alimentarios especificos. Véase “Necesidades de energia y de proteinas” (n.° 52 de la serie de informes de reuniones sobre nutricion de la FAO o el n.° 522 de

las series de informes técnicos de la OMS)

(f) Se pueden utilizar otros factores de conversion de calorias especificos cuando se conocen la formulacion de los alimentos y el contenido en nutrientes, y cuando dichos
factores de conversion especificos son mas representativos desde el punto de vista fisioldgico que los factores antes indicados.
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Carbohidratos totales AOAC 986.25 Determinacion por diferencia Tipo I
AOAC 990.19 0
Humedad / contenido total de solidos AOAC 990.20 Gravi .
ravimetria
IDF 21B:1987 0 ISO 6731:1989
AOAC 942.05
Ceniza Gravimetria
Vitamina A AOAC 992.04 (isdmeros de retinol) Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 11
Vitamina A AOAC 992.06 (retinol) Cromatografia liquida de alta resolucién Tipo 111
por encima de 500 IU/1 de leche tras la
reconstitucion
Vitamina A EN 12823-1:2000 (retinol totalmente trans y | Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo II1
13-cisretinol)
Vitamina A (formas de ésteres naturales y
complementarias) agregada y cuantificada
como isomeros de retinol individuales (13,
cis y totalmente trans).
Vitamina D AOAC 992.26 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 111
Medida D3
Vitamina D EN 12821:2000 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 11
(D2 y/o D3 medidas como componente
unico. No se miden las formas hidroxiladas.)
NMKL 167: 2000
Vitamina D AOAC 995.05 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 111
Medidas D2 y D3
Vitamina E AOAC 992.03 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo II1
Mide la vitamina E todo-rac (formas de
ésteres naturales y complementarias)
agregada y cuantificada como a-congéneres
individuales
Vitamina E EN 12822:2000 Cromatografia liquida de alta resolucioén Tipo 11

Mide la vitamina E (formas de ésteres
naturales mas complementarias) agregada y
cuantificada como congéneres individuales
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del tocoferol (a, B, v, 0).

(Formas libres, combinadas y fosforiladas
medidas como agregado del acido nicotinico
mas nicotinamida, o en forma individual)

Vitamina K AOAC 999.15 Cromatografia liquida de alta resolucion con Tipo 11
EN 14148:2003 (vitamina K /) columna C30 para separar las vitaminas K cis y
(Mide la vitamina K, cis y trans agregada, o trans
puede medir las formas cis y trans
individualmente en funcion de la columna
CL)

Firamina AOAC942.23 Fluorimetria Eliminar de la lista de
métodos para alimentos
especiales

Tiamina AOAC 986.27° Fluorimetria Tipo II1

Tiamina EN 14122:2003 Cromatografia liquida de alta resolucion con Tipo 11

(Mide todas las formas de la vitamina B1: derivacion a tiocromo antes o después de la

natural y libre de afiadidos, combinada y columna

fosforilada tras su extraccion y conversion a

tiamina)
Riboflavina AOAC 985.31° Fluorimetria Tipo 111
Riboflavina EN 14152:2003 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 11

(Mide las formas naturales y

complementarias, libres, combinadas y

fosforiladas: FMN y FAD, agregadas y

medidas como riboflavina.)

Niacina AOAC 985.34 (niacina preformada y Ensayo microbiologico y turbidimetria Tipo 111

nicotinamida)

Niacina prEN 15652:2009 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo II en el momento de la

publicacion como método EN

Vitamina By

3 Se deben tomar precauciones cuando se aplique el método debido a la interferencia espectral.
* Se deben tomar precauciones cuando se aplique el método debido a la interferencia espectral.

AOAC 985.32

Ensayo microbiologico

Tipo III
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Vitamina B¢

EN 14166:2008

(Agrega piridoxal, piridoxina y
piridoxamina libres y combinados, y se mide
como piridoxina)

Ensayo microbioldgico

Tipo III

Vitamina Bg

AOAC 2004.07
EN 14164:2008

(Formas libres y fosforiladas combinadas:
piridoxal, piridoxina y piridoxamina,
convertidas y medidas como piridoxina)

Cromatografia liquida de alta resolucion

Tipo 11

Vitamina B¢

EN 14663:2005 (incluye las formas
glicosiladas)

(Formas libres y combinadas fosforiladas y
glicosiladas medidas como las formas
individuales piridoxal, piridoxina y
piridoxamina)

Cromatografia liquida de alta resolucion

Tipo III

Vitamina B,

AOAC 986.23

(Mide la vitamina B12 total como
cianocobalamina)

Método turbidimétrico

Tipo 11

Acido pantoténico

AOAC 992.07

(Mide el pantotenato total: acido pantoténico
libre + CoA- + compuesto con la proteina
portadora de acilos; y se mide como acido
D-pantoténico o D-pantotenato calcico)

Ensayo microbioldgico

Tipo 11

Acido folico

AOAC 992.05

(Mide el acido folico libre mas los folatos
libres sin combinar, agregados y medidos
como acido folico)

EN 14131:2003

(Folato total, libre mas combinado, agregado
y medido como acido folico)

Ensayo microbiolégico

Tipo 11

Acido folico

J AOAC Int. 2000:83; 1141-1148

(Mide el acido folico libre mas la proporcion
de folato libre natural)

Biosensor dptico
Inmunoanalisis

Tipo IV
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Acido folico J Chromatogr. A., 928, 77-90, 2001 Cromatografia liquida de alta resolucion, que Tipo IV
(Mide los folatos totales tras su conversién a | incorpora una limpieza por inmunoafinidad y la
5-Me-H4PteGlu y su medicién como tal) conversion a S-metiltetrahidrofolato

Vitamina C EN 14130:2003 Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo 11
(Mide el acido ascorbico mas el acido
deshidroascorbico)

Biotina EN 15607:2008 (d-biotina) Cromatografia liquida de alta resolucion Tipo I1
(Mide la D-biotina total [libre mas D-
biocitina])

Hierro’® AOAC 985.35 Espectrofotometria por absorcion atdbmica con Tipo 111

llama

Hierro AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111

acoplamiento inductivo

Hierro AOAC 999.11 | NMKL139:1991 Tipo II

Calcio ISO 8070 | IDF 119:2007 Espectrofotometria por absorcion atdbmica con Tipo 11

llama

Calcio AOAC 985.35 Espectrofotometria por absorcion atdbmica con Tipo 111

llama

Calcio AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111

acoplamiento inductivo

Fosforo AOAC 986.24 Espectrofotometria (molibdovanadato) Tipo 11

Fosforo AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111

acoplamiento inductivo

Magnesio ISO 8070 | IDF 119: 2007 Espectrofotometria por absorcion atémica con Tipo 11

llama

Magnesio AOAC 985.35 Espectroscopia por absorcion atomica con llama | Tipo III

Magnesio AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111

acoplamiento inductivo

Cloruro AOAC 986.26 Potenciometria Tipo 111

> También hay disponibles métodos generales del Codex.
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documento STAN 72)

acoplamiento inductivo

Manganeso AOAC 985.35 Espectrofotometria por absorcion atdmica con Tipo 11
llama

Manganeso AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo III
acoplamiento inductivo

Yodo AOAC 992.24 Potenciometria con 16n selectivo Tipo I1

(para preparados a base de leche)

Selenio AOAC 996.16 0 AOAC 996.17 Espectrometria de absorcion atdmica con Tipo 111
generacion continua de hidruros (HGAAS)

Selenio EN 14627:2005 Espectrometria de absorcion atdmica con Tipo 11
generacion de hidruros (HGAAS)

Selenio AOAC 2006.03 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111
acoplamiento inductivo

Cobre AOAC 985.35 Espectroscopia por absorcion atomica con llama | Tipo I1

Cobre AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo II1
acoplamiento inductivo

Zinc AOAC 985.35 Espectroscopia por absorcion atomica con llama | Tipo II

Zinc AOAC 984.27 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111
acoplamiento inductivo

Colina AOAC 999.14 Meétodo enzimatico colorimétrico Tipo I1
con aplicabilidad limitada debido a la
concentracion de colina y ascorbato

Cromo (s6lo la seccion B del documento EN 14082:2003 Absorcion atomica tras incineracion en seco en | Tipo 11

STAN 72) horno de grafito

Cromo (s6lo la seccion B del documento EN 14083:2003 Espectroscopia de absorcion atomica en horno Tipo 111

STAN 72) de grafito tras digestion a presion

Cromo (s6lo la seccion B del documento AOAC 2006.03 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111

STAN 72) acoplamiento inductivo

Molibdeno (sélo la seccion B del EN 14083:2003 Espectroscopia de absorcion atomica en horno Tipo 11

documento STAN 72) de grafito tras digestion a presion

Molibdeno (sélo la seccion B del AOAC 2006.03 Espectroscopia de emision de plasma de Tipo 111
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B. COMITE DEL CODEX SOBRE FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS®

1. Métodos de analisis

Proyecto de Norma para algunas Hortalizas en Conserva (en el Tramite 8)

Proyecto de norma para las confituras, jaleas y mermeladas (en el Tramite 8)
Norma para los Productos Acuosos de Coco: crema de coco y leche de coco (CODEX STAN 240-2003)

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO
Conlfituras, jaleas y mermeladas Llenado del envase CAC/RM 46-1972 Pesaje Tipo I
Confituras, jaleas y mermeladas Solidos solubles ISO 2173:2003 Refractometria Tipo I
AOAC 932.12
Conlfituras, jaleas y mermeladas Calcio AOAC 968.31 Complexometria/titrimetria Revocacion
Conlfituras, jaleas y mermeladas Impurezas minerales AOAC971.33 Gravimetria Revocacion
(arena)
. . . . Tipo I
Algunas hortalizas en conserva Impurezas minerales AOAC971.33 Gravimetria p
(arena) Método actual para el
© palmito en conserva: ISO
762:1982 (confirmado en
1992)
Judias (frijoles) verdes en conserva Hebras tenaces CAC/RM 39-1970 Estirado Tipo I
Guisantes (arvejas) verdes en conserva | Distincion de los tipos de | CAC/RM 48-1972 Inspeccion visual Tipo I
guisantes
Guisantes (arvejas) verdes en conserva | Llenado adecuado de CAC/RM 45-1972 Vertido y medicion Revocacién
envases en lugar de la
determinacion del peso
escurrido
Guisantes (arvejas) verdes en conserva Sélidos no solubles en AOAC 938.10 Gravimetria, incluido el tamizado | Revocacién
alcohol
Guisantes (arvejas) verdes en conserva Calcio AOAC 968.31 Complexometria/titrimetria Revocacion

% ALINORM 09/32/27, Apéndices II, Il y VI.
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Guisantes (arvejas) maduros elaborados Solidos totales AOAC 964.22 Gravimetria (horno de vacio) Revocacion
en conserva
Productos acuosos de coco 1SO 1211:1999 GrflVlmetrla S . Tipo I
Grasas totales IDF 1D: 1996 Método de hidrdlisis alcalina
’ Método de Rose - Gottlieb
Productos acuosos de coco . Gravimetria Tipol
Solidos totales ISO 6731:1989 Secado en horno de aire caliente a
102 = 2°C
. Tipo I
Productos acuosos de coco Calculo:
ISO 1211:1999 )
IDF 1D: 1996 Gravimetria
. Método de hidrolisis alcalina
Sélidos no grasos ¢ Método de Rése - Gottlieb
ISO 6731:1989 Gravimetria
IDF 21B: 1987 Secado en horno de aire caliente a
102 +£2°C
. Tipo I
Productos acuosos de coco ISO 6731:1989 Cilculo:
Humedad Gravimetria
IDF 21B: 1987 Secado en horno de aire caliente a
102 +£2°C
2. Planes de muestreo
Producto Plan de muestreo Situacion

Algunas hortalizas en conserva

Se describe en el Proyecto de Norma

No aprobado (véase el Tema 5 del Programa)

Confituras, jaleas y mermeladas

Se describe en el Proyecto de Norma

No aprobado (véase el Tema 5 del Programa)
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C. COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA ASIA’

1. Proyecto de Norma para el Gochujang (en el Tramite 8)

PRODUCTO

DISPOSICION

METODO

PRINCIPIO

TIPO

Gochujang

Capsaicina

AOAC 995.03

Cromatografia liquida de alta
resolucion

Tipo II (aprobado por CCMAS-28)

Segun el método descrito en el Cromatografia de gases Tipo IV
anexo de la Norma (véase mas
adelante)

Proteina cruda AOAC 984.13 (Factor de Kjeldahl Tipo I
conversion del hidréogeno: 6.25)

Humedad AOAC 934.01 (=70°C, <50 mm Gravimetria Tipo 1

Hg)

Determinacion de la capsaicina en el Gochujang utilizando la deteccion por cromatografia de gases (CG) (segtn la propuesta del CCASIA-16 sin

enmiendas)
2. Anteproyecto de Norma para la Pasta de Soja Fermentada (en el Tramite 5/8)
PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO
Pasta de soja fermentada Nitrogeno total AOAC 984.13 Kjeldahl Tipo 1
Pasta de soja fermentada Nitrégeno aminico AOAC 920.154 Volumetria Tipo I
sobre las condiciones
especificadas en la Norma (véase
mas adelante)
Pasta de soja fermentada Humedad AOAC 934.01 Gravimetria Tipo 1
(£70°C, <50 mm Hg)

7 ALINORM 09/32/15, Apéndices I, IV y V.
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Seccion 9.2 Determinacion del nitrogeno aminico

Preparacion de muestras de ensayo: Pesar 2 g de la muestra en un vaso de precipitados de 250 ml y mezclar la muestra con 100 ml de H,O fria (15°C) exenta de
NH; y agitar la mezcla durante 60 minutos. Después, decantar la mezcla con un filtro cuantitativo y recoger el filtrado en un matraz aforado de 100 ml.

Punto final - Debera utilizarse un medidor de pH para determinar el punto final en lugar de la verificacion optica de los colores.

3. Anteproyecto de Norma para la Harina de Sagi Comestible (en el Tramite 5)
PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO
Harina de sag Contenido de humedad | ISO 712:1998 Gravimetria Tipo I
Harina de sagu Cenizas de materias ISO 2171: 2007 Gravimetria Tipo I
extrafias inorgénicas
Harina de sagt Acidez AOAC 939.05 Titrimetria Tipo 1
Harina de sagt Fibra cruda ISO 6541:1981 Gravimetria Tipo 1
Harina de sagu Almidoén AOAC 920.44. Gravimetria Tipo I

D. COMITE DEL CODEX SOBRE AZUCARES

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO
Azlcar blanco de plantacion Color ICUMSA GS9/1/2/3-8 Fotometria Tipo I
y refineria
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APENDICE V

PROPUESTAS DE ENMIENDAS AL MANUAL DE PROCEDIMIENTO

INSTRUCCIONES DE TRABAJO PARA LA APLICACION DEL
ENFOQUE POR CRITERIOS EN EL. CODEX

(Anadase la nota siguiente antes del Cuadro 1)

Nota: Estos criterios son aplicables a métodos plenamente validados, excepto métodos como la RCP y
ELISA, que exigen otro conjunto de criterios.

En el Cuadro 1
La precision se debe describir como
RSDg < 2. PRSDg

Afadase el texto siguiente al final de la seccion

DIRECTRICES PARA ESTABLECER VALORES NUMERICOS RELATIVOS A LOS CRITERIOS DE
METODO Y/O EVALUAR LOS METODOS PARA EL CUMPLIMIENTO DE LOS MISMOS.

1. RECOMENDACIONES PARA ESTABLECER VALORES NUMERICOS RELATIVOS A LOS CRITERIOS
DE METODO

Sélo es necesario conocer la disposicion del producto y su LM (nivel maximo, nivel minimo, nivel regulado
o grado de concentracion) al establecer valores numéricos relativos a los criterios de método

Nota: Estos criterios son aplicables a métodos plenamente validados, excepto métodos como la RCP y
ELISA, que exigen otro conjunto de criterios.

1.1 Aplicabilidad

El método se debe poder aplicar a los analitos/disposiciones concretos en la matriz o categoria de producto o
alimento especificada. En el caso de los métodos horizontales, las categorias de alimentos pertinentes se
habran sometido a las pruebas correspondientes Ademas, debe haberse demostrado que el método puede
aplicarse a niveles de concentracion similares al LM especificado, esto es, el LM debe encontrarse dentro
del rango validado.

e  Paraun LM > 107, el rango minimo aplicable debe ser: LM = 3sg
° Para un LM < 107, el rango minimo aplicable debe ser: LM + 2sg

El rango de concentracion minimo aplicable debe equivaler a un intervalo que contenga una fraccion
importante de la variacion esperada (como consecuencia de la incertidumbre de la medicion) en los
resultados similar al limite especificado (LM). En cuanto a los métodos validados de forma conjunta, la
variacion esperada seria la desviacion estandar de la reproducibilidad (sR) multiplicada por un factor de
cobertura. Un factor de cobertura de 2 equivale a un nivel de confianza del 95% aproximadamente; un
factor de cobertura de 3 equivale a un nivel de confianza del 99% aproximadamente. Dado que el porcentaje
del 99% se utiliza con frecuencia como nivel de intervencion en los graficos de control, se recomienda
aplicar un factor de cobertura de 3 a los coeficientes de concentracion iguales o mayores que 107 (> 0,1
mg/kg). Cuando las concentraciones sean inferiores a 0,1 mg/kg, se aconseja emplear un factor de cobertura
de 2, ya que el factor de cobertura de 3 dificultaria la identificacion de métodos aplicables para
determinados analitos/disposiciones debido al bajo nivel.
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Célculo del rango minimo aplicable para los LM especificados:

El rango minimo aplicable para la desviacion estandar de la reproducibilidad (sg) puede calcularse
basandose en la ecuacion de Horwitz-Thompson.

1.1.1: Para coeficientes de concentracion > 107 (> 0,1 mg/kg) se aplica la ecuacion de Horwitz
PRSDg (%) = 100 - sg/c = 2C~""»
siendo
PRSDg: la desviacion estandar relativa “prevista”;
sr: la desviacion estandar prevista;
c: la concentracion de interés, que en este caso es el LM;
C: el coeficiente de concentracion, esto es, el coeficiente de concentracion del LM (Cpy)

Tras reestructurar la ecuacion en lo que respecta a sg, se obtiene la ecuacion siguiente:
B C- 2C70,1505 B LM A 2 . C['(\]/l,ISOS
100 100

SR

Ejemplo 1: LM =0,1 mg/kg, Cp =107
0.1-2-(0,0000001) "%

0,1+3-sg =0,1+£3- = 0,1 £0,07 mg/k
R 100 g/Kg

El rango minimo aplicable para un LM de 0,1 mg/kg es por lo tanto 0,03-0,17 mg/kg.

Ejemplo 2: Para un LM de 1 mg/kg (esto es, 10°):
1.0-2-(0,000001) "%

100
El rango minimo aplicable para un LM de 1 mg/kg es, por lo tanto, 0,5-1,5 mg/kg.

1,0£3-sg =1,0+3

= 1,0 £0.48 mg/kg

1.1.2: Para coeficientes de concentracién < 107, se aplica la teoria de Thompson, esto es, PRSDr =22 %
por lo tanto, sg = 0,22 - LM

Ejemplo 3: LM = 0,01 mg/kg (es decir, 107):
0,01+2-sg =0,01+2-(0,22-LM)= 0,01 £0,44-0,01 =0,01 +0,0044 mg/kg
El rango minimo aplicable para un LM de 0,01 mg/kg es, por lo tanto, 0,006-0,014 mg/kg.

En el Cuadro 1 se muestra una serie de rangos de concentracién minimos aplicables para LM especificos.

Cuadro 1: Criterios recomendados para el rango minimo de aplicacion para LM especificos

LM 0,01 0,02 0,05 0,1 1 10 100
(mg/kg)
Nivel inferior: 0,006 0,011 0,028 0,03 0,52 6,6 76
Nivel superior*: 0,014 0,029 0,072 0,17 1,48 13,3 124

* El nivel superior pocas veces actuara como factor limitador, tal y como sucede con el nivel inferior.

1.2 Limite de deteccion (LD) y limite de cuantificacion (LC)

Como alternativa al establecimiento de un rango minimo aplicable, podrian establecerse como criterios los
valores numéricos del LD y el LC.
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El valor numérico del limite de deteccion (LD) debe ser:
e 1o mas de una décima parte del LM especificado para niveles iguales o mayores que 0,1 mg/kg;
e 1o mas de una quinta parte del LM especificado por debajo de 0,1 mg/kg.

El valor numérico para el limite de cuantificacion (LC) debe ser:
e 1o mas de una quinta parte del LM especificado para niveles iguales o mayores que 0,1 mg/kg;
e 1o mas de dos quintas partes del LM especificado por debajo de 0,1 mg/kg.

1.3 Precision del método, segiin estudios sobre el funcionamiento de los métodos conjuntos

La precision deberia expresarse como la desviacion estandar relativa obtenida (RSDg)de la reproducibilidad
que se obtiene de los estudios sobre el funcionamiento de los métodos conjuntos. Este valor se compara con
la desviacion estandar relativa prevista (PRSDg) de la reproducibilidad.

Segtin Horwitz, el coeficiente entre el valor observado y el valor tedrico deberia ser < 2 (conocido como el
valor HorRat). Esta afirmacion también es aplicable a la ecuacion de Thompson de la PRSDg = 22 %:

RSD: .5 « RsD, <2-PRSD,
PRSD,

Los valores numéricos de la precision enumerados en el Cuadro 2 también se basan en la ecuacion de Horwitz-
Thompson. El uso de técnicas avanzadas en determinados analisis permite obtener una precision mayor.

Cuadro 2. Precision requerida en distintas concentraciones de acuerdo con la ecuacion de Horwitz-
Thompson.

Thompson Ecuacion de Horwitz (2C_0’1505)
Coeficiente de <107 107 | 10° | 10° | 10" | 10° | 107 | 10" |1
concentracion (C)
Unidad de <0,1 0,1 1 10 0.1 1 10 100 | 1000
concentracion mg/kg mg/kg | mg/kg | mg/kg | g/kg | g/kg | g/kg | g/kg |g/kg
PRSDg (%) 22 22 16 11 8 6 4 3 2
RSDgr
< 2-PRSDg (%) <44 <44 <32 | <22 | <16 | <12 <8 <6 |<4

PRSDy = valor previsto para la desviacion estandar relativa de la reproducibilidad.

RSDy = valor observado para la desviacion estandar relativa de la reproducibilidad en un estudio conjunto.

1.4 Recuperacion

La evaluacién y el calculo de la recuperacion forman parte del proceso de validacion del método. El hecho
de que la recuperacion sea relevante o no dependera del procedimiento del método.

1.5 Conformidad

Para evaluar la conformidad, es recomendable analizar los materiales de referencia certificados (MRC)
adecuados y probar que ofrecen el valor certificado (teniendo en cuenta la incertidumbre de la medicion).
1.6 Ejemplos sobre el establecimiento de criterios para una disposicion

Con la finalidad de mostrar como establecer los criterios para una disposicion, se utiliza el ejemplo
siguiente:

De acuerdo con la Norma del Codex 1993-1995, Rev. 2-2006, Norma General para los Contaminantes y las
Toxinas presentes en los Alimentos, el LM del plomo en los zumos de fruta es de 0,05 mg/kg. Segin las
recomendaciones para la obtencion de valores numéricos para las caracteristicas basadas en el LM, se
aplicarian los criterios del Cuadro 3:
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Cuadro 3. Recomendacion para los valores numéricos de criterios del plomo en los zumos de fruta

Aplicabilidad: Analito: | Plomo

Matriz/disposicion: | Zumo

LM: | 0,05 mg/kg

Nivel inferior del < 0,03 mg/kg (= LM - 2sg = 0,05 mg/kg — 0,44 - 0,05 mg/kg). Véase el
rango minimo de Cuadro 1.
aplicacion:

LD: | £0,01 mg/kg (=LM - 1/5= 0,05 mg/kg - 1/5)

LC: | £0,02 mg/kg (= LM - 2/5= 0,05 mg/kg - 2/5)

Precision: Para concentraciones a 0,05 mg/kg, la RSDg < 44 %. Véase el Cuadro 2.

Recuperacion: El procedimiento de método no incluye un paso de extraccion, por lo que la
recuperacion no es pertinente.

Conformidad: Uso de los MRC.

2. CRITERIOS DEL METODO EN DIFERENTES LM (NIVEL MAXIMO, NIVEL MiNIMO, NIVEL
REGULADO O GRADO DE CONCENTRACION)

En el Cuadro 4 figuran ejemplos de criterios del método para algunos LM.

Cuadro 4: Criterios del método para LM en magnitudes crecientes.

Unidad 0,001 0,01 0,1 1 10 100 1 10
LM mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg g/kg g/kg
Coeficiente de
concentracion 9 3 7 % s 4 3 P
ol LM 10 10 10 10 10 10 10 10
(Crm)
De De De De De De
" 0,0006 | D¢0:006 | De0.03 1 <, 6,6 76 0.83 8.8
Mll:llmO a a a a a a a a
gllfgible 0,0014 (I?{gﬁf;) (n(l)é}IZg) 1,48 13,3 124 1,2 11
(mg/kg) (mg/kg) | (mg/kg) | (mg/kg) | (g/ke) (g/kg)
LD (< mgkg) | 0,002 | 0,002 0,01 0,1 1 10 100 1000
LC (< mgkg) | 0,004 | 0,004 0,02 0,2 2 20 200 2000
RSDg (< %) 44 44 44 32 22 16 12 8
gj";ﬁpera"‘on 40-120 | 60-115 |80-110 | 80-110 | 80-110 | 90-107 | 95-105 | 97-103
0

* Existen otras directrices relativas a los intervalos previstos de recuperacion en areas especificas de analisis. En casos en los que se
haya demostrado que la recuperacion es una funcion de la matriz, podran aplicarse otros requisitos especificados.




ALINORM 09/32/23 — Apéndice V 68

2.1 Como determinar la adhesion de un método a los criterios

Para revisar un método a fin de determinar si cumple los criterios establecidos, es necesario evaluar sus
caracteristicas de funcionamiento. El resultado de un estudio sobre el funcionamiento del método esta
disponible en el propio método y/o se publica en una revista internacional.

2.1.1 Ejemplo de evaluacion de los métodos para determinar su adhesion

Continuando con el ejemplo anterior sobre el plomo en los zumos de fruta, que tiene un LM de 0,05 mg/kg,
los métodos considerados deberian ser capaces de cuantificar el plomo en el zumo de fruta desde 0,03
mg/kg, con una precision, PRSDy del 22%; la RSDy extraida del estudio de funcionamiento del método no
deberia por lo tanto superar el 44% (correspondiente a un intervalo de confianza del 95%).

Al evaluar un método para determinar su adhesion, deben tenerse en cuenta los pasos siguientes:

(Es el método aplicable para el plomo?

VAN

Si NO
(Es el método aplicable El método no es aplicable
para los zumos de fruta?

VAR

si NO
(El método esta validado a El método no es aplicable
0,03 mg/kg, o se ha determinado que el
LD oel LC sonde 0,01 mg/kgy

0,02 mg/kg o inferiores?
Si NO
(EI RSDg, es < 44% similar al LM? El método no es aplicable
(El método es satisfactorio en NO
relacion con la conformidad o la El método no es aplicable
recuperacion (depende del tipo
de método)
/ N
St NO
El método es aplicable El método no es aplicable

A fin de encontrar métodos adecuados a este objetivo, se recopila informacién sobre los métodos para la
determinacion del plomo. (Dado que esta situacioén es un ejemplo para el Manual de procedimiento, no se
incluye la identificacion de los métodos):
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Cuadro 5: Métodos validados de forma conjunta para el andlisis del plomo
N.° del Aplicabilidad Principio Nivel LD RSDy Aplicable
método evaluado | (mg/kg) | (%) Si/no y por qué
(mg/kg)
1 Todos los AAS de llama 2,2-29 4.9- NO
alimentos 36 La AAS de llama no podra detectar a
0,05 mg/kg.
2 Todos los Voltametria de 0,03-2,8 0,03 17- NO
alimentos (pollo, | separacion anddica 106 La RSDg es del 106% (no <44%) a 0,03
manzana) mg/kg.
3 Azucares GFAAS 0,03-0,50 12-30 ST
Aunque la aplicabilidad no dice Zumo (o
todos los alimentos), deberia considerarse
aplicable ya que el zumo de fruta
contiene una gran cantidad de azticar. La
precision es satisfactoria.
4 Grasas y aceites GFAAS 0,018-0,090 5,9- NO
30 El método describe la preparacion de
muestras para grasas y aceites
Uunicamente.
5 Agua mineral AAS 0,0197- <0,01 2,8- NO
natural 0,977 4,2 El método describe la preparacion de
muestras para agua unicamente.
6 Todos los GFAAS 0,045-0,25 <0,01 | 26-40 NO
alimentos tras incineracion en El nivel validado menor no es lo
seco suficientemente bajo. Sin embargo, ya
que la técnica es GFAAS, deberia ser
aplicable para 0,03 mg/kg.
7 Todos los AAS tras 0,005-1,62 0,014 26-44 Si
alimentos digestion por El nivel de validacion y la RSDg son
excepto los microondas bajo correctos.
aceites, las grasas presion
y los productos
extremadamente
grasos
8 Todos los ICP-MS tras 0,013-2,45 <0,01 8-47 Si
alimentos digestion a presion El nivel de validacion y la RSDg son

correctos para niveles de 0,03 mg/kg y
superiores.

AAS = espectrometria de absorcion atomica
GFAAS = = espectrometria de absorcion atdomica con camara de grafito
IPC-MS = espectrometria de masas por plasma de acoplamiento inductivo

Conclusioén:
Los métodos n.° 3, 7 y 8 se consideran aplicables para la determinacion del plomo en los zumos de fruta
para el LM dado de 0,05 mg/kg. Para evaluar los métodos y determinar su cumplimiento es necesario
conocer los métodos, la preparacion de muestras, los procedimientos y la instrumentacion. Por consiguiente,
los métodos no pueden “juzgarse” exclusivamente por los valores numéricos de los criterios.
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APENDICE VI

PROPUESTA DE ENMIENDA AL MANUAL DE PROCEDIMIENTO

Directrices sobre la inclusion de disposiciones especificas en las normas y textos afines del Codex

Criterios Generales para la Seleccion de Métodos de Analisis

La seccion (b) se enmienda de la manera siguiente:

(b) se dara preferencia a los métodos de analisis cuya seguridad haya sido establecida en relacion con los
criterios que se indican a continuacion, seleccionados segln proceda:

(i) especificidad selectividad

Las restantes disposiciones no se cambian.
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