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ENTRE LOS MULTIPLES METODOS DEL TIPO llI

Preparado por Suiza

Antecedentes

1. Con respecto a la inclusién de métodos analiticos del Codex en CXS 234-1999, es necesario aclarar los
criterios para seleccionar el Tipo Il apropiado (método de referencia) de entre varios métodos del Tipo Il
(métodos alternativos aprobados).

2. Enla 40.2 reunion (2019) del Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras (CCMAS),
Suiza acordé preparar un documento de debate sobre los criterios para la selecciébn de métodos del Tipo I
de entre varios métodos del Tipo Ill (REP19/MAS, pérrafo 38) para la préxima reunion del Comité.

3. Eldocumento de debate inicial se publicé en febrero de 2020 (CX/MAS 20/41/10), en el que Suiza propuso
varias reglas para facilitar la seleccion de un método del Tipo Il cuando existen varios métodos del Tipo .

4. Debido a la pandemia de la COVID-19, y haciendo uso del tiempo adicional a disposicion del Comité, se
solicitaron comentarios a través de una carta circular (CL 2020/31/0CS-MAS) para ayudar al mayor desarrollo
del documento de debate.

5. Durante la 41.2 reunién del CCMAS, que se llevé a cabo virtualmente del 17 al 21 y el 25 de mayo de 2021,
se discutieron las reglas revisadas que habian considerado los comentarios vertidos en respuesta a la carta
circular CL 2020/31/0CS-MAS (REP21/MAS, parrafo 119). Se acordé hacer circular nuevamente las reglas
propuestas para la seleccion de métodos del Tipo Il de entre varios métodos del Tipo Ill para recabar
comentarios, realizar una revisién adicional por parte de Suiza y someterlo a la consideracién del CCMAS, en
su 42.2 reunion.

6. En marzo de 2022, se solicitaron comentarios a través de una carta circular (CL 2022/23/0CS-MAS). Se
recibieron comentarios del Brasil, el Canada, Colombia, Egipto, la Unién Europea, Kenya, México, Perq,
Filipinas, Singapur y Tailandia y estan disponibles aqui.

7. Las reglas revisadas (Apéndice ) consideran estos comentarios.

8. Resumen de los principales cambios Prerrequisito ii, consideracion adicional iii de los prerrequisitos y
reglas de decision i y ii: nueva redaccion o redaccion afiadida para mayor claridad.

Validacién de las reglas

9. Para probar las reglas de seleccion propuestas, se utilizaron combinaciones especificas de producto y
disposicion con varios métodos del Tipo Il que recoge el documento CXS 234 (véase el Apéndice Il).

10. Las reglas también fueron probadas por el GTE sobre la revision del conjunto de grasas y aceites, y su
andalisis se presenta en CX/MAS 21/41/5 y el Apéndice Il de este documento.

Conclusién

11. A partir de los ejemplos de sodio y potasio en preparados para lactantes y de cobre en productos de
grasa de leche (Apéndice Il) y el andlisis del GTE sobre la revision del conjunto de grasas y aceites
(Apéndice Ill), las reglas propuestas son adecuadas para la seleccion del Tipo Il apropiado cuando existen


https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/sh-proxy/en/?lnk=1&url=https%253A%252F%252Fworkspace.fao.org%252Fsites%252Fcodex%252FMeetings%252FCX-715-40%252FFINAL%2BREPORT%252FREP19_MASs.pdf
https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/sh-proxy/en/?lnk=1&url=https%253A%252F%252Fworkspace.fao.org%252Fsites%252Fcodex%252FMeetings%252FCX-715-41%252FFinal%252520Report%252FREP21_MASs.pdf
https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/sh-proxy/en/?lnk=1&url=https%253A%252F%252Fworkspace.fao.org%252Fsites%252Fcodex%252FMeetings%252FCX-715-42%252FLinks%252Fcl22_23MAS%20report_comments.pdf
https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/sh-proxy/en/?lnk=1&url=https%253A%252F%252Fworkspace.fao.org%252Fsites%252Fcodex%252FMeetings%252FCX-715-41%252FWorking%2BDocuments%252Fma41_05s.pdf
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varios métodos del Tipo Ill y, por lo tanto, pueden ayudar al CCMAS en el proceso de consideracion y
aprobacion de métodos para su inclusion en CXS 234.

Recomendacién

12. Se invita al Comité a acordar las reglas propuestas que se presentan en el Apéndice | para su inclusion
en el documento de informacién: Orientacién integral para el proceso de presentacién, consideracion y
aprobacién de métodos para su inclusién en CXS 234.



https://www.fao.org/fileadmin/user_upload/codexalimentarius/committee/docs/INF_CCMAS_END_s.pdf
https://www.fao.org/fileadmin/user_upload/codexalimentarius/committee/docs/INF_CCMAS_END_s.pdf
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Apéndice |
Reglas para seleccionar métodos del Tipo Il de entre los multiples métodos del Tipo I
(los cambios estan en modo negrita/subrayado o tachado)
Introduccién

Con frecuencia se proponen varios métodos analiticos para una combinacion de producto y disposicion. Sin
embargo, solo uno de estos puede designarse como método de referencia (método del Tipo Il). Los siguientes
parrafos ofrecen orientacion sobre la seleccién de un método del Tipo Il de entre varios métodos del Tipo Ill.

Métodos de analisis del Codex

Segun el Manual de procedimiento, los métodos analiticos del Codex estan pensados principalmente como
métodos internacionales para la verificacion de las disposiciones de las normas del Codex. Deben utilizarse
como referencia, en la calibracion de métodos en uso o introducidos para fines de control y pruebas de rutina.

Finalidad de los métodos de referencia (Tipo II)

Definicién segun el Manual de procedimiento: Los métodos del Tipo Il son los denominados métodos de
referencia, que se utilizan cuando no se aplican los métodos del Tipo |. Se seleccionan de entre los métodos
del Tipo Il (segun se definen mas adelante). Se recomendara su uso en casos de controversia y para fines
de verificacion.

Finalidad de los métodos alternativos aprobados (Tipo IlI)

Segun la descripcion del Manual de procedimiento, un método del Tipo Il es aquel que cumple los criterios
exigidos por el Comité de Métodos de Analisis y Toma de Muestras para los métodos y puede utilizarse con
fines de control, inspeccién o reglamentacion.

Si hay varios métodos del Tipo Il para la misma combinacion de disposicion y producto, se espera que estos
métodos, aunque pueden usar enfoques diferentes, den lugar a decisiones equivalentes (conformes frente a
no conformes).

Situacién actual

Actualmente, solo se dispone de orientacién general (segun el Manual de procedimiento) para la clasificacion
de métodos analiticos como Tipo Il o lll. Por este motivo, proponemaos aplicar las siguientes reglas?:

Requisitos previos para su inclusién en las normas del Codex para métodos guimicos o fisicos del
Tipo Il

i. El método se valida de acuerdo con un protocolo reconocido internacionalmente y los datos de
validacion se publican.

ii. El método debe cumplir con los crlterlos qenerales parala selecmon de metodos de andlisis del
Manual de procedimiento de-de

iii. El método debe ser de facil acceso, p. €. desde los sitios web de los organismos de normalizacion.

iv. Los comités del Codex (de productos), las delegaciones de los paises o las ONG que presenten
métodos de andlisis al CCMAS para su consideracion deben proporcionar informacién técnica
utilizando la plantilla MAS/40 CRD 28 (véase el documento CRDO5 de la 40.2 reunién del CCMAS )

V. La validacion cubre el rango analitico para la disposiciéon (por ejemplo, LMR).

Consideraciones adicionales en los casos en que se comparan los resultados de varios métodos del Tipo I
para la misma combinacion de producto y disposicion, y el enfoque de criterios no es una opcion:

i. Todos los métodos deben medir el mismo analito (entidad quimica concreta por determinar),
especialmente si los métodos contienen pasos de andlisis o preparacion de la muestra diferentes (por
ejemplo, vitamina B6 con o sin digestiobn enziméatica). Si esta4 disponible, la suposicion puede
confirmarse mediante un estudio de equivalencia.

. Los métodos se validan preferiblemente en las mismas matrices. En ausencia de métodos que cubran
el producto que figura en la disposicion, se puede considerar un posible método adecuado validado
en matrices de composicion similar (en términos de contenido de grasas, proteinas y carbohidratos).

1 En algunas situaciones, el CCMAS puede decidir no aplicar estas reglas de seleccion, p. e]. por razones éticas,
econdmicas o de seguridad. Esta decision debe estar debidamente justificada.


http://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/sh-proxy/en/?lnk=1&url=https%253A%252F%252Fworkspace.fao.org%252Fsites%252Fcodex%252FMeetings%252FCX-715-40%252FCRD%252Fmas40_CRD05x.pdf
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iii. Verificar la disponibilidad de los resultados de round robins o pruebas de aptitud? para detectar las
diferencias sisteméticas entre los métodos.

Reglas de decision para elegir el mejor método (= Tipo |l) de entre varios métodos del Tipo llI°

i. Como el alcance de los métodos de andlisis esta alineado con varias matrices de muchos
grupos de productos (Manual de procedimiento del Codex, Criterios generales para la
seleccion _de métodos de andlisis, CXS 234-1999 Métodos recomendados de andlisis vy
muestreo), se preferira el método explicitamente validado para el producto indicado en la
disposicidon del Codex: p. €j. si se requiere un método para el cobre en los preparados para
lactantes, se preferira un método validado especificamente para este producto a un método validado
para la leche en polvo.

ii. Se preferird el método validado para mas de una matriz de un producto especifico el-panel ‘mas
grande-de-matrices. P. e]. deberia preferirse un método validado para preparados infantiles a base
de leche y proteina de soja a un método validado solo para preparados infantiles a base de leche.

iii. Se preferira el método con la mejor selectividad.

iv. Se preferira el método con los mejores datos de precision (si esta diferencia de precision es relevante
para la pregunta formulada).

V. Se preferira el método en el que se incluyd en la validacion un material de referencia certificado,
preferiblemente de una matriz similar a la utilizada en el alcance del método.

2 p.ej. NIST https://nvipubs.nist.gov/nistpubs/ir/2019/NIST.IR.8266.pdf
3 Las reglas de decision deben considerarse en el orden en que se presentan.

4 Un-panel-mas-grande-significa Ddiferentes tipesmatrices de-una-matrizque pertenecen a un producto. P. €j. el
preparado para lactantes incluye métodos basados en leche, soja, y proteina hidrolizada.



https://eur02.safelinks.protection.outlook.com/?url=https%3A%2F%2Fnvlpubs.nist.gov%2Fnistpubs%2Fir%2F2019%2FNIST.IR.8266.pdf&data=02%7C01%7CErik.Konings%40rdls.nestle.com%7C71765df1431145656f3808d7849fa409%7C12a3af23a7694654847f958f3d479f4a%7C0%7C0%7C637123693964157872&sdata=zf0CSms2IkGU0Kfen4iqaLz4F2rz1ubArSZt8c0D8zk%3D&reserved=0
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Apéndice
Validacién de las reglas de decisiéon propuestas

Para probar las reglas de seleccién propuestas, se utilizaron las siguientes combinaciones de producto y
disposicion con varios métodos del Tipo Il que recoge el CXS 234:

e Cobre en productos de grasa de leche (1 método del Tipo I, 2 del Tipo lll y 1 del Tipo 1V)

e Sodio y potasio en preparados para lactantes (1 método del Tipo Il y 3 del Tipo Ill)



1

CX/MAS 23/42/9

Cuadro 1: Reglas de seleccion para métodos del Tipo Il / 1l (solo en inglés)

validated | measures certified
according same validation indicate X reference
. X validated .
method to analytesas| covers validated | methods validated for laraer best best material
easily internation [every other | analytical | onsame |with similar | Proficieny test results available for anfl selectivity | precision included
accessible al method range matrices | analytical commodity mZtrices data pref. Similar
recognized being provision steps matrix
protocol | compared scope
ROAC ICPMS Type Il es es es es es ? es es es es
2015.06 yp! y y y y y ‘ y y y y
AOAC ICPOES | Type lll es es es es es ? es es es
2011.14 yp y y y y y ! y y y
sodium/pota
m i Type Il no, milk es,
ssiuminfant | 50 gg70 P option dry ve
formula FAAS | Was Type yes yes yes yes no . ? products yes milk
IDF 119 ashing
1l only powder
no internal
ROAC ICPOES Was Type es es es es no standardiza ? ?
986.24 Il v v v v : ' '
tion
AOAC ICPMS Type Il es es es es es ? es, butter es X ves, infant
2015.06 VP v v v v v i ves, v formula
1SO 5738 [photomet Tvoe il os os os os no 5 yes, butter, os os o
IDF 76 ry ve v v v v i butterfat v v
Copperin AOAC ICPOES candidate es es es no es ? es, butter es ves, infant
milkfat | 2011.14 Type Il v v v v ' ves Y formula
products
?
t
AOAC |Photomet scope no
Type IV yes ? ? no no ? specified ?
960.40 ry
for butter
or milk fat
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Consideraciones sobre la seleccién del método del Tipo Il para sodio/potasio en preparados para lactantes:

AOAC 986.24 no se puede considerar como Tipo Il debido a la diferencia en los pasos analiticos en
comparacion con otros métodos del Tipo IIl, que pueden tener implicaciones en los resultados. Ademas,
este método tiene «problemas de seguridad» (destruccion del acido perclérico). EI método esta
legitimamente revocado por el organismo de normalizacion y el documento CXS-234.

ISO 8070 | IDF 119 tiene la opcion de utilizar reduccion a cenizas secas como preparacion de muestras,
lo cual no es apropiado para la determinacion de sodio. Ademas, el método no esta validado para
preparados para lactantes. En conclusién, este método tiene varios inconvenientes en comparacion con
los otros dos métodos candidatos a Tipo II: AOAC 2011.14 y AOAC 2015.06

Comparando AOAC 2015.06 y AOAC 2011.14, ambos validados en las mismas muestras, AOAC
2015.06 tiene mejores datos de precision y, por lo tanto, deberia preferirse como método del Tipo II.
(MAS40/CRDO05 para datos de precision)

Consideraciones sobre la seleccidn del método del Tipo Il para cobre en productos de grasa de leche:

La validacién de AOAC 2011.14 no cubre el rango de la disposicién y, por lo tanto, no puede considerarse
como método del Tipo Ill. (MAS40/CRDO06 para datos de precision)

Aunque el ISO 5738 | IDF 76 basado en fotometria parece tener mejores datos de precision, el AOAC
2015.06 basado en ICP-MS tiene una mejor selectividad y, por lo tanto, deberia preferirse como Tipo IlI.

Conclusiones

Considerando los ejemplos del sodio y el potasio en los preparados para lactantes y del cobre en los productos
de grasa lactea, las reglas propuestas son adecuadas para la seleccion del método del Tipo Il apropiado
cuando existen varios métodos del Tipo lll y, por lo tanto, pueden apoyar al CCMAS en el proceso de
consideracion y aprobacién de métodos para su inclusion en el CXS 234.



CX/IMAS
23/42/9
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Apéndice lll

Consideraciones del GTE sobre grasas y aceites al aplicar las reglas propuestas en la seleccién de un
método de Tipo Il parala composicion de acidos grasos de los aceites de pescado

El GTE sobre grasas y aceites aplicé las reglas sobre seis (combinaciones de) métodos para determinar la
composicién de acidos grasos en el aceite de pescado. Como se resume en el Cuadro 2, los miembros
llegaron a la misma conclusién para cinco (combinaciones de) métodos, mientras que no se obtuvo consenso
para AOCS Ce 2-66 y AOCS Ce 1a-13 (las opiniones de los revisores estan disponibles aqui). Sin embargo,
de los comentarios del GTE se entendié que AOCS Ce 2-66 y AOCS Ce 1a-13 no son métodos, sino mas
bien una guia sin datos de validacién, y deberian eliminarse de CXS 234 (como lo sugirieron dos revisores).

Cuadro 2: clasificacién del método GTE de grasas y aceites

AOCS Ce 2-66 y AOCS Ce 1a-13

AOCS Ce 1b 89

AOCS Ce 2b-11 y AOCS Ce 1i-07
AOCS Ce 2b-11 y AOCS Ce 1j-07
SO 12966-2 e ISO 12966-4

AOCS Ce 2-66 y AOCS Ce 1i-07

Método de Tipo

No hay consenso (ll1/1V/
Eliminacion)


http://www.fao.org/fileadmin/user_upload/codexalimentarius/doc/CCMAS41/CCMAS41-criteria.zip
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