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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, 00100 Roma, Italia

ASUNTO: Distribucion del informe de la 25* reunion del Comité del Codex sobre Métodos de
Analisis v Toma de Muestras (ALINORM 04/27/23)

A. ASUNTOS QUE SE SOMETEN A LA APROBACION DE LA COMISION DEL CODEX
ALIMENTARIUS EN SU 27° PERIODO DE SESIONES

ENMIENDAS AL MANUAL DE PROCEDIMIENTO PROPUESTAS

1. Inclusion de Criterios generales para la seleccion de métodos de anélisis validados en un solo
laboratorio (parr. 18, Apéndice II)

2. Enmiendas a la Terminologia analitica para uso del Codex (parrs. 66-72, Apéndice I1)

METODOS DE ANALISIS Y MUESTREO

3. Meétodos de analisis en normas sobre productos en diferentes tramites (parrs. 78-101, secciones A a D
del Apéndice VI

4, Meétodos generales de analisis para aditivos y contaminantes (parrs. 102-106, Seccion E del
Apéndice VI)

PROYECTOS DE DIRECTRICES PROPUESTOS EN EL TRAMITE 8

5. Proyecto de Directrices Generales sobre Muestreo (parr. 25, Apéndice 11I)

6. Proyecto de Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicion (parr. 37, Apéndice 1V)

Los gobiernos que deseen proponer enmiendas o formular observaciones en relacion con los documentos
anteriores deberan hacerlo por escrito, de conformidad con las Directrices para el procedimiento de aceptacion
de normas del Codex en el Tramite 8 (véase el Manual de Procedimiento de la Comision del Codex
Alimentarius), dirigiéndose al Secretario del Programa Conjunto FAO/OMS sobre Normas Alimentarias, FAO,
Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Roma, Italia, antes del 15 de mavyo de 2004.

PROYECTOS DE DIRECTRICES PROPUESTOS EN EL TRAMITE 5

7. Anteproyecto de Directrices para la Evaluacion de Métodos de Analisis Aceptables (parr. 54,
Apéndice V)

Los gobiernos que deseen formular observaciones sobre las repercusiones que el Anteproyecto de enmienda
podria tener en sus intereses econémicos deberan hacerlo por escrito, de conformidad con el Procedimiento para
la elaboracion de normas de alcance mundial en el Tramite 5, dirigiéndose al Secretario del Programa Conjunto
FAO/OMS sobre Normas Alimentarias, FAO, Viale delle Terme di Caracalla, 00100 Roma, Italia, antes del
15 de mayo de 2004.
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B. PETICION DE OBSERVACIONES E INFORMACION

7. Utilizacion de resultados analiticos: planes de muestreo, relacion entre los resultados analiticos, la
incertidumbre en la medicion, los factores de recuperacion y las disposiciones de las normas del Codex (para
su inclusién en el Manual de Procedimiento) (parr. 135, Apéndice VII)

Los gobiernos y organismos internacionales que deseen formular observaciones deberan enviarlas por escrito
al Secretario del Programa Conjunto FAO/OMS sobre Normas Alimentarias, FAO, Viale delle Terme di
Caracalla, 00100 Roma, Italia y remitir una copia a la Dra. Maria Varadi, Central Food Research Institute
(KEKI), H-1022 Budapest, Herman Ott6 t 15 (n° de fax, +361 212 9853 6 +361 355 8928; direccion de
correo electronico, m.varadi@cfri.hu), antes del 15 de septiembre de 2004.

8. M¢étodos para la determinacion de dioxinas y compuestos similares (parr. 119).

Los gobiernos y organismos internacionales que deseen presentar propuestas e informacion sobre los métodos
actualmente utilizados para la determinacion de dioxinas y compuestos similares las enviaran a la delegacion
de Alemania (Dr. Hermann Broll, Bundesinstitut fiir Risikobewertung, Postfach 33 00 13, 14191 Berlin,
Alemania, n° de fax: +49 1 888 412 3635, direccion de correo electronico: h.broll@bfr.bund.de), y remitiria
una copia al Secretario del Programa Conjunto FAO/OMS sobre Normas Alimentarias, FAO, Viale delle
Terme di Caracalla, 00100 Roma, Italia, antes del 15 de septiembre de 2004.
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RESUMEN Y CONCLUSIONES

A continuacion se presentan el resumen y las conclusiones de la 25 reunion del
Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras.

Cuestiones que se someten al examen de la Comision:

El Comité:

acordd proponer la inclusion de los nuevos Criterios generales para la seleccion de
métodos de anélisis validados en un solo laboratorio en el Manual de Procedimiento y
la enmienda de algunas definiciones en la Terminologia analitica para uso del Codex
(parrs. 18 y 72, Apéndice 11);

ratificd varios métodos de analisis en normas sobre productos en diferentes tramites
del procedimiento; y enmendd varios métodos generales del Codex relativos a los
aditivos y contaminantes (parrs. 77-106, Apéndice VI);

adelant6 al Tramite 8 el Proyecto de Directrices Generales sobre Muestreo (parr. 25,
Apéndice III)

adelanto al Tramite 8 el Proyecto de Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicion
(parr. 37, Apéndice 1V);

adelanto al Tramite 5 el Anteproyecto de Directrices para la Evaluacion de Métodos de
Analisis Aceptables (parr. 54, Apéndice V).

Otras cuestiones de interés para la Comision:

El Comité:

acord6 pedir observaciones acerca de las recomendaciones sobre el uso de los
resultados analiticos, para su inclusion en el Manual de Procedimiento, a efectos de su
consideracion en la proxima reunion (parr. 135, Apéndice VII);

acordo devolver al Tramite 2/3 el Anteproyecto de Directrices para la Solucion de
Controversias sobre los Resultados (de Ensayos) Analiticos (parr. 58);

acordo devolver al Tramite 2/3 el documento sobre el «criterio de idoneidad para los
fines previstos» (parr. 65);

acordd continuar el examen de la actual Terminologia analitica para uso del Codex en
el Manual de Procedimiento (parr. 76);

acordo estudiar criterios relativos a los métodos de analisis de los alimentos obtenidos
por medios biotecnoldgicos (parr.117) y los métodos para la determinacion de dioxinas
y BPC en su proxima reunion (parr. 119).
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ALINORM 04/27/23
INTRODUCCION

1) El Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras celebrd su 25% reunion en
Budapest, Hungria, del 8 al 12 de marzo de 2004, por cortesia del Gobierno de Hungria. La reunion estuvo
presidida por el Profesor Peter Biacs, Director General de la Oficina Hingara de Inocuidad de los Alimentos,
y por el Vicepresidente del Comité, el Profesor Pal Molnar, Jefe del Departamento de Calidad de los
Alimentos del Instituto Central de Investigaciones Alimentarias (KEKI). A la reuniéon asistieron
123 delegados y observadores en representacion de 38 Estados Miembros, una Organizacion Miembro (la
Comunidad Europea, en lo sucesivo la CE) y 14 organizaciones internacionales. En el Apéndice I del
presente informe figura una lista completa de participantes.

APERTURA DE LA REUNION

2) El Dr. Ferenc Nytjto, Secretario de Estado Adjunto del Ministerio de Agricultura y Desarrollo
Regional, dio la bienvenida a los asistentes. EI Dr. Nyujté saludé a los participantes y declar6 que era un
gran honor para Hungria acoger al Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras, como
venia haciendo desde hacia muchos afios. Destaco el creciente interés de los miembros en este Comité, cuyo
trabajo era de gran importancia para otros comités del Codex. El Dr. Nyujté subrayd la aprobacion por el
Parlamento Hungaro el afio anterior de la nueva Ley de alimentacion, que dedicaba un capitulo especial al
Codex Alimentarius y por la que se creaba el Comité Nacional del Codex. Tras resaltar el papel de las
normas del Codex Alimentarius con miras a garantizar la inocuidad de los alimentos y su importancia para la
armonizacion y el comercio internacional de alimentos, el Dr. Nyujté desed a los delegados mucho éxito en
su trabajo.

APROBACION DEL PROGRAMA (Tema 1 del programa)

3) La delegacion de la CE present6 el documento CRD 5 sobre el reparto de competencias entre la CE
y sus Estados miembros, de acuerdo con el parrafo 5 del articulo II del Reglamento de la Comision del
Codex Alimentarius.

4) El Comité aprobo el programa provisional conforme al documento CX/MAS 04/1. Asimismo acordo
considerar los temas 5 y 6 b) del programa uno después de otro, considerando que ambos temas estaban
relacionados con la evaluacion de los métodos de andlisis.

CUESTIONES REMITIDAS AL COMITE POR LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS Y
OTROS COMITES DEL CODEX (Tema 2 del programa)’

5) El Comité tomd nota de que varias cuestiones remitidas por la Comision del Codex Alimentarius en
su 26° periodo de sesiones y por otros comités del Codex eran para informacion o se examinarian con mas
detalle al tratarse los temas pertinentes del programa. Igualmente tom6 nota de que algunas cuestiones como
el seguimiento de la evaluacion del Codex continuaban en estudio por otros comités del Codex. Ademas el
Comité considero las siguientes cuestiones que se le habian remitido.

Utilizacion de resultados analiticos: muestreo, relacion entre los resultados analiticos, la incertidumbre
en la medicion, los factores de recuperacion y las disposiciones de las normas del Codex

6) El Comité recordd que habia estudiado el documento sobre las cuestiones arriba mencionadas en su
24* reunion, con el objetivo de hacer recomendaciones relativas a la aplicacion de las normas sobre
productos del Codex, especialmente cuando se deba decidir si un lote cumple las especificaciones del Codex.
Igualmente se record6 que esta cuestion se habia remitido al Comité del Codex sobre Sistemas de Inspeccion
y Certificacion de Importaciones y Exportaciones de Alimentos (CCFICS) asi como a los comités sobre
productos para su consideracion y comentarios, y que estos comentarios se presentaban en el documento
CX/MAS 04/2-Add.1.

7 La delegacion del Reino Unido presentd el documento y sefiald que no habia un entendimiento
comun entre los Estados miembros en lo relativo al uso de la incertidumbre y del valor de recuperacion,

: CX/MAS 04/2, CX/MAS 04/2-Add.1 (preparado por el Reino Unido, para ser considerado conjuntamente con las
cuestiones remitidas por otros comités del Codex sobre la utilizacion de resultados analiticos), CRD 5 (comentarios
de Filipinas).
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cuando se tiene que decidir si una muestra se ajusta o no a las normas. La delegacion sefialdo que el
documento de orientacion sobre el uso de los resultados analiticos, el muestreo, la relacion entre los
resultados analiticos, la incertidumbre en la medicion, los factores de recuperacion y las disposiciones en las
normas del Codex (Anexo I del documento CX/MAS 04/2-Add.1) se habia preparado para velar por la
armonizacion en todo el Codex de la interpretacion del muestreo, la incertidumbre en la medicion y la
recuperacion y con el fin de asegurar una interpretacion uniforme de las normas del Codex.

8) Varias delegaciones apoyaron una mayor elaboracion del documento, puesto que trataba cuestiones
esenciales. Sin embargo, hicieron notar que se habia distribuido bastante tarde y que, por lo tanto, no se
habia tenido el tiempo suficiente para estudiarlo con los expertos nacionales, lo que era importante para
proporcionar una base cientifica al documento.

9) Algunas delegaciones sefialaron a la atencion del Comité el hecho de que era necesario aclarar a
quién se destinaban las Directrices (a los comités del Codex o a los gobiernos), ya que esto era importante
para el desarrollo futuro del texto. A este respecto se indico que el Codex habia adoptado las Directrices de
la Unioén Internacional de Quimica Pura y Aplicada (UIQPA) sobre recuperacion, en las que ya se facilitaba
mucha orientacion para los gobiernos sobre recuperacion.

10) La delegacion de Nueva Zelandia sefiald6 que el documento debia mejorarse, especialmente en la
descripcion de los procedimientos de muestreo y en la base para el plan de muestreo, y que la propuesta
sobre el tratamiento de la incertidumbre no era el tinico modo en que se podia proceder. Era necesaria una
mayor aclaracion sobre la interpretacion de los resultados y, por tanto, era preciso seguir trabajando en el
documento durante la reunién para mejorar el texto.

11) Se propuso dividir el documento en dos partes: una dedicada al muestreo y la otra a la incertidumbre
y la recuperacion.

12) Algunas delegaciones sefialaron que el concepto de recuperacion era bastante complejo, dado que se
calculaba en el analisis quimico cuantitativo, excepto en el caso de los métodos del Tipo I, y que la
definicion de recuperacion debia ser discutida en profundidad para evitar futuros problemas. Se propuso
aclarar el uso de cifras significativas y separar mejor la incertidumbre derivada del muestreo de la derivada
del analisis, para evitar posibles confusiones.

13) El Comité acordd convocar un Grupo de Trabajo especial, presidido por el Reino Unido®, para
redactar nuevamente las Directrices, entendiendo que estas serian usadas por los comités del Codex sobre
productos. El Comité acordé examinar la nueva version de las Directrices en relacion con el tema 12 del
programa, titulado “Otros asuntos y trabajos futuros” (véanse los parrs. 128-135).

Métodos de analisis validados en un solo laboratorio

14) El Comité recordd que, en atencion a la solicitud que habia formulado en su 24" reunion, el Comité
del Codex sobre Residuos de Plaguicidas (CCPR) habia propuesto criterios de caracter general para la
seleccion de métodos de analisis validados en un solo laboratorio para su inclusion en el Manual de
Procedimiento a continuacion de los Criterios generales, a fin de reconocer que la validacion de los métodos
de analisis en diversos laboratorios no siempre era posible ni aplicable a efectos de un analisis de residuos
multiples.

15) Después de cierto debate sobre la aplicabilidad de los criterios, el Comité concluyo que los criterios
propuestos debian ser de caracter general y debian incorporarse al Manual de Procedimiento. Por tanto,
enmendo el primer inciso i) suprimiendo la referencia especifica a las Directrices del CCPR sobre Buenas
Practicas de Laboratorio.

16) En el inciso ii), el Comité suprimio la referencia a “garantia” en el sistema de calidad con el objetivo
de ser coherente con la decision adoptada en su 24° reunion y aclard que el uso del método se insertaba en un
sistema de calidad, conforme al documento ISO/IEC 17025. También aclaré que los principios de buenas
practicas de laboratorio eran los establecidos por la Organizacion de Cooperacion y Desarrollo Econémicos
(OCDE).

17) El Comité enmendo el tltimo inciso para indicar que la verificacion de los resultados mediante otros
métodos validados era aplicable “siempre que estén disponibles”.

Alemania, Austria, Brasil, Canad4, Egipto, Estados Unidos de América, Finlandia, Japon, Nueva Zelandia, Paises
Bajos, Republica Checa.
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18) El Comité acordo remitir el proyecto de Criterios generales para la seleccion de métodos de analisis
validados en un solo laboratorio al Comité del Codex sobre Principios Generales (CCGP) para su ratificacion,
con vistas a posterior aprobacion por la Comision en su 27° periodo de sesiones y su inclusion en el Manual
de Procedimiento del Codex, a continuacion de la seccion sobre Criterios generales (véase el Apéndice II).

PROYECTO DE DIRECTRICES GENERALES SOBRE MUESTREO (Tema 3 del programa)’

19) El Comité recordo que el Proyecto de Directrices habia sido aprobado por la Comision en el Tramite
5y se habia distribuido para solicitar comentarios en el Tramite 6. El Comité habia acordado también en su
ultima reuniéon que un Grupo de Trabajo especial se reuniera antes de la reunion para considerar los
comentarios y facilitar su discusion en la sesion plenaria.

20) La delegacion de Francia presento la version revisada del Proyecto de Directrices preparado por el
Grupo de Trabajo (CRD 6), en la que se tomaban en consideracion todos los comentarios escritos
presentados a la reunion. La mayoria de los comentarios eran de naturaleza editorial pero se habian hecho
algunas enmiendas sustanciales al texto, que se sefialan a continuacion.

21) La seccion 2.3.2, “Empleo de funcionarios de muestreo autorizados”, habia sido corregida a la luz de
los comentarios recibidos. En cuanto a la seccion 2.4, “Errores de estimacion”, se habia acordado que en las
Directrices no se abarcaban los casos en los que el error analitico fuera mayor de un tercio del error de
muestreo. El Grupo de Trabajo habia revisado igualmente la seccion 4.4, “Planes de muestreo simple para un
control del promedio”.

22) El Comité acord6 suprimir la referencia a personas “autorizadas” en la seccion 2.3.2 puesto que no
estaba claro quién las autorizaria a realizar el muestreo y ello podria crear confusion. El Comité acordo
también aclarar que el tamafio del lote se definia, seglin el nimero de elementos, en los cuadros 10, 14y 17.

23) Muchas delegaciones apoyaron que se adelantara el Proyecto de Directrices al Tramite 8 con el fin
de proporcionar orientacion a los gobiernos. Algunas delegaciones, aunque apoyaban la aprobacion del
documento, subrayaron que se necesitaba mas orientacion en lo referente a la aplicacion de los planes de
muestreo a productos especificos, para facilitar su utilizacion por los gobiernos. El Comité acordd que se
alentara a los comités sobre productos a elaborar planes de muestreo para productos concretos, cuando fuera
necesario, sobre la base de las Directrices Generales.

24) El Comité expres6 su agradecimiento a la delegacion de Francia y al Grupo de Trabajo por la
excelente labor realizada en relacion con la elaboracion y finalizacion de las Directrices, en las que se
abordaban cuestiones complejas y que proporcionarian importante orientacion a los gobiernos.

Estado de tramitacion del Proyecto de Directrices Generales sobre Muestreo

25) El Comité acordd adelantar el Proyecto de Directrices al Tramite 8 para su aprobacion por la
Comision del Codex Alimentarius en su 27° periodo de sesiones (véase el Apéndice III). Se acordo que las
Directrices Generales, una vez aprobadas, remplazaran a los Planes de Muestreo para Alimentos
Preenvasados (NCA 6,5) en vigor (CODEX 233-1969).

PROYECTO DE DIRECTRICES SOBRE LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION (Tema 4 del
4
programa)

26) El Comité recordd que el Proyecto de Directrices habia sido aprobado por la Comisién en el
Tramite 5 y se habia distribuido para solicitar comentarios en el Tramite 6.

27) El Comité considerd las Directrices seccion por seccion y ademas de algunas enmiendas editoriales
realizd los cambios siguientes.

> ALINORM 03/23, Apéndice IV, CL 2003/29-MAS, CX/MAS 04/3 (comentarios de la CE, Estados Unidos, Finlandia,
Hungria, Japon), CRD 4 (comentarios de Filipinas), CRD 6 (version revisada preparada por el Grupo de Trabajo especial).

* ALINORM 03/23, Apéndice V, CL 2003/29-MAS, CX/MAS 04/4 (comentarios de Finlandia, Irlanda, Japén y Nueva
Zelandia), CX/MAS 04/4-Add.1 (comentarios de Iran), CRD 4 (comentarios de Filipinas).
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Comentarios generales

28) La delegacion de Nueva Zelandia sefiald a la atencion del Comité el hecho que el Proyecto de
Directrices no ofrecia suficiente informacion sobre como habria de usarse la incertidumbre en la medicion,
en particular con respecto a la evaluacion de la conformidad. Asimismo indicod que tanto la incertidumbre en
la medicion como los planes de muestreo se usaban para evaluar la conformidad con las especificaciones de
los productos y, por lo tanto, debia aclararse su papel. En consecuencia, sefial6 las esferas de las Directrices
que seria conveniente ampliar.

Introduccion

29) El Comité suprimio la referencia a la nota de pie de pagina n°® 2, pues el texto de esa nota ya figuraba
en el documento pertinente de la Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO).

30) El Comité mantuvo un amplio debate sobre el contenido de una enmienda propuesta por la
delegacion del Reino Unido en relaciéon con el modo en que los analistas deberian expresar y notificar los
resultados analiticos. El Comité estuvo de acuerdo en que un margen de “a = 2u” representaba un nivel de
fiabilidad del 95 por ciento para ser coherente con la recomendacion relativa al nivel de fiabilidad.

31) Algunas delegaciones opinaban que la enmienda estaba formulada como una recomendacion y que
por ello seria mejor incluirla en la seccion de recomendaciones, mientras que otras sostenian que aclaraba la
expresion de los resultados analiticos y propusieron colocarla en la Introduccion. El Comité acordd colocar
el texto propuesto como segundo parrafo de la Introduccion.

32) El Comité aclar6é que las Directrices se aplicaban so6lo al analisis cuantitativo y por lo tanto afiadid
una tercera frase en la Introduccion a tal efecto.

Terminologia

33) Se sefiald que el proposito de la nota n® 3 no estaba claro y por ello deberia suprimirse; sin embargo,
la delegacion de Irlanda sefiald6 a la atencion del Comité el hecho de que el uso de definiciones
internacionales, como las recogidas en los documentos de la ISO, no deberia alterarse, ya que eran muy
importantes para la acreditacion de los laboratorios.

34) Se aclar6é que la definicion de incertidumbre en la medicidn era calificada por “internacional”, no por
“aceptada”, y que las notas eran parte de la definicion y, por lo tanto, se suprimieron las comillas tras “mide”
y se afiadieron comillas al final de la tltima nota.

Recomendaciones

35) El Comité elimin6 la primera recomendacion, relativa a la aplicabilidad de las Directrices, puesto
que en la Introduccion ya quedaba claro que serian usadas por los gobiernos. Ademas, se colocaron las
recomendaciones de distinta manera para que siguieran un orden mas logico.

36) Se propuso aplazar la decision sobre las Directrices hasta que se hubiera discutido el uso de los
resultados analiticos, ya que en relacion con dicho tema se hacian recomendaciones sobre el modo de empleo
de la incertidumbre en la medicion. Sin embargo, el Comité tomo nota de que se habian realizado progresos
importantes en la elaboracion del Proyecto de Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicion y que éstas
proporcionaban a los gobiernos valiosa orientacion. El Comité sefialdo que el otro documento estaba en una
fase muy temprana de elaboracion y que no estaba suficientemente claro cuél seria el resultado de esos
debates por el momento (véanse los parrs. 128-135).

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

37) El Comité acordd adelantar las Directrices arriba indicadas, en su forma enmendada, al Tramite 8 y
remitirlas a la Comision en su 27° periodo de sesiones para su aprobacion final (véase el Apéndice IV).

38) La delegacion de Nueva Zelandia expreso sus reservas sobre esta decision.
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ANTEPROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA EVALUACION DE METODOS DE ANALISIS
ACEPTABLES (Tema 5 del programa)’

39) El Comité recordd que en su ultima reunion se habia considerado un Anteproyecto de Directrices
destinadas a los gobiernos en el que se proponian dos enfoques posibles: el enfoque tradicional, consistente
en asignar valores numéricos a parametros especificos, y el enfoque de la “idoneidad para los fines
previstos”. El Comité acordd distribuir en el Tramite 3, para solicitar comentarios, el Anteproyecto de
Directrices que reflejaba el enfoque tradicional y redactar nuevamente el documento sobre el criterio de
“idoneidad para los fines previstos”, para considerarlo en relacion con el tema 6 b) del programa. El Comité
recordd que los documentos se examinaron separadamente ya que no se encontraban en la misma fase de
elaboracion, pero que inicialmente se consideraban parte integrante de las mismas Directrices para la
Evaluacion de Métodos de Analisis Aceptables. Por lo tanto, el Comité acordé discutir el tema 6 b) del
programa después del tema 5 (véanse los parrs. 59-65).

40) El Comité discutio el texto seccion por seccion e hizo las enmiendas que se indican a continuacion.
Ambito de aplicacion

41) El Comité acordo sustituir la frase “deben ajustarse a las Directrices del Codex CAC/GL 27” por la
frase “deberian ajustarse ... ”, en el parrafo 3, ya que las Directrices no deberian ser demasiado preceptivas.

Requisitos

42) El Comité acordd que los métodos deberian evaluarse de conformidad con los criterios mencionados
“segun proceda”, puesto que posiblemente no fuera necesario evaluar todos los métodos con arreglo a todos
los criterios, y se enmend6 en consecuencia el tercer punto de la lista, relativo a los limites de deteccion y
determinacion.

43) En relacién con la “precision” (quinto punto de la lista), el Comité mantuvo un intercambio de
opiniones sobre la necesidad de aclarar el texto y acordé mantener unicamente la referencia a la repetibilidad
intralaboratorio y la reproducibilidad interlaboratorios, ya que el propdsito de la seccion era describir los
requisitos aplicables a los métodos, no establecer definiciones.

44) El Comité tom6 nota asimismo de que el texto inicial correspondia a la definicion de “precision”
establecida en el Manual de Procedimiento y acordd que se enmendara la definicion a fin de suprimir la
referencia a las consideraciones relativas a la incertidumbre en la medicion, ya que daba lugar a confusion.
El Comité convino en considerar la enmienda a la definicion en el marco del tema 7 del programa, relativo al
examen de la terminologia.

Exactitud
Estimacion

45) El Comité estuvo de acuerdo con la propuesta de la delegacion de Irlanda de que el material de
referencia deberia ajustarse a una matriz y presentar un nivel similar de analitos y decidi6 enmendar la
primera frase en consecuencia.

46) El Comité acord6 referirse al valor z para evitar la confusion con la terminologia empleada por la
UIQPA vy afadi6 una referencia al procedimiento n° 9 (2001) del Comité Nordico de Analisis de Alimentos
(NMKL), en el que se habia basado el calculo del valor z presentado en el documento de trabajo. Se afiadio
otra frase para aclarar la relacion entre el valor z, el valor de referencia y el intervalo de confianza en la
segunda ecuacion.

47) La delegacion de Nueva Zelandia opind que la seccion deberia abarcar la estimacion unicamente y
que el sesgo no deberia utilizarse como criterio para aceptar o rechazar un método, ya que podia corregirse.
Tras debatir la cuestion, el Comité afiadié una frase a fin de especificar que un valor z fuera del intervalo |z|
<2 indicaba un sesgo considerable y que en tal caso deberia efectuarse una correccion para eliminarlo.

> ALINORM 03/23, Apéndice VII, CL 2003/29-MAS, CX/MAS 04/5 (comentarios de Brasil), CRD 4 (comentarios de
Filipinas).
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Limites de deteccion y determinacion

48) La delegacion de la Republica de Corea opind que la referencia al acronimo “LoQ” en
representacion del limite de determinacion originaba confusion, ya que el acronimo deberia referirse al limite
de cuantificacion y en sus reglamentos nacionales estos dos limites no eran equivalentes. Otras delegaciones
sefialaron que en sus reglamentos nacionales “limite de determinacién” era equivalente a “limite de
cuantificacion”. Con objeto de evitar toda confusion, el Comité acordd evitar la utilizacion de acronimos y
especificar qué limite se aplicaba en toda la seccion.

Linealidad

49) El Comité convino en que los resultados deberian ser proporcionales a la cantidad de analito, y no a
la “calidad” como se indicaba erroneamente en el texto presentado. Dado que se sefiald que el texto reflejaba
la definicion de “linealidad” establecida en el Manual de Procedimiento en vigor, el Comité acordd efectuar
la correccion pertinente al examinar la terminologia, en relacion con el tema 7 del programa.

Caracteristicas de precision
Estimacion

50) La delegacion de Nueva Zelandia manifesté su objecion al uso de un criterio de aceptacion basado
en la precision y propuso que se suprimiera el texto presentado y se especificara tan solo que la repetibilidad
y la reproducibilidad deberian estimarse mediante procedimientos estandar, como el Protocolo de 1987 de la
UIQPA. La delegacion del Reino Unido indicé que el concepto de comparacion deberia mantenerse,
especialmente teniendo en cuenta que un elemento del enfoque basado en criterios era la evaluacion de la
precision y que incluso los métodos ensayados en colaboracion podrian presentar una amplia caracteristica
de precision.

51) La delegacion de los Paises Bajos propuso eliminar la segunda frase del parrafo, indicando en qué
casos podria utilizarse el método como método validado a fin de hacer el texto menos preceptivo.

52) La delegacion de la CE apoyo el texto presentado, ya que era importante mantener la idea de
comparacion de los valores de repetibilidad y reproducibilidad para decidir qué métodos podrian utilizarse
como métodos validados.

53) El Comité no consiguid llegar a una conclusiéon a este respecto y convino en que seria necesario
seguir examinando la cuestion en la siguiente reunion.

Estado de tramitacion del Anteproyecto de Directrices para la Evaluacion de Métodos de Analisis
Aceptables

54) El Comité acord6 adelantar el Anteproyecto de Directrices, en su forma enmendada en la reunion, al

Tramite 5 para su aprobacion por la Comision del Codex Alimentarius en su 27° periodo de sesiones (véase
el Apéndice V).

CRITERIOS PARA LA EVALUACION DE METODOS DE ANALISIS ACEPTABLES (Tema 6 del
programa)

ANTEPROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA SOLUCION DE CONTROVERSIAS SOBRE
LOS RESULTADOS (DE ENSAYOS) ANALITICOS (Tema 6 a) del programa)

55) El Comité record6 que en su tltima reunion habia acordado que la delegacion de Francia elaborara el
Anteproyecto de Directrices para la Solucion de Controversias derivadas de las diferencias en los resultados
de analisis en laboratorio y que la Comision habia aprobado posteriormente la realizacion de esta nueva tarea.

56) La delegacion de Francia informé al Comité de que no habia podido preparar el documento ya que
varias cuestiones conexas estaban aun siendo examinadas en el Comité y no habian sido resueltas todavia,
tales como el muestreo, la incertidumbre en la medicion y la utilizacién de factores de recuperacion, el uso
de cifras significativas, o la aplicacion de las especificaciones al lote o la unidad. La delegacion recordd que
habia preparado un documento, presentado en la ultima reunion, basado en la norma 4529:2000 de la ISO en
el que se incluia un procedimiento para la declaracion de conformidad y que dicho procedimiento habia sido
juzgado demasiado complejo para utilizarlo en la practica, pero que las directrices en esta esfera deberian
seguir un enfoque cientifico.

57) Varias delegaciones apoyaron la elaboracion de orientacion para los gobiernos con objeto de facilitar
la solucion de controversias y sefialaron que el documento deberia ser suficientemente practico para ser
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empleado por los gobiernos. El Comité acordd que el documento abarcara tnicamente las controversias
relacionadas con la metodologia analitica y no examinara las cuestiones relacionadas con el muestreo.

Estado de tramitacion del Anteproyvecto de Directrices para la Solucion de Controversias sobre los
Resultados (de Ensayos) Analiticos

58) El Comité acordd que la delegacion de Francia preparara una nueva version del Anteproyecto de
Directrices para examinarlo en la siguiente reunion.

CONSIDERACION DEL CRITERIO DE IDONEIDAD PARA LOS FINES PREVISTOS EN LA
EVALUACION DE METODOS DE ANALISIS (Tema 6 b) del Programa)°

59) El Comité record6 que en su ultima reunion habia examinado un Anteproyecto de Directrices para la
Evaluacion de Métodos de Analisis Aceptables en el que se proponian dos enfoques posibles: el enfoque
tradicional y el enfoque de la “idoneidad para los fines previstos”. El Comité habia acordado que se
distribuyera en el Tramite 3 el Anteproyecto de Directrices en el que se aplicaba el enfoque tradicional
(véase el tema 5 del programa) y que la delegacion del Reino Unido redactara nuevamente el documento
sobre la “idoneidad para los fines previstos” con la ayuda de un grupo de redaccion, para su examen mas
adelante. El Comité recordd que estos documentos no se encontraban en la misma fase de elaboracion, pero
que inicialmente se consideraban parte integrante de las Directrices para la Evaluacion de Métodos de
Analisis Aceptables. E1 Comité, por consiguiente, debatio el tema 6 b) del programa después del tema 5
(véanse los parrs. 39-54).

60) La delegacion del Reino Unido, al presentar el documento revisado, indicd que el criterio de la
idoneidad para los fines previstos tomaba en consideracion todos los valores al definir una funcién de
idoneidad como parametro Unico. En el documento se definia asimismo la funcion de incertidumbre conexa,
se explicaba como podia definirse la funcion caracteristica estimada a partir de la precision y se presentaban
algunos ejemplos de la aplicacion de este nuevo procedimiento. La delegacion subray6 la importancia de
examinar la cuestion a nivel internacional, ya que afectaria a los reglamentos y se aplicaba ya, o se estaba
preparando su aplicacion, en determinadas esferas de la legislacion alimentaria de la CE.

61) El Comité expres6d su agradecimiento a la delegacion del Reino Unido por haber elaborado este
amplio documento, en el que se trataban complejas cuestiones de importancia para la labor futura del Comité.

62) La delegacion de los Estados Unidos opind que se trataba de un enfoque interesante y sefialdé que no
tenia ninguna objecidon en principio a que se elaborara el documento, pero que era prematuro aplicarlo a
efectos reglamentarios, y opiné que seria necesario continuar el debate sobre la cuestion a ese respecto.

63) La delegacion de Nueva Zelandia expreso sus reservas sobre el enfoque propuesto e hizo referencia a
sus objeciones anteriores a la aplicacion del criterio de aceptacion al sesgo y la precision. La delegacion
sefiald que la funcion de idoneidad era bastante arbitraria y que requeriria una base cientifica solida,
especialmente ya que probablemente afectaria a las decisiones de indole reglamentaria. En particular, la
idoneidad para los fines previstos deberia examinar el efecto del sesgo y de la incertidumbre en la medicion
en las decisiones adoptadas utilizando los resultados generados por el método de ensayo. La delegacion
indic6 que habia realizado estudios en esta esfera y que estaba dispuesta a proporcionar los resultados al
Comité para su ulterior consideracion.

64) La delegacion de Alemania expreso sus reservas sobre este enfoque ya que todas las caracteristicas
se englobaban en una funcién y puso en duda que reflejara de forma adecuada las caracteristicas del método.
La delegacion de los Paises Bajos subrayo la relacion entre las cuestiones en examen y las recomendaciones
realizadas en el Proyecto de Directrices sobre la Incertidumbre en la Medicidén y apoyd que se siguiera
considerando el criterio de la idoneidad para los fines previstos en vista de su importancia.

65) El Comité acorddo que la delegacion del Reino Unido, en colaboracién con las delegaciones
interesadas, revisara el documento para que éste fuera examinado nuevamente en la siguiente reunion.

® CX/MAS 04/7, CRD 4 (comentarios de Filipinas), CRD 8 (comentarios de los Estados Unidos).
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EXAMEN DE LA TERMINOLOGIA ANALITICA PARA USO DEL CODEX EN EL MANUAL DE
PROCEDIMIENTO (Tema 7 del programa)’

66) El Comité recordd que en su ultima reunion se habia acordado iniciar la revision de las definiciones
contenidas en el Manual de Procedimiento del Codex y que la Comision habia aprobado, en su 26° periodo
de sesiones, que se llevara a cabo dicha revision como nueva tarea. Asimismo recordd que se habia
distribuido una carta circular con objeto de solicitar comentarios sobre la terminologia analitica para uso del
Codex.

Observaciones generales

67) Algunas delegaciones subrayaron la necesidad de establecer un conjunto Unico de definiciones
armonizadas en el Codex y establecer definiciones diferentes Uinicamente en caso de necesidad. La
terminologia analitica deberia definirse claramente y justificarse, de lo contrario existia la posibilidad de que
se obtuvieran datos y resultados distintos. Se indicd que se estaban revisando las definiciones internacionales
contenidas en los documentos de la ISO o la UIQPA, por lo que era necesario disponer de referencias
cruzadas a fin de velar por la coherencia. La delegacion de la Reptblica de Corea propuso definir y describir
términos que no estuvieran ya definidos y que se emplearan para describir el significado de un término
determinado.

Resultado

68) La delegacion de Nueva Zelandia propuso definir el “método de ensayo” o “método” ya que podria
simplificar la definicion posterior de “resultado”. Sin embargo, el Comité observd que la definicion
propuesta ya era coherente con la definicion establecida en otros documentos internacionales y, por lo tanto,
no la modificé.

Especificidad

69) La delegacion de Austria sefiald que la definicion de “especificidad” era bastante similar a la de
“selectividad” y que su uso originaba cierta confusion, especialmente debido a que la definicion de
“especificidad” establecida en el Codex no incluia las palabras “de comportamiento similar” que eran
necesarias en relacion con los efectos de incremento y reduccion de las sustancias de la matriz. Se informé al
Comité sobre algunos enfoques estadisticos de la estimacion de la selectividad publicados recientemente,

basados en la definicion de la UIQPAS8. Dado que la “selectividad” estaba bien definida por la UIQPA, el

Comité convino en suprimir la definicion de “especificidad” y en el futuro hacer referencia tinicamente a
“selectividad”, tal como la define la UIQPA.

Exactitud (como concepto) y exactitud (como parametro estadistico)

70) El Comité observo que la seccion sobre la exactitud era bastante confusa, pues contenia dos
definiciones: una definicion de exactitud como concepto y otra definicion de exactitud como parametro
estadistico, y que la definicion estadistica contenia una segunda nota que no era del todo correcta. Asimismo
se sefald que era preciso armonizar esta definicion con las establecidas por otos comités del Codex, como el
Comité sobre Residuos de Plaguicidas y el Comité sobre Residuos de Medicamentos Veterinarios. El Comité
convino en que deberia haber una sola definicion de “exactitud” y que esta definicion deberia ser la adoptada
en la norma 3534-1 de la ISO.

Conformidad

71) El Comité observo que habia cierta falta de coherencia entre las definiciones de conformidad en el
Codex y en la ISO y decidié incluir la segunda frase de la nota en la definicion de la ISO.

72) Las definiciones enmendadas se presentan en el Apéndice II.
Enfoque del examen de la terminologia
73) El Comité mantuvo un debate sobre el enfoque de la revision de la terminologia.

74) Con objeto de simplificar la tarea, se propuso que se emplearan Unicamente como referencias y

" CL 2003/43-MAS, CX/MAS 04/8 (comentarios de Cuba, Estados Unidos de América, Francia e Iran), CX/MAS 04/8-
Add.1 (comentarios de Japon y Nueva Zelandia), CRD 7 (comentarios de Austria), CRD 10 (comentarios de Brasil).

8 Anal. Bioanal. Chem (2003), 377: 1060-1060
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fuentes las definiciones internacionales; sin embargo, el Comité observd que resultaria dificil aceptar este
criterio, ya que las definiciones eran muy importantes y por ello deberian recogerse explicitamente en el
Manual de Procedimiento.

75) La delegacion de Finlandia sefial6 a la atencion del Comité el hecho de que era dificil proceder a la
revision de otras definiciones sin contar con la opinidon de organizaciones internacionales cuyo trabajo tenia
que ver con la terminologia. Observd que esta cuestion se habia examinado en la reunidn interinstitucional
celebrada antes de la reunion del Comité y propuso que se preparara un documento en el que se compararan
las definiciones para que el Comité lo examinara en su siguiente reunion. Muchas delegaciones apoyaron
esta propuesta, especialmente dado que las labores en curso sobre la revision de definiciones estaban siendo
realizadas por las organizaciones internacionales pertinentes y ello facilitaria la armonizaciéon de las
definiciones para los fines del Codex.

76) El Comité convino en que se preparara una carta circular a fin de pedir a los gobiernos miembros y a
las organizaciones internacionales interesadas que sugirieran las definiciones necesarias para los fines del
Codex y las definiciones del Codex en vigor que deberian enmendarse. El Comité acordd que la carta
circular incluyera el compendio preparado en 2002 por la reunion interinstitucional y todas las definiciones
en vigor apropiadas elaboradas o en curso de revision por las organizaciones internacionales pertinentes.
Asimismo acord6 que la delegacion de los Estados Unidos, con la ayuda de la Asociacion de Quimicos

Analiticos Oficiales (AOAC) y de otros miembros y observadores interesados®, preparara un documento

sobre la base de los comentarios recibidos en el que se abordaran las citadas cuestiones y se presentara un
analisis y recomendaciones justificadas en relacion con las definiciones apropiadas que habrian de usarse
para los fines del Codex, para su consideracion por el Comité en su proxima reunion.

RATIFICACION DE LAS DISPOSICIONES SOBRE METODOS DE ANALISIS EN LAS NORMAS
DEL CODEX (Tema 8 del programa)?®

77) El Presidente del Grupo de Trabajo Especial sobre Aprobacion de Métodos de Analisis, el
Dr. Roger Word (Reino Unido), present6 el informe del Grupo (CRD 1). El Comité ratifico los métodos
propuestos con las siguientes enmiendas y comentarios.

Comité del Codex sobre Grasas y Aceites

78) El observador de la AOCS sefial6 a la atencion del Comité la propuesta del Comité sobre Grasas y
Aceites de que se suprimiera el afio de publicacion en la referencia ya que ello simplificaria el proceso de
actualizacion y ratificacion. Asimismo se sefiald que con arreglo a la norma 17025 ISO/IEC, de 1999, los
analistas debian emplear la version mas reciente de los métodos de analisis. Esta propuesta fue apoyada por
otros observadores, que indicaron que cuando se realizaban cambios significativos de un método se asignaba
al método un nuevo numero, con lo que se evitaba toda posible confusion.

79) Varias delegaciones apoyaron la inclusion del afio de publicacion en el método ya que constituia una
referencia importante para los laboratorios, especialmente a efectos de reglamentacion. Al respecto,
manifestaron la opinién de que no era posible ratificar todos los cambios futuros que pudieran realizarse en
un método si no se informaba de ellos y que la lista de métodos deberia revisarse periddicamente para
asegurarse de que recogiera todas las actualizaciones. El Comité acordé mantener el afio de publicacion por
el momento y considerar la cuestion nuevamente en su siguiente reunion.

Grasas para untar y grasas para untar mixtas

80) El Comité sefiald que un nivel de grasa de la leche del 3 por ciento era el factor de composicion
esencial utilizado para diferenciar las grasas para untar de las grasas para untar mixtas. El Comité recordd
que el Comité sobre Grasas y Aceites (CCFO) habia recomendado que se convirtiera la concentracion de
acido butirico en concentracion de grasa de la leche y se informara del intervalo en el que se situaria la
concentracion de grasas de una muestra, en ausencia de un unico factor aceptado. Algunas delegaciones

9 Austria, Brasil, CE, Sociedad Americana de Quimicos Petroliferos (AOCS).

10 CX/MAS 04/9, CX/MAS 04/9-Add.1, CX/MAS 04/9-Add.2 (comentarios de Canad4), CRD 1 (informe del Grupo de
Trabajo sobre Aprobacion de Métodos), CRD 3 (comentarios de la AAC), CRD 10 (comentarios de Brasil).
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sefalaron que el CCFO deberia aclarar la cuestion del factor y que el método no podia ratificarse
definitivamente hasta que no se resolviera dicha cuestion. Se propuso que se hiciera referencia a la cifra
empleada por la Organizacion Mundial de Aduanas (OMA) en relacién con las grasas para untar, pero
algunas delegaciones observaron que una cifra media establecida para fines aduaneros no resolveria un
problema de interpretacion de los resultados analiticos.

81) El Comité acordo ratificar temporalmente los métodos propuestos como métodos del Tipo I a falta
de la definicion de un factor de conversion que deberia establecer el CCFO.

Aceites de oliva y aceites de orujo

82) Las delegaciones de Italia y Marruecos expresaron reservas acerca de la inclusion del método
descrito en la norma 15788-2 de la ISO, de 2003, en relacion con la stigmastadienes, ya que éste no habia
sido examinado por el CCFO y no se empleaba en el marco del Consejo Oleicola Internacional (COI). El
Comité acordo ratificar provisionalmente este método y remitirlo al CCFO para su consideracion. Todos los
demas métodos fueron ratificados sin modificaciones, con las correcciones editoriales propuestas por la
delegacion de Espana.

Aceites vegetales especificados

83) El Comité ratifico la lista revisada de métodos propuesta por el CCFO, incluida la supresion de
varios métodos de la UIQPA que ya no estaban disponibles.

Comité sobre Pescado y Productos Pesqueros

Determinacion del contenido de pescado en las barritas de pescado congeladas rapidamente

84) La delegacion de Indonesia sefialdé que los factores provisionales de nitrogeno utilizados en el caso
del pescado blanco para calcular el contenido de pescado tenian su origen en regiones templadas y el Comité
observo que podrian presentarse factores adicionales relativos a otras especies para su consideracion por el
Comité sobre Pescado y Productos Pesqueros (CCFFP) con objeto de refinar ain mas la metodologia. El
método propuesto fue aprobado.

Grupo de Trabajo Intergubernamental Especial sobre Jugos de Frutas y Hortalizas

Jugos y néctares de fruta

85) El Comit¢ sefialoé que el Grupo de Trabajo Especial sobre Aprobacion de Métodos habia convenido
en examinar, con vistas a su ratificacion, los métodos correspondientes a los ingredientes y aditivos o
coadyuvantes de elaboracion permitidos, enumerados en el Proyecto de Norma (Anexo, Seccion C.1), y que
los demas métodos enumerados por el Grupo de Trabajo Intergubernamental Especial como métodos de
calidad o métodos de autenticidad no fueran examinados y ratificados, sino incluidos en una lista separada.

86) La delegacion de Canada (Sra. Carla Barry, Presidenta del Grupo de Trabajo sobre Métodos de
Analisis del Grupo de Trabajo Intergubernamental Especial) recordd que el Grupo de Trabajo
Intergubernamental habia acordado definir un conjunto completo de métodos, puesto que éstos eran
necesarios como referencias a nivel internacional, pero que no habia sido posible por el momento definir
valores relativos a los parametros de autenticidad y calidad. Estos valores podrian establecerse en el futuro y
para ello resultaria de utilidad la armonizacion de los métodos de analisis. Por consiguiente, la delegacion de
Canada propuso que el Comité ratificara los métodos de autenticidad y calidad (CRD 1, Seccion C.2). La
delegacion de Brasil, refiriéndose a sus comentarios escritos, y varias otras delegaciones apoyaron esta
postura.

87) La Secretaria recorddo que los métodos deberian corresponder a disposiciones concretas de las
normas y que hasta el momento el Comité habia ratificado tan so6lo métodos relativos a analitos o
propiedades indicados en las normas del Codex. Si se modificara este enfoque en relacion con los jugos de
frutas, ello podria afectar también al proceso general de ratificacion.

88) Algunas delegaciones sefialaron que la disposicion contenida en los Criterios generales de seleccion
de métodos de analisis relativa a la “pertinencia directa para la norma del Codex” no significaba que en la
norma debiera especificarse un valor numérico. La Secretaria se refirié a las “recomendaciones sobre una
lista de control de la informacion necesaria para evaluar métodos de analisis presentada al CCMAS para su
ratificacion”, y en particular al punto 1.1.3 Analito o propiedad y 1.1.4 Especificacion o limite del Codex que
exigia la declaracion de “la especificacion, el limite, la tolerancia o la directriz mencionado en la norma y
que establece el limite entre material aceptable e inaceptable” y observo que dicho limite deberia definirse en
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la norma, fuera o no numérico. Algunas delegaciones opinaron que las Recomendaciones no eran pertinentes,
ya que no formaban parte del Manual de Procedimiento, y el Comité convino en que no deberian tenerse en
cuenta en el caso de los jugos de frutas.

89) Algunas delegaciones propusieron que se ratificaran los métodos provisionalmente tan s6lo como
métodos del Tipo IV a fin de no perder la valiosa informacion resultado de la labor del Grupo de Trabajo, en
el entendimiento de que serian ratificadas cuando se ultimaran las disposiciones pertinentes. La delegacion
de Brasil sefiald que todos los métodos propuestos habian sido validados y que por lo tanto no deberian
clasificarse como métodos del Tipo IV. El Comité, por consiguiente, acordé que los métodos se incluirian en
las listas como “ratificados provisionalmente” sin indicacion del tipo hasta que el Grupo de Trabajo
estableciera los valores numéricos.

90) El Comité hizo algunas correcciones a los métodos propuestos por el Grupo de Trabajo para su
ratificacion (CRD 1, Seccion C.1) y acordé incluir los métodos relativos al nitrogeno total y a la celobiosa en
la lista. El Comité sefiald que el método de la ISO para determinar el 4cido ascorbico no habia sido validado
y acordd que se mantuviera como método del Tipo IV. La delegacion de Suiza propuso que se incluyera el
método EN 14130 para la determinacion de la vitamina C, pero la propuesta no fue aceptada ya que este
método no habia sido ensayado en colaboracion.

91) La delegacion de Japon propuso que se aclarara la aplicabilidad de métodos relacionados con los
aditivos alimentarios que eran también constituyentes intrinsecos de los jugos y néctares de frutas. El Comité
acordo que el Grupo de Trabajo proporcionara aclaraciones al respecto.

Comité sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes Especiales

Alimentos exentos de gluten

92) El Comité mantuvo un amplio debate sobre el método de ensayo con sustancias inmunoabsorbentes
unidas a enzimas (ELISA) R5 Mendez propuesto, que le habia sido remitido por el Comité sobre Nutricion y
Alimentos para Regimenes Especiales (CCNFSDU), para la determinacion del gluten. El observador del
Grupo de Trabajo sobre la Prolamina (WGPAT) sefial6 que el método HOAC 991.19 no era adecuado,
especialmente en lo relativo a la especificidad y la sensibilidad, y que el nuevo método propuesto era el
unico que podia determinar todas las fracciones de gliadina y el péptido de gliadina toxico. El método habia
sido ensayado en colaboracion, los resultados se habian divulgado en publicaciones cientificas y toda la
informacién pertinente estaba a disposicion de los analistas. Ademas, solo se habia patentado la mezcla de
extraccion, pero su composicion se describia en las publicaciones especializadas y los laboratorios podian
emplearlo. El observador hizo referencia a los documentos sobre las caracteristicas de los métodos que se
habian presentado al Grupo de Trabajo y propuso que se ratificara el método ya que representaba un avance
significativo con miras a hacer frente a un importante problema sanitario.

93) El observador de la AOAC indico que el método colorimétrico AOAC 991.19 habia sido aprobado
para su aplicacion definitiva en 2001, se habia ensayado en colaboracion y estaba disponible al publico y era
usado habitualmente por los laboratorios.

94) La delegacion de Suecia expreso su preocupacion por el hecho de que el método propuesto no fuera
de dominio publico y estuviera disponible para los analistas y propuso ratificar el método de la AOAC para
la determinacion del gluten, puesto que varios paises lo empleaban ya para el analisis y el control de los
alimentos exentos de gluten.

95) La delegacion de Francia sefialdo que el método ELISA no era aplicable a determinados alimentos y
puso en duda su pertinencia en una norma relativa a todos los alimentos exentos de gluten; ademas sefial6 a
la atencion del Comité los comentarios presentados por la AAC en el documento CRD 3, especialmente en
relacion con la aplicabilidad a los hidrolisatos de almidon de trigo.

96) Algunas delegaciones sefialaron que en la norma no se definia con claridad qué debia medirse, dado
que en la seccidon 6.2 se hacia referencia a un limite de deteccion de 10 ppm sin especificar si tal limite se
aplicaba al gluten o a las gliadinas. El Comité acordd pedir al CCNFSDU que aclarara la aplicabilidad del
método y la relacion que guardaba con las disposiciones respecto de los alimentos “exentos de gluten” de la
norma.
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97) La delegacion de la CE (Instituto de Medidas y Material de Referencia) inform6 al Comité acerca de
su labor con vistas a elaborar material de referencia sobre gliadinas en Europa, que estaba en curso de
certificacion, e indico que el Instituto iniciaria una comparacion de los métodos al final del afio 2004.

98) El observador de la Asociacion de Sociedades Celiacas Europeas (AOECS) opind que era esencial
disponer de un método de referencia para determinar el gluten con objeto de hacer frente al problema
sanitario que afectaba a los enfermos de celiaquia y sefiald que los resultados obtenidos con el método
AOAC presentaban una amplia variabilidad. Asimismo recordd que en la Norma para Alimentos Exentos de
“Gluten” en vigor no se habia establecido ningin método y que la revisién de la norma habia comenzado
varios afios antes, y seguia sin haber un acuerdo hasta la fecha respecto de los niveles o del método de
determinacion.

99) El observador de la AOECS propuso el método ELISA R5 fuera examinado por una de las
organizaciones de la reunion entre organismos que elaboraban métodos de analisis a fin de presentarlo con
arreglo a un modelo internacionalmente reconocido, ya que ello facilitaria su examen por el CCMAS con
vistas a su ratificacion.

100)  Algunas delegaciones expresaron la opinion de que el método era aceptable desde un punto de vista
cientifico y apoyaron su ratificacion y su inclusion en la Norma para Alimentos Exentos de “Gluten”, pues
ello constituiria un avance significativo con miras a afrontar los problemas de salud de los enfermos de
celiaquia.

101)  El Comité acordd informar al CCNFSDU de las cuestiones planteadas en relacion con el método y
ratificar provisionalmente el método ELISA R5 Méndez como método del Tipo IV, en el entendimiento de
que el método seria examinado en la siguiente reunion.

Métodos relativos a los aditivos y contaminantes

102) La delegacion de los Paises Bajos propuso que se enmendara el tipo de los dos métodos generales
adoptados para la determinacion de los metales pesados, utilizando el segundo método como método del
Tipo II dado que la digestion por microondas proporcionaba mejores resultados que la incineracion en seco.
Sin embargo, el Comité sefiald que el equipo necesario para aplicar este método no estaba disponible en
todos los laboratorios y acordd mantener los tipos actuales de los métodos, por el momento. El Comité
acordo aclarar que estos métodos generales se aplicaban a todos los alimentos excepto las grasas y los aceites.

103) La delegacion de los Paises Bajos inform6 al Comité de que el método del Comité Europeo de
Normalizacion (CEN) relativo a los nitratos y nitritos se habian publicado como métodos finales del CEN y
el Comité acordo ratificarlos como métodos del Tipo III. Se observo que el segundo método del CEN era
idéntico al método de NMKL. La delegacion de Marruecos sefiald que cuando se usaban métodos
espectrométricos para la determinacion de los nitritos podian producirse interferencias con el acido ascorbico
y que seria preferible seleccionar métodos electroquimicos, que eran mas selectivos.

104) El Comité aprobd las demas enmiendas propuestas a los métodos relativos a los aditivos y
contaminantes con objeto de velar por la coherencia entre los métodos.

105) El Comité convino con la propuesta de la delegacion del Reino Unido de que se iniciara la
conversion de los métodos relativos a los oligoelementos en criterios, para considerarlos en su siguiente
reunion en el marco del tema del programa sobre la ratificacion. El Comité acogié con agrado la propuesta
del observador del NMKL de que se colaborara en relacion con esta esfera con las delegaciones y las
organizaciones internacionales interesadas.

106)  El Comité expres6 su agradecimiento al Dr. Wood y al Grupo de Trabajo por la constructiva labor
que habian realizado con vistas a facilitar los debates del pleno y acord6é que el Grupo volviera a reunirse
antes de la siguiente reunion del Comité. El estado de ratificacion de los métodos de analisis y muestreo se
presenta en el Apéndice VI.
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CRITERIOS RELATIVOS A LOS METODOS PARA LA DETECCION E IDENTIFICACION DE
LOS ALIMENTOS OBTENIDOS POR MEDIOS BIOTECNOLOGICOS: ENFOQUE GENERAL Y

CRITERIOS RELATIVOS A LOS METODOS (Tema 9 del programa)!?

107)  El Comité record6 que en su ultima reunion se habia decidido que las delegaciones de Alemania y el
Reino Unido, en colaboracion con un grupo de redaccion, prepararan un documento revisado en el que se
incluyeran recomendaciones respecto de las medidas de control de la calidad en los laboratorios y criterios
relativos a los métodos de analisis.

108)  La delegacion del Reino Unido presentd el documento e indicd que incluia recomendaciones sobre
los criterios relativos a los métodos de analisis y las medidas de control de la calidad que deberian
introducirse en los laboratorios que realizaban analisis de modificaciones genéticas, con especial atencion a
la deteccion de marcadores genéticos del acido desoxirribonucleico (ADN) basados en la reaccion en cadena
de la polimerasa (RCP) de uso mas corriente.

109) La delegacion de Alemania se refirid a la lista de métodos preparada por el Grupo de Accidon sobre
alimentos obtenidos por medios biotecnoldgicos y subrayé la importancia de seguir elaborando directrices
que proporcionaran orientacion a los gobiernos a fin de seleccionar los métodos para la deteccion de los
alimentos obtenidos por medios biotecnologicos.

110) La delegacion de los Estados Unidos acogidé con agrado el documento, que proporcionaba una buena
base cientifica para proseguir los debates, y sefiald a la atencion del Comité los comentarios que habia
presentado en el documento CRD 9. En particular, observd que en el documento se elaboraban criterios
relativos principalmente a los métodos basados en el ADN, pero que deberian abordarse asimismo métodos
alternativos basados en la deteccion de proteinas.

111) La delegacion de Brasil opind que deberia considerarse la validacion de métodos de ensayo con
sustancias inmunoabsorbentes y que en el Anexo 1 deberia incluirse mas informacion sobre la descripcion
del método, como por ejemplo la descripcion del iniciador, el nimero de ciclos, la composicion de los ciclos,
el equipo, la longitud del amplicon, el tipo de polimerasa y el material de referencia.

112)  La delegacion del Japon cuestiond la aplicacion de los criterios expuestos en el documento a la
deteccion de organismos modificados genéticamente (OMG), aunque fueran aplicables al analisis quimico.

113)  La delegacion de Noruega propuso que se enmendara la seccion relativa al enfoque modular a fin de
reflejar que no deberia emplearse “a menos que pudiera documentarse la independencia de los modulos”,
puesto que ello no deberia evitarse sistematicamente.

114)  La delegacion de Cuba sefial6 a la atencion del Comité las cuestiones relacionadas con la proteccion
de los consumidores que el Grupo de Accidn tal vez tuviera que abordar en el futuro y, en particular, el nivel
de transgenicidad del material.

115) El Comité debati6 si deberian iniciarse nuevos trabajos en el procedimiento de tramites a fin de
distribuir lo antes posible el documento contenido en el Apéndice I (Directrices para la Validacion y
Requisitos para el Control de la Calidad de los Analisis de OMG), con objeto de solicitar comentarios al
respecto.

116) Algunas delegaciones subrayaron la necesidad de proceder con rapidez ya que los gobiernos
necesitaban orientacion sobre esta cuestion tan importante y compleja. Otras delegaciones indicaron que
habian formado parte del Grupo de Trabajo original pero que no habia habido tiempo suficiente para
proporcionar comentarios detallados y que seria preferible considerar el texto cuidadosamente antes de
iniciar la elaboracion de directrices concretas.

11 CX/MAS 04/10, CRD 9 (comentarios de los Estados Unidos).
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117)  El Comité acordd que las delegaciones de Alemania y el Reino Unido, con la asistencia de un grupo
de redaccion'?, revisaran el documento para su consideracion en la siguiente reunién del Comité, con vistas a
elaborar las Directrices.

METODOS DE ANALISIS PARA LA DETERMINACION DE DIOXINAS Y BIFENILOS
POLICLORADOS (BPC) (Tema 10 del programa)'3

118) La delegacion de Alemania expreso su profundo pesar porque debido a la falta de aportaciones no
habia sido posible preparar una lista de métodos para la determinacion de dioxinas y BPC para su examen en
la presente reunion. La delegacion sefialo a la atencion del Comité el hecho de que la Organizacion Mundial
de la Salud (OMS) y la CE habian iniciado un proyecto conjunto relacionado con los ensayos rapidos de
dioxinas y compuestos afines (véase el documento CX/MAS 04/INF 1) que proporcionaria informacion
adicional para preparar una lista mas amplia de métodos para la determinacion de los citados compuestos.

119)  El Comité acordod que se preparara una carta circular para solicitar informacion sobre los métodos
usados corrientemente para la determinacion de dioxinas y compuestos afines. Esta informacion deberia
remitirse a Alemania, que prepararia un documento para su examen por el Comité en su siguiente reunion.

INFORME DE LA REUNION ENTRE ORGANISMOS SOBRE METODOS DE ANALISIS Y
MUESTREO (Tema 11 del programa)'4

120)  El Dr. Roger Wood, Presidente de la reunion entre organismos, present6 el proyecto de informe de la
16* reunioén entre organismos e informé al Comité de que el documento se presentaba principalmente para
fines de informacién, y subrayo algunas cuestiones importantes examinadas en la reunion entre organismos,
que se sefialan a continuacion.

121)  Se indicdé que el enfoque basado en criterios habia sido adoptado por la Comisién y que la
informacion sobre la validacion deberia ponerse a disposicion de los clientes para velar por la aplicacion
efectiva de este enfoque.

122)  El Dr. Wood senal6 a la atencion del Comité el problema relativo a la aplicacion por los laboratorios
de verificaciones de la eficacia y observo que los laboratorios de alto nivel podrian proporcionar valores de
referencia para analisis particularmente dificiles.

123)  Se informo al Comité de los avances en relacion con el compendio electronico de métodos analiticos
y se indicod que deberian ponerse a disposicion del piblico en general métodos de analisis validados.

124)  En lo referente a la cuestion de la incorporacion de cambios o correcciones de los métodos en el
Codex Alimentarius, se indicoé que se mantendria el sistema en vigor.

125)  Se informo al Comité de que el documento sobre la armonizacion de la terminologia analitica seria
actualizado y se publicaria en el sitio web.

126)  Por ultimo, el Dr. Wood informo al Comité del examen del mandato de la reunién entre organismos
y de los futuros cambios en la Secretaria.

127) El Comité expresd su reconocimiento a la reunion entre organismos y al Dr. Wood por su
constructiva labor y por la contribucion al trabajo del Comité y observéo que el informe final se publicaria en
el sitio web de la AOAC.

12 Argentina, Australia, Brasil, Canada, CE, Egipto, Estados Unidos, Filipinas, Francia, Iran, Irlanda, Italia, Japon, Malasia,
Noruega, Paises Bajos, AOAC, AOCS, BIO, CROPLIFE International, EUROPABIO e ISO.

13 CX/MAS 04/INF 1 (Proyecto de informe sobre el Simposio sobre ensayos rapidos de dioxinas y compuestos afines).

14 CRD 2 (Informe de la 16® reunion de organizaciones internacionales que trabajan en la esfera de los métodos de analisis
y muestreo, también conocida como reunién entre organismos).
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OTROS ASUNTOS Y TRABAJOS FUTUROS (Tema 12 del programa)

Utilizacion de resultados analiticos: planes de muestreo, relacion entre los resultados analiticos, la
incertidumbre en la medicion, los factores de recuperacion y las disposiciones de las normas del Codex

128)  El Comité recordd que habia acordado examinar la nueva version de las Directrices preparada por el
Grupo de Trabajo especial en relacion con el tema 12 del programa, titulado “Otros asuntos y trabajos
futuros” (véanse asimismo los parrs. 6-13).

129)  El Presidente del Grupo de Trabajo especial presentd el documento e indicoé que el texto se habia
revisado sustancialmente y deberia brindar instrucciones sencillas a los comités sobre productos en relacion
con el muestreo, la relacion entre los resultados analiticos, la incertidumbre en la medicion, los factores de
recuperacion y las disposiciones de las normas del Codex.

130) El Comité enmendo el titulo a fin de reflejar la opinion de que la utilizacion de los resultados
analiticos estaba relacionada con los planes de muestreo, mas que con el muestreo en si mismo.

131) La delegacion de Nueva Zelandia opind que habia una contradiccion entre los parrafos primero y
ultimo de la seccion relativa a las cuestiones de interés y que ello hacia preciso una nueva redaccion a fin de
aclarar el asunto. En consecuencia propuso varias enmiendas sustanciales que se indican a continuacion. La
seccion sobre la incertidumbre en la medicion no era suficientemente general, ya que esta no era la unica
forma de proceder, y deberia abordarse en un documento separado. En el plan de muestreo deberia
especificarse si la especificacion se aplicaba al promedio de un lote o la proporcion de muestras no
conformes; no deberian tratarse en el documento las cifras significativas, ya que esta cuestion guardaba
relacion con la presentacion de informacion y no con su uso en la evaluacion de la conformidad.

132)  El Comité enmendo el primer parrafo de la seccion de recomendaciones a fin de aclarar que cuando
los comités sobre productos examinaran y acordaran una especificacion deberian declararse asimismo los
métodos analiticos afectados.

133)  Se expresaron opiniones diferentes respecto de la seccion sobre la recuperacion. La delegacion de
Irlanda sefial6 a la atencion del Comité el hecho de que la recuperacion era importante en los analisis
organicos, especialmente cuando se analizaban niveles bajos, y propuso enmendar la frase de modo que
dijera que los resultados analiticos sobre la recuperacion deben comunicarse “cuando corresponda y sea
apropiado”.

134)  Algunas delegaciones propusieron suprimir esta seccion, mientras que otras opinaron que las dos
primeras frases de la version anterior del documento reflejaban mejor las recomendaciones relativas a la
recuperacion. El Comité acordé enmendar esta seccion con arreglo a la propuesta de la delegacion de Irlanda
y la mantuvo entre corchetes para seguir examinandola.

135) Se propuso remitir el documento al Comité sobre Principios Generales para su ratificacion y
posterior aprobacion por la Comision y su inclusion en el Manual de Procedimiento como orientacion a los
comités del Codex sobre productos. No obstante, el Comité sefiald que aunque se habia mejorado
considerablemente el documento, quedaban aun varias cuestiones por examinar y era necesario seguir
estudiandolas, por lo que decidio6 solicitar comentarios sobre la ultima version y considerarla en su siguiente
reunion (véase el Apéndice VII). Asimismo acordd que se pidiera a los comités sobre productos orientacion
en relacion con ese documento.

TRABAJOS FUTUROS

136)  El Comité tomo nota de que, como resultado de los debates mantenidos en la reunidn en curso, en la
siguiente reunion se examinarian las cuestiones siguientes:

e Anteproyecto de Directrices para la Evaluacion de Métodos de Analisis Aceptables

e Consideracion del criterio de “idoneidad para los fines previstos” en la evaluacion de métodos de
andlisis

e Utilizacion de resultados analiticos: planes de muestreo, relacion entre los resultados analiticos, la

incertidumbre en la medicion, los factores de recuperacion y las disposiciones de las normas del
Codex
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Anteproyecto de Directrices para la Solucion de Controversias sobre los Resultados (de Ensayos)
Analiticos

Examen de la terminologia analitica para uso del Codex en el Manual de Procedimiento

Ratificacion de las disposiciones sobre métodos de analisis en las normas del Codex, incluida la
conversion de los métodos relativos a oligoelementos en criterios

Criterios relativos a los métodos para la deteccion e identificacion de alimentos obtenidos por
medios biotecnologicos

Meétodos de analisis para la determinacion de dioxinas y compuestos afines

Informe de la reunion entre organismos sobre métodos de analisis

FECHA Y LUGAR DE LA PROXIMA REUNION (Tema 13 del programa)

137)

Se inform¢ al Comité de que su 26 reunion se celebraria en Budapest del 4 al 8 de abril de 2005. El

lugar exacto de celebracion de la reunion seria determinado por el pais anfitrion y la Secretaria del Codex.
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RESUMEN DEL ESTADO DE LOS TRABAJOS
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incluidos los generales 27° periodo de sesiones | Apéndice VI
de la CAC
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Resultados (de Ensayos) Analiticos
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(*) Para su inclusion en el Manual de Procedimiento.
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fax: +55 21 229 00915
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tel: +5551 324 8213

fax: +55 51 324 81926

e-mail: martasevero@terra.com.br

Mrs. Maria de Fatima A. Almeida Paz
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Ministry of Agriculture Livestock and Supply

Esplanda dos Ministerios,
Bloco D Anexo B Sala 328
CEP 70.043-900 Brasilia, Brazil
tel: +55 61 218 2806

fax: +55 61 225 5098
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CANADA/CANADA
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Director

Canadian Food Inspection Agency
Laboratories Directorate

159 Cleopatra Drive RM 119
K1A 0Y9 Ottawa, Ontario

Canada

tel: +613 221 7014

fax: +613 228 6656

e-mail: blee@inspection.gc.ca
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Canadian Food Inspection Agency
159 Cleopatra Drive RM 119
K1A 0Y9 Ottawa, Ontario
Canada

tel: +1 613 221 7157

fax: +1 613 221 7295
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Senior Chemist

Food and Environmental Hygiene Department
4/F., Public Health Laboratory Centre

328 Nam Cheong Street
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tel: +852 2319 8439

fax: +852 2776 4335
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Lic. Justa Maida Cabrera Pérez
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Cerro Ciudad Habana, Cuba
tel: +537 577 143
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International Supervision Services
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Av. 19-A No.21426 Atabey Playa
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tel: +53 7271 3346

fax: +53 7271 1332

e-mail: cubalab@enet.cu
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Mr. Petr Cuhra

Czech Agriculture and Food Inspection Authority
Za Opravnou 4

150 00 Praha 5, Czech Republic

tel: +420 257 199 540

fax: +420 257 199 541

e-mail: petr.cuhra@szpi.gov.cz
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Gorkého 6

602 00 Brno, Czech Republic
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Dokki Giza, Egypt
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e-mail: alelimi@hotmail.com
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Central Laboratory for Food and Feed
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COMMUNAUTE EUROPEENNE
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Health and Consumer Protection Directorate-General
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F101 04/78
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Belgium
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fax: +32 2 2962 792

e-mail: jerome.lepeintre@cec.cu.int
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DGCCRF-Bureau C3
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e-mail: bjuli@dpg.hu

Mrs. Kinga Bikfalvi

Secretary

Committee of Hungarian Food Book
Ministry of Agriculture and Regional
Development

Division of Food Industry

H-1055 Budapest

Kossuth Lajos tér 11
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158-8501 Tokyo, Japan

tel: +81 3 3700 1644

fax: +81 3 3707 6950
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National Veterinary Research and Quarantine Service
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e-mail: hakgikim@momaf.go.kr

Mrs. Jae Hyun Kim

Researcher

National Fisheries Products Quality Inspection
Services

Ministry of Maritime Affairs and Fisheries
192-7 llsan 2 dong, Ilsan gu
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e-mail: mechoi@kfda.go.kr

Dr. Kil Jin Kang

Senior Researcher

Korea Food and Drug Administration
5 Nokbun-Dong

122-704 Seoul, Republic of Korea
tel: +82 2 380 1696

fax: +82 2 380 1631
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e-mail: roger kissling@fonterra.com
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e-mail: elia.hera@consumo-inc.es

Dr. José Ramon Garcia Hierro

Director Adjunto

Laboratorio Arbitral-Agroalimentario de la
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Office Fédéral de la Santé Publique
Streté alimentaire
Schwarzenburgstrasse 15

3003 Bern, Switzerland

tel: +41 3132295 56

fax: +41 3132295 74
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APENDICE 11

ENMIENDAS AL MANUAL DE PROCEDIMIENTO PROPUESTAS

1. CRITERIOS GENERALES PARA LA SELECCION DE METODOS DE ANALISIS
VALIDADOS EN UN SOLO LABORATORIO (PARA SU INCLUSION DESPUES DE LOS
CRITERIOS GENERALES)

Los métodos validados entre laboratorios no siempre estan disponibles o no siempre pueden aplicarse,
especialmente en el caso de los métodos de multianalitos/multisustratos y de nuevos analitos. Los criterios
que deben utilizarse para seleccionar un método estan incluidos en los Criterios generales para la seleccion
de métodos de analisis. Ademas, los métodos validados en un solo laboratorio deben satisfacer los siguientes
criterios:

i) el método se valida de conformidad con un protocolo reconocido internacionalmente (por
ejemplo, los enumerados en las Directrices armonizadas de la UIQPA para la validacion de
métodos de analisis en un solo laboratorio);

ii) la aplicacion del método se enmarca en un sistema de calidad que se ajuste a la norma ISO/IEC
17025: 1999 o a los Principios de las buenas practicas de laboratorio de la OCDE;

El método deberia complementarse con informacion sobre precision demostrada, por ejemplo, con:

- participacion regular en planes de aptitud siempre que estén disponibles;
- calibracion utilizando materiales de referencia certificados, cuando proceda;
- estudios de recuperacion realizados en la concentracion prevista de los analitos;

- verificacion de los resultados mediante otros métodos validados, siempre que estén disponibles.

2. Directrices sobre la inclusion de disposiciones especificas en las normas y los textos afines
del Codex
Principios para el establecimiento de métodos de analisis del Codex

ENMIENDAS A LA TERMINOLOGIA ANALITICA PARA USO DEL CODEX

Especificidad: Suprimido.

Selectividad: Selectividad es el grado en que un método puede determinar analitos concretos en mezclas o
matrices sin interferencias de otros componentes con un comportamiento similar.

Selectividad es el término recomendado en quimica analitica para expresar el grado en que un método
concreto puede determinar analitos en presencia de interferencias de otros componentes. La selectividad se
puede graduar. Se debe desalentar el uso de especificidad para el mismo concepto, ya que ello lleva con
frecuencia a confusion.

Exactitud (como concepto) y exactitud (como parametro estadistico) se sustituiran con la definicién
siguiente:

Exactitud: El grado de concordancia entre el resultado notificado y el valor de referencia aceptado.
Nota:

El término exactitud, cuando se aplica a un conjunto de resultados de un ensayo, conlleva una combinacion
de componentes aleatorios y un componente de sesgo o error sistematico comun.

Conformidad: El grado de concordancia entre el valor medio obtenido de una serie de resultados de un
ensayo y un valor de referencia aceptado.

Nota:

1. La medida de conformidad se expresa habitualmente en términos de sesgo.
2. La conformidad se ha definido también como “exactitud de la media”. No se recomienda este uso.
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TERMINOS QUE DEBEN UTILIZARSE EN EL ENFOQUE POR CRITERIOS

Selectividad: Selectividad es el grado en que un método puede determinar analitos concretos en mezclas o
matrices sin interferencias de otros componentes con un comportamiento similar.

Selectividad es el término recomendado en quimica analitica para expresar el grado en que un método
concreto puede determinar analitos en presencia de interferencias de otros componentes. La selectividad se
puede graduar. Se debe desalentar el uso de especificidad para el mismo concepto, ya que ello lleva con
frecuencia a confusion.
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PROYECTO DE DIRECTRICES GENERALES SOBRE MUESTREO
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PREAMBULO
JUSTIFICACION

Las normas alimentarias del Codex tienen por objeto proteger la salud de los consumidores y velar por la
aplicacion de practicas leales en el comercio de alimentos.

Los métodos de muestreo del Codex tienen la finalidad de garantizar el uso de procedimientos de muestreo
justos y validos cuando se analicen alimentos para comprobar si se ajustan o no a una determinada norma del
Codex sobre productos. Los métodos de muestreo deberian usarse a escala internacional con miras a evitar o
eliminar las dificultades que puedan surgir a causa de las diferencias entre los planteamientos juridicos,
administrativos y técnicos del muestreo o de interpretaciones divergentes de los resultados de los analisis de
lotes o remesas de alimentos, a la luz de las disposiciones pertinentes de la norma del Codex aplicable.

Las presentes Directrices se han elaborado para facilitar la consecucion de estos objetivos por parte de los
comités del Codex sobre productos, los gobiernos y otros usuarios.

RECOMENDACIONES BASICAS PARA LA SELECCION DE PLANES DE MUESTREO DEL
CODEX

La presente clausula es un requisito previo para el uso de estas Directrices y tiene por objeto facilitar la
seleccion de planes de muestreo del Codex, asi como fijar un método sistematico para la seleccion.

A continuacion se enumeran los puntos fundamentales que los comités del Codex sobre productos, los
gobiernos y otros usuarios deberian examinar a fin de elegir los planes de muestreo adecuados, al establecer
especificaciones’”.

1) Existencia (0o no) de documentos de referencia internacionales sobre muestreo de los
productos en cuestion

2) Naturaleza del control
e Caracteristica aplicable a cada elemento individual del lote
e Caracteristica aplicable a todo el lote (enfoque estadistico)
3) Naturaleza de la caracteristica que ha de controlarse

e (Caracteristica cualitativa (caracteristica evaluada como conforme/no conforme, o con arreglo
a un criterio analogo, p. ej. presencia de un microorganismo patégeno)

e (aracteristica cuantitativa (caracteristica medida en una escala continua, p. ej. una
caracteristica de composicion)

4) Eleccion del nivel de calidad (NCA o CL)

e De acuerdo con los principios establecidos en el Manual de Procedimiento del Codex y con
el tipo de riesgo: no conformidad critica/no critica

5) Naturaleza del lote

e Productos a granel o preenvasados

e Tamafio, homogeneidad y distribucion en relacion con la caracteristica que ha de controlarse
6) Composicion de la muestra

e Muestra compuesta de una sola unidad de muestreo

e Muestra compuesta de mas de una unidad de muestreo (incluida la muestra compuesta)

7) Eleccion del tipo de plan de muestreo

15 Véanse también los “Principios para el establecimiento o la seleccion de procedimientos de muestreo del Codex:
instrucciones generales para la seleccion de métodos de muestreo”, en el Manual de Procedimiento del Codex
Alimentarius.
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e Planes de muestreo para la aceptacion relacionados con el control de calidad estadistico

" Para el control del promedio de la caracteristica
. Para el control del porcentaje de elementos no conformes en el lote
- Definicidon y enumeracion de elementos no conformes en la muestra (planes por

atributos)

- Comparacién del valor medio de los elementos que forman la muestra respecto de
una formula algebraica (planes por variables)

. . ;e 7o 1
e Planes de muestreo de conveniencia (o practicos, empiricos)'®

En los dos diagramas de flujo que figuran en las paginas siguientes se resume un método sistematico
de seleccion de un plan de muestreo, haciendo referencia a las secciones pertinentes del documento,
que no incluye el muestreo de lotes a granel heterogéneos.

DIAGRAMA DE FLUJO RELATIVO A LAS CARACTERISTICAS QUiMICAS Y FISICAS
Caracteristicas cualitativas
(p. ej. defectos del producto)

Inspeccion de lotes aislados

P. ej. inspeccion del aspecto de una
pieza de fruta o de una lata en lotes
aislados

Muestreo mediante el plan de muestreo
por atributos aplicable a lotes aislados,
véase la seccion 3.1

Inspeccion de una serie continua de lotes

P. ej. inspeccion del aspecto de una pieza
de fruta o de una lata en lotes continuos
Muestreo mediante el plan de muestreo por
atributos aplicable a lotes continuos, véase
la seccion 4.2

Caracteristicas cuantitativas
(p. €j. caracteristicas de la composicion)

| Inspeccion de lotes aislados

| Inspeccion de una serie continua de lotes

A granel Articulo
P. ej. contenido de P. ej. contenido
grasa de la leche en de sodio de un
una cisterna queso dietético

Muestreo mediante el | Muestreo por
plan de muestreo por | atributos, véanse
variables* aplicable a | las secciones
lotes aislados, véase la |2.5.1.1y 3.1
seccion 5.1

* Se supone una distribucién normal

A granel Articulo

P. ej. contenido P. ej. contenido de

de grasa de la sodio de un queso

leche en una dietético

cisterna Muestreo mediante

Muestreo el plan de muestreo

mediante el plan por atributos

de muestreo por aplicable a una

variables*® serie continua de

aplicable a una lotes, véanse las

serie continua de secciones 2.5.1.1y

lotes, véase la 4.2, 0 por

seccion 5.1 variables*, véase la
seccion 4.3

No regulados por estas Directrices. Este tipo de muestreo practico se ha utilizado en el Codex, por ejemplo, para

la determinacion de la observancia de limites maximos de residuos de plaguicidas y medicamentos veterinarios.
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DIAGRAMA DE FLUJO RELATIVO A LAS CARACTERISTICAS MICROBIOLOGICAS

Microorganismos con peligro grave o peligro

moderado directo para la salud y posible MICROORGANISMOS SIN PELIGRO

propagacion extensa en los alimentos. O CON REDUCIDO PELIGRO
DIRECTO PARA LA SALUD

P. ej. patdgenos E. coli, Salmonella spp, (DETERIORO, DURACION EN

Shigella, Clostridium botulinum, Listeria ALMACEN Y ORGANISMOS

monocytogenes (grupos de riesgo) INDICADORES) O CON PELIGRO
MODERADO DIRECTO PARA LA
SALUD (PROPAGACION
LIMITADA).

P. ej. microorganismos aerobios,
microorganismos psicrotréficos,
bacterias acidolacticas, levaduras, mohos
(excepto las micotoxinas), coliformes,
coliformes termotolerantes

| |

Muestreo mediante planes por atributos de dos Muestreo mediante planes por atributos
clases, de tres clases,
véase la seccion 3.2.1

VEASE LA SECCION 3.2.2

8) Normas para decidir la aceptacion o el rechazo de un lote

Véanse las referencias adecuadas en las secciones 3,4 y 5.

SECCION 1. FINALIDAD DE LAS DIRECTRICES DEL CODEX SOBRE MUESTREO
1.1 FINALIDAD

Son necesarios planes de muestreo que garanticen el uso de procedimientos justos y validos cuando se
analicen alimentos para comprobar si se ajustan o no a una determinada norma del Codex sobre productos.

Dado que existen numerosos y, con frecuencia, complejos planes de muestreo, estas Directrices tienen por
objeto ayudar a los encargados del muestreo a seleccionar planes adecuados para las inspecciones
estadisticas seglin las especificaciones establecidas en las normas del Codex.

Ningun plan de muestreo puede asegurar que todos los elementos de un lote sean conformes. A pesar de ello,
estos planes de muestreo son utiles para garantizar un nivel de calidad aceptable.

Estas Directrices contienen los principios elementales de control estadistico en el momento de la recepcion,
que completan las recomendaciones basicas establecidas en el Preambulo.

1.2 DESTINATARIOS DE LAS DIRECTRICES

Estas Directrices se dirigen sobre todo a los comités del Codex sobre productos que seleccionan entre los
planes recomendados en las secciones 3, 4 y 5 aquellos que, en el momento de redactar una norma sobre un
producto, les parecen los mas adecuados para la inspeccion que habra de realizarse. Estas Directrices, en su
caso, pueden ser aplicadas también por los gobiernos para resolver controversias comerciales internacionales.

Los comités del Codex sobre productos, los gobiernos y otros usuarios deberian disponer de los expertos
técnicos competentes necesarios para la aplicacion correcta de estas Directrices, incluida la seleccion de
planes de muestreo adecuados.
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1.3 USUARIOS DE LOS PLANES DE MUESTREO RECOMENDADOS EN LAS
DIRECTRICES

Los planes de muestreo descritos en estas Directrices pueden ser aplicados bien sea por las autoridades de
control de los alimentos o bien por los profesionales mismos (autoinspeccion realizada por productores o
comerciantes). En el ultimo caso, estas Directrices permiten a las autoridades comprobar si los planes de
muestreo aplicados por los profesionales son adecuados.

Se recomienda que las distintas partes que intervienen en el muestreo lleguen a un acuerdo sobre la
aplicacion del mismo plan de muestro para sus controles respectivos.

1.4 AMBITO DE APLICACION DE LAS DIRECTRICES

En estas Directrices se definen en primer lugar, en la seccion 2, nociones generales sobre muestreo de
alimentos, aplicables en cualquier situacion, y se tratan a continuacion, en las secciones 3 a 5, determinados
casos en relacion con el control estadistico de alimentos, para los cuales se han seleccionado algunos planes
de muestreo concretos.
Se tratan los siguientes casos: si se controlan productos homogéneos solamente,
e control del porcentaje de elementos defectuosos por atributos o por variables, para productos a
granel o en articulos individuales;

e control del contenido medio.

En estas Directrices no se trata:
e ¢l control de productos no homogéneos;

e para productos homogéneos, los casos en que el error de medicidn no sea insignificante en
comparacion con el error de muestreo (véase la seccion 2.4), asi como el control de una
caracteristica cualitativa en un producto a granel; y

e 1o abordan la cuestion de planes de muestreo dobles, multiples o sucesivos, ya que se consideran
demasiado complejos en el marco de estas Directrices.

Estas Directrices no incluyen procedimientos detallados de muestreo. De ser necesario, deberian ser
establecidos por los comités del Codex sobre productos.

Estas Directrices son aplicables para el control en el momento de la recepcion y pueden no serlo para el
control de productos acabados y para el control del proceso durante la produccion.

En el Cuadro I, que figura a continuacion, se resumen las situaciones abarcadas por estas Directrices del
Codex y las que se excluyen. Se proporcionan también, en su caso, referencias internacionales utiles para
algunas de las situaciones no abarcadas en estas Directrices del Codex.
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CUADRO 1: GUIA PARA LA SELECCION DE PLANES DE MUESTREO PARA LOTES HOMOGENEOS"
Lotes constituidos por material a Lotes constituidos por elementos individuales'
granel individualizable

Mediciones cuantitativas Mediciones cualitativas'’ Mediciones cuantitativas

Inspeccion por variables de|Inspeccion por atributos para | Inspeccion por variables para Contenido medio

productos a granel para | determinar el porcentaje no conforme | determinar el porcentaje no (secciones 3.3y 4.4)

determinar el porcentaje no | (secciéon 2.5.1.1) conforme (seccion 4.3.2) (método | Ejemplo: comprobar que el peso medio

conforme (seccion 5.1) Ejemplo: inspeccion de defectos en piezas | s) de los elementos de un lote se ajusta a
g Ejemplo: comprobar si se ha afiadido | de fruta Ejemplo: comprobar que el lo declarado en la etiqueta (véanse
E agua en la cisterna de leche Inspeccién microbiolégica del producto | contenido de grasa de una leche también las normas ISO 2854-1976,
= (secciones 3.1y 3.2) desnatada en polvo se ajusta al 3494-1976)
é Ejemplo: comprobar la presencia de limite del Codex
- microorganismos aerobios meséfilos en

verduras frescas(véanse las normas de
la Comision Internacional sobre
Especificaciones Microbiolégicas para
los Alimentos, en lo sucesivo la ICMSF)

Inspeccion por variables de
productos a granel para
determinar el porcentaje no

conforme (seccion 5.1)
Ejemplo: comprobar si se ha anadido
agua en la cisterna de leche

Series continuas de lotes

Inspecciéon por atributos para
determinar el porcentaje no conforme
(seccion 2.5.1.1)

Ejemplo: inspeccion de defectos en piezas
de fruta

Inspeccion microbioldgica del producto
(secciones 3.1y 3.2)

Ejemplo: comprobar la presencia de
microorganismos aerobios mesofilos en
verduras frescas (véanse las normas de la
ICMSF)

Inspeccién por variables para
determinar el porcentaje no
conforme (seccion 4.3.2) (método
o)

Ejemplo: comprobar que el
contenido de grasa de una leche
desnatada en polvo se ajusta al
limite del Codex

Contenido medio

(secciones 3.3y 4.4)

Ejemplo: comprobar que el contenido
de sodio en un alimento dietético no
supera el limite establecido (véanse
también las normas ISO 2854-1974,
3494-1976)

' Tratandose de medidas cuantitativas, se supone que el error de medicion es insignificante en relacién con la variacién del proceso (véase la seccion 2.4).

18 0 individualizable.

' Los datos cualitativos incluyen datos cuantitativos clasificados como atributos, por ejemplo con respecto a un limite.
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1.5 RELACION ENTRE LAS DIRECTRICES Y LAS NORMAS GENERALES DE LA ISO

En el caso de las situaciones de control que se abordan en este documento, el muestreo se realizara
exclusivamente con arreglo a lo estipulado en los planes de muestreo de este documento, aun cuando en el
documento se haga referencia a las normas de la ISO que figuran a continuacioén con respecto a los detalles
de las bases cientificas y estadisticas.

En el caso de las situaciones de control que no se abordan en este documento y que estan reguladas por una
norma general de la ISO (véase a continuacion), el comité encargado del producto en cuestion o los
gobiernos deberan hacer referencia a ellas y determinar como deberan usarse™.

Las normas ISO son aplicables para los fines siguientes:
ISO 2854: 1976 (E) : Interpretacion estadistica de datos — Técnicas de estimacion y pruebas
relativas a medias y varianzas

ISO 2859-0:1995 (E): Procedimientos de muestreo para inspeccion por atributos — Parte 0:
Introduccion al sistema ISO 2859 de muestreo por atributos

ISO 2859-1:1999 (E): Procedimientos de muestreo para inspeccion por atributos — Parte 1: Planes
de muestreo clasificados por nivel de calidad aceptable (NCA) para la inspeccion lote por lote

ISO 2859-2:1985 (E): Procedimientos de muestreo para inspeccion por atributos — Parte 2: Planes
de muestreo clasificados por nivel de calidad limite (CL) para inspeccion de lotes aislados

ISO 3494:1976: Interpretacion estadistica de datos — Poder de las pruebas relativas a medias y
varianzas

ISO 3951:1989 (E): Procedimientos de muestreo y diagramas para la inspeccion por variables para
determinar el porcentaje no conforme

ISO 7002:1986 (E): Productos agroalimentarios — Configuracion de un método normalizado de
muestreo de un lote

ISO 5725-1:1994 (E): Aplicacion de estadisticas — Exactitud (conformidad y precision) de los
métodos de muestreo y sus resultados — Parte 1: Principios generales y definiciones

ISO 8423:1991 (E): Planes sucesivos de muestreo para la inspeccion por variables para determinar
el porcentaje no conforme (desviacion tipica conocida)

ISO 8422:1991 (E): Planes sucesivos de muestreo para la inspeccion por atributos

ISO/TR 8550:1994 (E): Guia para la seleccion de un sistema, esquema o plan de muestreo de
aceptacion para la inspeccion de elementos discretos en lotes

ISO 10725:2000 (E): Planes y procedimientos de muestreo de aceptacion para la inspeccion de
productos a granel

ISO/FDIS 11 648-1: Aspectos estadisticos de muestreo de productos a granel — Parte 1: Principios
generales

ISO/DIS 14 560: Procedimientos de muestreo de aceptacion por atributos — Niveles de calidad
expresados en elementos no conformes por millon

Las normas enumeradas arriba eran validas en el momento de publicacion de estas Directrices. Sin embargo,
dado que todas las normas estan sujetas a revision, las partes en acuerdos basados en estas Directrices
deberan asegurarse de que se aplique siempre la ultima edicién de las normas.

2% Se recomienda que los comités del Codex sobre productos hagan también referencia a las normas sectoriales de la ISO
(hoy son aproximadamente 20), que son especificas de determinados alimentos.
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SECCION 2. NOCIONES PRINCIPALES EN RELACION CON EL MUESTREO

2.1 INTRODUCCION
2.1.1 PRESENTACION DE LA SECCION

Esta seccién incluye:
e ¢l razonamiento tedrico y el procedimiento que debe seguirse antes de proceder al muestreo de un
lote y la seleccion de un plan de muestreo (seccion 2.1.2);

o ¢l vocabulario y las nociones principales que se emplean en el muestreo (seccion 2.2), en especial
el principio de la curva caracteristica operativa de un plan de muestreo (seccion 2.2.12) y los
conceptos conexos de nivel de calidad aceptable y nivel de calidad limite (seccion 2.2.14). Estas
nociones son fundamentales para la evaluacion de riesgos previa a la seleccion del plan;

e las técnicas de muestreo, que son métodos para la seleccion y formacion de la muestra que ha de
analizarse (seccion 2.3);

¢ los diferentes tipos de errores relacionados con el plan de muestreo (seccion 2.4);

e Jos tipos de planes de muestreo que establecen las reglas para llegar a una decision a partir de los
resultados obtenidos con las muestras del lote examinado, es decir, la aceptacion o el rechazo del
lote tras su inspeccion (seccion 2.5);

e ¢l principio de inspeccion mediante planes de muestreo simple por atributos (seccion 2.5.1.1) y
por variables (seccion 2.5.1.2) para determinar el porcentaje de casos de no conformidad, que se
presenta e ilustra por medio de las correspondientes curvas caracteristicas operativas y la
comparacion entre las mismas (seccion 2.5.1.3);

e la seleccion de un plan por atributos o por variables se ilustra mediante un diagrama de la
decision que debe adoptarse en funcion de las situaciones de inspeccion concretas (seccion
2.5.1.4),

e un cuadro en el que se resumen las ventajas y los inconvenientes de un plan por atributos y un
plan por variables (seccion 2.5.1.5).

2.1.2 GENERALIDADES

La mayoria de los procedimientos de muestreo comprenden la seleccion de una o varias muestras de un lote,
la inspeccion o el analisis de las muestras y la clasificacion del lote (como “aceptable” o “no aceptable™) a
partir del resultado de la inspeccion o el andlisis de la muestra.

Un plan de muestreo de aceptacion es un conjunto de normas con arreglo a las cuales se inspecciona y
clasifica un lote. El plan estipulara el nimero de elementos, que habran de ser seleccionados de forma
aleatoria en el lote objeto de inspeccion, que constituiran la muestra. Un procedimiento de muestreo que
incluya el “cambio” (véase la seccion 2.2.16) de plan de muestreo se denomina “esquema de muestreo”. Un
conjunto de planes y esquemas de muestreo constituye un “sistema de muestreo”.

Antes de elaborar un plan de muestreo o de que el Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de
Muestras lo ratifique, el comité encargado del producto en cuestion deberia indicar los aspectos siguientes:

e La base para el establecimiento de los criterios en las normas del Codex sobre el producto, p. €j.:

©  sobre la base de que un porcentaje elevado de elementos de un lote debera ajustarse a lo
dispuesto en la norma, o

°  sobre la base de que el promedio de un conjunto de muestras extraidas de un lote debera
ajustarse a la norma y, en tal caso, si ha de establecerse una tolerancia minima o maxima, segin
proceda.

e Sise ha de establecer alguna diferencia de importancia relativa de los criterios en las normas. Si es asi,
debera indicarse el parametro estadistico adecuado que ha de aplicarse a cada criterio.

En las instrucciones relativas al procedimiento para la aplicacion del plan de muestreo deberian indicarse los
aspectos siguientes:
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e Las medidas necesarias para asegurar que la muestra seleccionada sea representativa de la remesa o el
lote (si una remesa consta de varios lotes, deberan recogerse muestras representativas de los distintos
lotes).

e Las muestras se tomaran de forma aleatoria, puesto que asi la probabilidad de que reflejen la calidad
del lote sera mayor, aunque es posible que la informacién obtenida con una muestra no sea idéntica a
la de todo el lote debido a un error de muestreo.

e El tamafio y el numero de elementos individuales que constituyen la muestra tomada del lote o la
remesa.

e Los procedimientos que han de seguirse para la recogida, la manipulacion y el registro de la muestra
o las muestras.

Al seleccionar un procedimiento de muestreo, ademas de los aspectos anteriores, deberan abordarse los
siguientes:
e La distribucion de las caracteristicas en la poblacion objeto de muestreo.

e El costo del plan de muestreo.

e La evaluacioén de riesgos (véanse las secciones 2.2.11 y 2.2.14): los sistemas de inspeccion, que
incluyan planes de muestreo adecuados y cuyo objeto sea asegurar la inocuidad de los alimentos,
deberan aplicarse en funcion de la evaluacion objetiva de los riesgos apropiada segun las
circunstancias. En la medida de lo posible, la metodologia de evaluacion de riesgos utilizada debera
ser coherente con los criterios aceptados a nivel internacional y debera basarse en los datos cientificos
disponibles a la fecha.

La definicion precisa de un procedimiento de muestreo de aceptacion requerira el establecimiento o la
seleccion de los puntos siguientes:

e La caracteristica que debe medirse.

e FEl tamafio del lote.

e Un plan por atributos o por variables.

e El nivel de calidad limite (CL), para lotes aislados, o el nivel de calidad aceptable (NCA) para una
serie continua de lotes.

e Elnivel de inspeccion.

e El tamafio de la muestra.

e [ os criterios para la aceptacion o el rechazo del lote.

e Los procedimientos que han de seguirse en caso de controversia.

2.2 TERMINOS Y NOCIONES UTILIZADOS HABITUALMENTE

Las definiciones de los términos de muestreo empleados en las presentes directrices son, en su mayor parte,
las especificadas en la norma ISO 7002.
En esta seccion se describen algunos de los términos de uso mas frecuente en el muestreo de aceptacion.

2.2.1 LOTE

Se entiende por lote una cantidad determinada de un producto fabricado o producido en unas condiciones
que se suponen uniformes para los fines de las presentes Directrices.

Para los productos supuestamente heterogéneos, el muestreo solo puede realizarse en cada una de las partes
homogéneas del lote heterogéneo. En ese caso, la muestra final se denomina muestra estratificada (véase la
seccion 2.3.3).

NOTA: Por serie continua de lotes se entiende una serie de lotes producida, fabricada o comercializada de forma
continua y en condiciones que se suponen uniformes. La inspeccion de una serie continua de lotes s6lo puede realizarse en
la fase de produccion o elaboracion.

2.2.2 REMESA

Por remesa se entiende la cantidad de un producto entregada en un momento determinado. Puede ser una
parte de un lote o también una serie de lotes.

No obstante, cuando se trata de una inspeccion estadistica, la remesa se considera como un nuevo lote a
efectos de interpretar los resultados.
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e Silaremesa es una parte de un lote, cada parte se considerara como un lote para la inspeccion.

e Si la remesa consta de una serie de lotes, su homogeneidad debera analizarse antes de cualquier
inspeccion. Si no es homogénea, podra utilizarse un muestreo estratificado.

2.2.3 MUESTRA (MUESTRA REPRESENTATIVA)

Conjunto formado por uno o mas elementos (o parte de un producto) seleccionados por distintos medios en
una poblacion (o en una cantidad importante de producto). Tiene por objeto ofrecer informacion sobre una
caracteristica determinada de la poblacion (o el producto) analizada y servir de base para adoptar una
decision relativa a la poblacion, el producto o el proceso que los haya generado.

Por muestra representativa se entiende una muestra en la que se mantienen las caracteristicas del lote del
que procede. En concreto, es el caso de una muestra aleatoria simple, en la que todos los elementos o
porciones del lote tienen la misma probabilidad de integrar la muestra.

Nota: En las secciones A.11 a A.17 del Anexo A de la norma ISO 7002 se definen los conceptos de muestra
compuesta, muestra de referencia, muestra global, muestra de ensayo, muestra de laboratorio, muestra
primaria y muestra reducida.

2.2.4 MUESTREO

Procedimiento empleado para tomar o constituir una muestra.
Los procedimientos empiricos o puntuales son procedimientos de muestreo que no se basan en estadisticas y
se utilizan para adoptar una decision acerca del lote inspeccionado.

2.2.5 ERROR TOTAL DE ESTIMACION

En la estimacion de un parametro, el error total de estimacion es la diferencia entre el valor calculado del
estimador y el valor auténtico de este parametro.

El error total de estimacion puede deberse a las causas siguientes:

- error de muestreo,

- error de medicion,

- redondeo de valores o subdivision en clases,
- sesgo del estimador.

2.2.6 ERROR DE MUESTREO

El error total de estimacion puede deberse en parte a uno o varios de los parametros siguientes:
- la heterogeneidad de las caracteristicas inspeccionadas,

- el caracter aleatorio del muestreo,
- las caracteristicas conocidas y aceptables de los planes de muestreo.

2.2.7 ELEMENTO O PORCION DE PRODUCTOS INDIVIDUALIZABLES

a) Productos individualizables: Productos que pueden individualizarse como elementos (véase b) o
porciones (véase ¢), p. €j.:

- un preenvase,

- un frasco o una cuchara que contienen una cantidad del producto determinada por el plan de muestreo y
tomada de un lote, p. ¢j.:

- un volumen de leche o vino almacenados en una cisterna,
- una cantidad del producto tomada de una cinta transportadora.

b) Elemento: Objeto real o convencional sobre el que se pueden realizar una serie de observaciones y que
se toma para formar una muestra.

NOTA: Los términos “individual” y “unidad” son sinénimos de “elemento”

¢) Porcion: Cantidad de material tomada de una sola vez de una cantidad mayor de producto para formar
una muestra.
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2.2.8 PLAN DE MUESTREO

Procedimiento planificado que permite seleccionar o tomar muestras separadas de un lote para obtener la
informacion necesaria, p. €j., una decision sobre el grado de cumplimiento de las normas en un lote.

Mas concretamente, un plan de muestreo es un esquema en el que se determina el nimero de elementos que
deben recogerse y el numero de elementos no conformes que se requieren en una muestra para evaluar el
grado de cumplimiento de las normas en un lote.

2.2.9 LA CARACTERISTICA

Por caracteristica se entiende una propiedad que permite identificar los elementos de un determinado lote
o diferenciarlos entre si. La caracteristica puede ser cuantitativa (una cantidad medida especifica, plan por
variables) o cualitativa (satisface o no una especificacion, plan por atributos). En el Cuadro 2 se ilustran tres
tipos de caracteristicas y los distintos tipos de planes de muestreo correspondientes.

Cuadro 2: Planes de muestreo que deben aplicarse segun el tipo de caracteristica

Tipo de caracteristica

Defectos del producto: caracteristicas que pueden
expresarse mediante dos posibilidades excluyentes,
tales como apto/no apto, si/no, integro/no integro,
deteriorado/no deteriorado (p. €j. en defectos visuales,
tales como pérdida de color, error de clasificacion,
materias extrafas, etc.)

Caracteristicas de composicion: caracteristicas que
pueden expresarse mediante variables continuas.
Pueden estar distribuidas de forma normal (p. ej. la
mayoria de las caracteristicas de composicion
determinadas en forma analitica, como el contenido
de humedad) o no normal.

Propiedades relacionadas con la salud (p. ¢j. en la
evaluacion del deterioro microbiologico, los peligros

Tipo de plan de muestreo

‘Por atributos’ (p. €j. como en los Planes de Muestreo
del Codex para Alimentos Preenvasados, CAC/RM
42-1969*")

‘Por variables con desviacion tipica desconocida’ en
el caso de caracteristicas de distribucion normal y
‘por atributos’ en el caso de caracteristicas cuya
distribucion se desvia de manera significativa de lo
normal.

Planes de muestreo especificados que han de
proponerse para cada situacion concreta (p. €j., para el

microbioldgicos, los contaminantes quimicos de
presencia irregular, etc.)

control microbiolégico, véase la seccion 3.2). Pueden
aplicarse planes para determinar las tasas de
incidencia en una poblacion.

2.2.10 HOMOGENEIDAD

Un lote es homogéneo con respecto a una determinada caracteristica si esta ultima esta distribuida de
manera uniforme en todo el lote con arreglo a una ley de probabilidad dada®.

NOTA: El hecho de que un lote sea homogéneo con respecto a una determinada caracteristica no indica que
el valor de la caracteristica sea el mismo en todo el lote.

Un lote es heterogéneo con respecto a una determinada caracteristica si esta ultima no esta distribuida de
manera uniforme en todo el lote. Los elementos de un lote pueden ser homogéneos con respecto a una
caracteristica y heterogéneos con respecto a otra.

2.2.11 DEFECTOS (CASOS DE NO CONFORMIDAD) Y CASOS CRITICOS DE NO CONFORMIDAD

Un defecto (no conformidad) ocurre en un elemento cuando una o varias caracteristicas de calidad no
satisfacen las especificaciones de calidad establecidas. Un elemento defectuoso es el que presenta uno o
varios defectos (véanse algunos ejemplos en la seccion 3.2.3).

! En su 22° periodo de sesiones (junio de 1997), la Comision del Codex Alimentarius abolié el sistema de numeracion
CAC/RM.

22 Tras comprobar, de ser necesario mediante un ensayo estadistico adecuado para la comparacion de dos muestras, como
un ensayo paramétrico del promedio/varianza de la caracteristica (p. ¢j. el ensayo de Aspin-Welch) o un ensayo no
paramétrico de la caracteristica para las proporciones (p. ¢j. prueba de ji cuadrado o ensayo de Kolmogorof-Smirnof)
(véanse las referencias 2, 3 y 4).
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La calidad del lote puede evaluarse con arreglo al porcentaje aceptable de elementos defectuosos o al
nimero maximo de defectos (casos de no conformidad) por cada 100 elementos, respecto de cualquier tipo
de defecto (véase también la seccion 2.2.7, en la que se define elemento).

La mayoria de los muestreos de aceptacion prevén la evaluacion de mas de una caracteristica de calidad,
que puede tener una importancia diversa dependiendo de consideraciones cualitativas, econémicas o de
ambos tipos. Se recomienda, por tanto, que los casos de no conformidad se clasifiquen en funcion de su
relevancia, como se sefiala a continuacion (véase asimismo la seccion 2.2.9, en la que se define
caracteristica):
e C(lase A: casos de no conformidad considerados de méaxima importancia en cuanto a la
calidad y/o inocuidad del producto (como las propiedades relacionadas con la salud, véase el
Cuadro 2).

e C(lase B: casos de no conformidad considerados de menor importancia que los de la Clase A.
Esta clasificacion deberia ser establecida por los comités del Codex sobre productos.
2.2.12 CURVA CARACTERISTICA OPERATIVA

Respecto de un determinado plan de muestreo, una curva caracteristica operativa (curva CO) describe la
probabilidad de aceptacion de un lote en funcién de su calidad efectiva. La curva pone en relacion el indice
de elementos defectuosos en los lotes (eje de abscisas) y la probabilidad de aceptacion de esos lotes en la
inspeccion (eje de ordenadas). En la seccion 4.1 se explica el principio de esa curva, que se ilustra mediante
un ejemplo.

2.2.13 RIESGO DEL PRODUCTOR Y RIESGO DEL CONSUMIDOR
Riesgo del productor (RP)

En la curva CO (véase la seccion 2.2.12) de un plan de muestreo, el riesgo del productor es la probabilidad
de rechazo de un lote con una proporcion P; de elementos defectuosos (por lo general, baja), establecida por
el plan de muestreo. Desde el punto de vista del productor, un lote de ese tipo no debe rechazarse.

En otras palabras, es la probabilidad de rechazar un lote equivocadamente.

Por lo general, este riesgo se expresa mediante una proporcion denominada Pos, que corresponde a la
proporcion de elementos defectuosos en un lote aceptado en el 95% de los casos (es decir, rechazado en el
5% de los casos).

Riesgo del consumidor (RC)

En la curva CO (véase la seccion 2.2.12) de un plan de muestreo, el riesgo del consumidor es la probabilidad
de aceptacion de un lote con una proporcion P, de elementos defectuosos (por lo general, baja), establecida
por el plan de muestreo. Desde el punto de vista del consumidor, un lote de ese tipo debe rechazarse.

En otras palabras, es la probabilidad de aceptar un lote equivocadamente.

Por lo general, este riesgo se expresa mediante una proporcion denominada Py, que corresponde a la
proporcion de elementos defectuosos en un lote aceptado en el 10% de los casos (es decir, rechazado en el
90% de los casos).

Distancia de discriminacion (D)

La distancia de discriminaciéon (D) es la distancia entre el riesgo del productor (RP) y el riesgo del
consumidor (RC), y deberia especificarse teniendo en cuenta los valores de las desviaciones normales de la
poblacion del muestreo, asi como los de las mediciones.

D=RC-RP

Relacion de discriminacion (RD)
La relacion de discriminacion es la relacion entre el riesgo del consumidor (RC) y el riesgo del productor
(RP). Generalmente es el valor de la relacion entre Py y Pos.
RD =Py
P s
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Esta relacion permite apreciar también la eficiencia de un plan de muestreo. Una relacién inferior a 35%
caracteriza un plan de muestreo con una eficiencia particularmente baja.

2.2.14 EL NIVEL DE CALIDAD ACEPTABLE (NCA) Y EL NIVEL DE CALIDAD LIMITE (CL)

La inspeccion de un lote mediante un plan de muestreo por atributos o por variables permitira la adopcion de
una decision acerca de la calidad del lote.

El nivel de calidad aceptable (NCA) relativo a un determinado plan de muestreo es el indice de elementos
no conformes correspondiente a una baja probabilidad de rechazo de un lote (habitualmente, un 5%).

El nivel de calidad aceptable (NCA) se utiliza como criterio de indexacion aplicado a una serie continua de
lotes que corresponde al indice maximo de elementos defectuosos aceptables en los lotes (o el nimero
maximo de elementos defectuosos por cada 100 unidades). Esta variable constituye un objetivo de calidad
establecido por los profesionales. Ello no quiere decir que todos los lotes con un indice de elementos
defectuosos superior al NCA seran rechazados tras la inspeccion, sino que, cuanto mayor sea la diferencia
entre el indice de elementos defectuosos y el NCA, mayor serd la probabilidad de rechazo del lote. Respecto
de un tamafio de muestra determinado, cuanto menor sea el NCA, mayor seran tanto la proteccion del
consumidor frente a la aceptacion de lotes con indices elevados de elementos defectuosos como la necesidad
de que el productor se ajuste a unos requisitos de calidad suficientemente elevados. Todo valor del NCA
debera ser realista en la practica y econdomicamente viable y, si es necesario, debera tener en cuenta aspectos
relativos a la inocuidad.

Debe reconocerse que la seleccion de un valor para el NCA depende de la caracteristica especifica
examinada y su relevancia (econémica o de otro tipo) para la norma en su conjunto. Podré realizarse un
analisis del riesgo para evaluar la probabilidad y la gravedad de las repercusiones negativas en la salud
publica, debidas, p. €j., a la presencia en los productos alimenticios de aditivos, contaminantes, residuos,
toxinas o microorganismos patogenos.

Las caracteristicas que pueden relacionarse con defectos criticos (p. €j., los riesgos sanitarios) se asociaran a
un NCA bajo (de 0,1% a 0,65%), mientras que las caracteristicas de composicion, como el contenido de
grasa 0 de humedad, se asociaran a un NCA mayor (p. ¢j., un 2,5% o un 6,5% son valores utilizados con
frecuencia en relacion con los productos lacteos). EI NCA se emplea como sistema de indexacion en los
cuadros de las normas ISO 2859-1, ISO 3951 y en algunos cuadros de las normas ISO 8422 e ISO 8423
(véase la seccion 1).

El NCA es un caso particular del riesgo del productor y suele ser distinto de Pys (véase la seccion 2.2.13).

La calidad limite (CL) respecto de un determinado plan de muestreo es el indice de elementos no conformes
correspondiente a una baja probabilidad de aceptacion de un lote (habitualmente, el 10%).

La calidad limite (CL) se emplea cuando un lote se examina aisladamente. Es un nivel de calidad
(expresado, p. ¢j., como el porcentaje de elementos no conformes del lote) que corresponde a una
probabilidad determinada y relativamente baja de aceptacion de un lote con un indice de elementos
defectuosos igual a la calidad limite. La CL suele definirse como el indice de elementos defectuosos de un
lote aceptado tras la inspeccion en el 10% de los casos. La CL es un sistema de indexacion que se emplea en
la norma ISO 2859-2, en la que se recomienda que el valor de la CL sea al menos el triple del NCA deseado,
con el fin de asegurar que los lotes de calidad aceptable cuenten con una probabilidad de aceptacion
razonable.

La CL suele ser muy baja cuando los planes tienen por objeto verificar los criterios de inocuidad de los
alimentos, mientras que suele ser mayor cuando los planes tienen por objeto verificar los criterios de calidad.

La CL es un caso particular del riesgo del consumidor y corresponde a Py (véase la seccion 2.2.13).

Los usuarios de los planes de muestreo tendran que acordar los valores del NCA o la CL del plan utilizado
para el control de calidad de los lotes.

» La RD de un plan de muestreo por atributos (n=2,c=0)es 27, la de un plan de muestreo por atributos (n =3, c=0) es
32, la de un plan de muestreo por atributos (n =5, C=0) es 36.
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Respecto de un determinado producto, debera asignarse s6lo un NCA (o una CL) a cada una de las dos clases
de casos de no conformidad especificadas en la seccion 2.2.11, o sea, un NCA bajo (p. €j. 0,65%) a los casos
de no conformidad de la Clase A (p. ¢j. contenido de plaguicidas en la leche de destete) y un NCA mas alto
(p. ¢j. 6,5%) a los casos de no conformidad de la Clase B (p. ej. contenido de proteinas en la leche de destete).

Por tanto, hay un plan de muestreo distinto para cada uno de los dos NCA (CL), y el lote s6lo se aceptara si
es aceptado por cada uno de los planes. Se puede emplear la misma muestra para las distintas clases si la
evaluacion no es destructiva para mas de un tipo de no conformidad. Si han de tomarse dos muestras, éstas
podran tomarse simultineamente por razones practicas.

2.2.15 AUTORIDAD COMPETENTE

La autoridad competente sera el funcionario designado por el pais importador y se encargara normalmente,
p. €j., de establecer el nivel de inspeccién y de introducir las “reglas de cambio del nivel de inspeccion”
(véase la seccion 2.2.16).

2.2.16 NIVELES DE INSPECCION Y REGLAS DE CAMBIO DEL NIVEL DE INSPECCION

El nivel de inspeccion pone en relacion el tamafio de la muestra con el tamafio del lote y, por lo tanto, con
la discriminacion entre ‘buena’ y ‘mala’ calidad. Por ejemplo, en los cuadros I y I-A de la norma ISO 2859-
1:1989 (E) y la norma ISO 3951:1989 (E) se incluyen siete y cinco niveles de inspeccion, respectivamente.
En relacion con un NCA determinado, cuanto menor sea el nimero del nivel de inspeccidon, mayor sera el
riesgo de que se acepten lotes de baja calidad.

Incumbe a la ‘autoridad competente’ establecer el nivel de inspeccion. A no ser que se indique otra cosa, se
aplicara el nivel de inspeccidn normal (11). El nivel reducido (I) o el nivel reforzado (IIT) deberian aplicarse
cuando se requiera una discriminacion menor o mayor, respectivamente. El nivel II prevé un tamafio de
muestra inferior al doble del tamafo del nivel I, mientras que el nivel Il prevé un tamafio de muestra
aproximadamente una vez y media el tamafio correspondiente al nivel II. Los niveles ‘especiales’ (S-1 a S-4)
deberian aplicarse cuando se requieran muestras de tamafio relativamente pequefio y puedan o deban
tolerarse riesgos de muestreo elevados.

Un esquema de muestreo prevé el ‘cambio’ de un plan de muestreo a otro con un nivel de inspeccion (normal,
reforzado o reducido) distinto. Es conveniente que todos los comités sobre productos incluyan reglas de
cambio del nivel de inspeccion en los planes de muestreo que se aplican a una serie continua de lotes.

La inspeccion normal esta destinada a proteger al productor contra la posibilidad de que haya un porcentaje
elevado de lotes rechazados cuando la calidad del producto es superior al NCA. No obstante, si se rechazan
dos de cinco (o menos) lotes sucesivos, habra que recurrir a una inspeccion reforzada. Por otra parte, si la
calidad de la produccion es sistematicamente superior al NCA, podran reducirse los costos de muestreo (a
discrecion de la autoridad competente) mediante la introduccion de planes de muestreo de inspeccion
reducida.

Las reglas de cambio del nivel de inspeccion aplicables a una serie continua de lotes se describen en detalle
en las secciones 4.2.2.4 y 4.3.4.

2.2.17 NUMERO DE ACEPTACION

Respecto de un plan de muestreo por atributos determinado, el nimero de aceptacion es la cantidad
maxima de unidades o casos no conformes que se permite en la muestra para que se acepte el lote. Los
planes con nimero de aceptacion cero se describen en la seccion 2.5.2.

2.2.18 TAMANO DEL LOTE Y TAMANO DE LA MUESTRA

Respecto de productos comercializados a escala internacional, el tamaifio del lote suele especificarse en el
manifiesto de envio. Si se ha de utilizar un tamafio de lote distinto a efectos de muestreo, el Comité
encargado del producto en cuestion deberia estipularlo claramente en la norma.

No existe una relacion matematica entre el tamafio de la muestra (n) y el tamafio del lote (N). Por tanto,
desde el punto de vista matematico, no hay inconveniente en tomar una muestra de pequeio tamafio para
inspeccionar un lote homogéneo de gran tamafio. No obstante, en los planes establecidos por la ISO y otros
documentos de referencia se ha introducido deliberadamente una relacion para reducir el riesgo de que se
tomen decisiones incorrectas en el caso de lotes grandes. La razon f = n/N afecta al error de muestreo sélo
cuando el tamaiio del lote es reducido. Ademas, cuando se trata de proteger al consumidor (en especial, su
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salud), se recomienda seleccionar muestras de mayor tamafio cuando el tamafio del lote es grande, como se
ilustra en el ejemplo que figura a continuacion.

Ejemplo: Inspeccion del contenido de grasa en leche entera de 8500 elementos mediante planes de
muestreo por atributos con un NCA del 2,5%.

Podrian emplearse dos planes distintos: el plan 1 (n=5, ¢ =0, CL =36,9%) y el plan 2
(n =50, c=3,CL =12,9%).

Con la CL del plan 1, los lotes que presentan un indice de casos no conformes del 36,9% (es decir,
3136 elementos no conformes) se aceptan en el 10% de los casos.

Con la CL del plan 2, los lotes que presentan un indice de casos no conformes del 12,9% (es decir,
1069 elementos no conformes) se aceptan en el 10% de los casos.

La eleccion del plan 2 evita, en el 10% de los casos, el riesgo de colocar en el mercado (3136-1069)
= 2067 elementos no conformes.

Cuando la razon f=n/N (donde n es el tamafio de la muestra y N es el tamafio del lote) es menor o igual al
10% y se da por supuesto que los lotes son homogéneos, el tamafio absoluto de la muestra es mas importante
que su relacion con el tamano del lote.

No obstante, con el fin de reducir el riesgo de aceptar cantidades elevadas de elementos defectuosos, el
tamafio de la muestra se suele incrementar a medida que aumenta el tamafo del lote, en especial cuando se
supone que este ultimo no es homogéneo.

Con un lote de tamaiio considerable resulta factible y econdmico tomar una muestra grande, manteniendo al
mismo tiempo una relacion lote/muestra elevada, a fin de lograr una discriminacién mejor (entre lotes
aceptables e inaceptables). Ademas, dado un determinado conjunto de criterios de la eficacia del muestreo, el
tamafio de la muestra no aumentara con la misma rapidez que el tamafio del lote y, ademas, dejard de
aumentar cuando éste supera un cierto tamafo. Sin embargo, existe una serie de motivos para limitar el
tamafio del lote:

la formacion de lotes mas grandes puede traducirse en la introduccion de una calidad muy variable

el ritmo de produccidén o suministro puede ser demasiado bajo para permitir la formacion de lotes
grandes

los aspectos practicos relacionados con el almacenamiento y la manipulacion pueden impedir la
formacion de lotes grandes

la accesibilidad para la toma de muestras aleatorias puede resultar dificil con lotes grandes

las consecuencias econdmicas del rechazo de un lote grande son considerables.

2.3 PROCEDIMIENTOS DE MUESTREO

2.3.1 GENERALIDADES

Los procedimientos de muestreo deberian aplicarse de conformidad con las normas apropiadas de la ISO
relativas al producto de que se trate, p. €]. la norma ISO 707 para el muestreo de leche y productos lacteos.
2.3.2 EMPLEO DE FUNCIONARIOS DE MUESTREO

El muestreo deberia ser realizado por personas capacitadas en las técnicas de toma de muestras por el pais
importador.

2.3.3 MATERIAL OBJETO DE MUESTREO

Debe definirse claramente cada uno de los lotes que hayan de examinarse. El comité del Codex encargado
del producto en cuestion deberia estipular el procedimiento aplicable en los casos en que no se designen los
lotes.
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2.3.4 MUESTREO REPRESENTATIVO
El muestreo representativo es un procedimiento empleado para tomar o formar una muestra representativa’.

Las disposiciones de esta clausula deberan completarse, de ser necesario, mediante procedimientos relativos,
p. €j., al modo de toma y preparacion de una muestra. Estos procedimientos deberan ser definidos por los
usuarios, en particular los comités del Codex sobre productos.

El muestreo aleatorio consiste en la recogida de n elementos de un lote de N elementos, de forma que todas
las combinaciones posibles de n elementos tengan la misma probabilidad de ser seleccionadas. La
aleatoriedad se puede conseguir utilizando una tabla de nimeros aleatorios que puede elaborarse mediante
programas informaticos.

Con el fin de evitar cualquier controversia acerca de la representatividad de la muestra, debera seleccionarse,
en la medida de lo posible, un procedimiento de muestreo aleatorio, independiente o combinado con otras
técnicas de muestreo.

Suponiendo que los elementos se puedan numerar u ordenar, incluso virtualmente cuando no sea posible
disponer de elementos individuales (p. ¢j. en el caso de una cuba de leche o un silo de grano), la seleccion de
los elementos o unidades que forman la muestra debera realizarse de la forma siguiente:

1. Numerar todos los elementos o unidades de muestreo del lote (reales o virtuales)

2. El niimero de los elementos o unidades de muestreo que han de tomarse se determina de forma
aleatoria utilizando el cuadro 3 de la norma ISO 2859-0:1995 o cualquier otro cuadro de
numeros aleatorios aprobado.

La toma de muestras deberd realizarse de forma aleatoria y, en la medida de lo posible, durante la carga o
descarga del lote.

Si el lote es heterogéneo, tal vez una muestra aleatoria no sea representativa del lote. En esos casos, el
muestreo estratificado puede constituir una solucion. El muestreo estratificado consiste en dividir el lote en
distintos estratos o zonas, cada uno de los cuales serd mas homogéneo que el lote original. A continuacion, se
extrae una muestra aleatoria de cada uno de esos estratos siguiendo instrucciones especificas que pueden ser
redactadas por los comités del Codex sobre productos. Cada estrato puede inspeccionarse después mediante
muestreo aleatorio, que suele comprender de 2 a 20 elementos o unidades por muestra (véanse los planes de
muestreo ISO 2859-1 con los codigos A a F para el nivel de inspeccion I1). No obstante, antes del muestreo,
es necesario remitirse, cuando proceda, a las instrucciones especificas de los comités del Codex sobre
productos.

Cuando no se puede realizar el muestreo de forma aleatoria®, p. ¢j., en el caso de un almacén muy grande en
el que las mercancias estan desordenadas o cuando el proceso de produccion conlleva un fendmeno peridodico
(p. ¢j. un contaminante localizado de forma especifica en una zona concreta del silo o un regulador que se
desajusta cada k segundos, de manera que cada k segundos los productos envasados mediante ese
mecanismo presentan defectos), resulta indispensable:

1. Evitar en lo posible la seleccion de elementos de acceso mas facil o que pueden diferenciarse por
una caracteristica visible.

2. En el caso de fenomenos periddicos, evitar la toma de muestras cada k segundos, o del k® envase
o cada k centimetros, y tomar una unidad de cada n paletas, preenvases, etc.

2.3.5 PREPARACION DE MUESTRAS
2.3.5.1 Muestras primarias

Una muestra primaria es la ‘porcion de producto’ extraida de un lote durante la primera fase del proceso de
muestreo, que constituira normalmente un elemento (si se ha tomado de un lote de productos preenvasados)
0 una porcioén de muestreo (si se ha extraido de un lote a granel) (no obstante, una ‘porcion de muestreo’
puede considerarse un ‘elemento’ si las mediciones se realizan en porciones de muestreo individuales). En la

# yéase la definicion de muestra representativa en la seccion 2.2.3.

» La evaluacién de una situacion de ese tipo puede realizarse, en el caso de un fenémeno periddico, mediante la
observacion del diagrama de control del proceso, mientras que, en el ejemplo relativo al almacenamiento, habrd que
obtener informacion de los encargados del almacén, de laboratorios o de organizaciones profesionales.
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medida que sea factible, las muestras primarias deberian tomarse en todo el lote y deberian anotarse las
excepciones a este requisito. Con el fin de facilitar el analisis en el laboratorio, deberia tomarse una cantidad
suficiente de muestras primarias de tamafio parecido. Durante la toma de muestras primarias (elementos o
porciones de muestreo) y en todos los procedimientos subsiguientes habran de tomarse precauciones a fin de
mantener la integridad de la muestra (p. ej. para evitar la contaminacion de las muestras o cualquier otro
cambio que pueda repercutir de forma negativa en la cantidad de residuos o los resultados analiticos, o que
tengan como resultado que la muestra de laboratorio no sea representativa de la muestra compuesta del lote).

2.3.5.2 Muestra compuesta

Cuando el plan de muestreo lo requiera, se obtendra una muestra compuesta combinando con cautela las
muestras primarias (los elementos) de un lote de productos preenvasados, o las muestras primarias (las
porciones de muestreo) de un lote a granel (no preenvasado).

Salvo por razones econdmicas, no se recomienda esta técnica de muestreo, debido a la pérdida de
informacion sobre los cambios de muestra a muestra debido a la combinaciéon de muestras primarias.

2.3.5.3 Muestra final

La muestra a granel debe constituir, en la medida de lo posible, la muestra final y ha de entregarse al
laboratorio para su analisis. Si la muestra a granel es demasiado grande, la muestra final podra prepararse a
partir de ella mediante un método de reduccion adecuado. En ese proceso, sin embargo, no se deben cortar o
dividir los elementos individuales.

Las disposiciones legislativas nacionales pueden exigir que la muestra final se subdivida en dos o mas
porciones para analizarlas por separado. Cada porcion debe ser representativa de la muestra final.

2.3.6 ENVASADO Y TRANSMISION DE LAS MUESTRAS DE LABORATORIO

La muestra que finalmente se entrega al laboratorio se denomina muestra de laboratorio y adoptara la
forma de la muestra final o de una porcion representativa de esta ultima.

La muestra de laboratorio debera conservarse de modo que se impida la alteracion de la caracteristica
inspeccionada (p. ¢j. en el caso de controles microbiologicos, mediante el uso obligatorio de un recipiente
esterilizado y refrigerado). Ademas, la muestra de laboratorio deberia mantenerse en un recipiente limpio e
inerte que ofrezca una proteccion adecuada contra la contaminacion externa y evite el deterioro de la muestra
durante el transito. El recipiente deberia luego precintarse de forma que se pueda detectar toda apertura no
autorizada y enviarse al laboratorio lo antes posible, adoptando todas las precauciones necesarias para evitar
derrames o el deterioro (p. €j., los alimentos congelados deberian conservarse en ese estado y las muestras
perecederas deberian mantenerse refrigeradas o congeladas, segun convenga).

2.3.7 INFORMES DE MUESTREO

Toda operacion de muestreo conlleva la redaccion de un informe de muestreo, como se describe en la
clausula 4.16 de la norma ISO 7002, en el que se indique, en particular, el motivo del muestreo, el origen de
la muestra, el método de muestreo y la fecha y el lugar de este ultimo, asi como otro tipo de informacion que
pueda resultar de ayuda para el analista, como la hora y las condiciones del transporte. Las muestras se
identificaran de forma clara, en especial las destinadas al laboratorio.

En caso de cualquier desviacion con respecto al procedimiento de muestreo recomendado (cuando haya
habido que apartarse, por cualquier motivo, del método aconsejado), es necesario adjuntar al informe de
muestreo otro informe detallado sobre el procedimiento diverso que, de hecho, se ha aplicado. En ese caso,
sin embargo, no podra adoptarse ninguna decision en el momento de la inspeccién, sino que la decision
debera ser adoptada por las autoridades competentes.

24 ERRORES DE ESTIMACION

Los resultados cuantitativos tienen so6lo un valor limitado si no se acompafian de una estimacion de los

errores aleatorios (imprevisibles) y sistematicos (previsibles) asociados a ellos. (Los errores aleatorios

afectan a la precision del resultado, mientras que los sistematicos afectan a la exactitud).

Los planes de muestreo estan expuestos a dos tipos de errores:

- error de muestreo (debido a que la muestra no representa con exactitud la poblacion de la que se ha
tomado); y
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- error de medicién (debido a que el valor medido de la caracteristica no representa con exactitud el valor
auténtico de la caracteristica en la muestra).

Es conveniente que se cuantifiquen y reduzcan al minimo los errores de muestreo relacionados con cualquier
plan de muestreo, asi como los errores de medicion propios del analisis.
La desviacion normal tipica o se obtiene mediante la siguiente formula:

_ 2 2
O =40,+0,,

donde o; es la desviacion tipica de muestreo y oy, es la desviacion tipica de medicion.
e Primer caso (el mas frecuente): el error analitico es insignificante en comparacion con el error de
muestreo, o sea, el error analitico es como maximo un tercio del error de muestreo. En este caso,

on<0y/3,and o <\Jol(1+1/9) =1,05x o,

La desviacion tipica respecto de los resultados observados sera como méaximo un 5% mas grande que la
desviacion tipica de muestreo teniendo en cuenta el error analitico.

e Segundo caso: el error analitico es mayor de un tercio del error de muestreo

Este caso no se aborda en las presentes Directrices.

25 TIPOS DE PLANES DE MUESTREO SIMPLE

2.5.1 PLANES DE MUESTREO SIMPLE PARA LA INSPECCION CON VISTAS A DETERMINAR EL
PORCENTAJE DE ELEMENTOS NO CONFORMES

2.5.1.1 Principios de la inspeccion por atributos con vistas a determinar el porcentaje de
elementos no conformes

El texto y las curvas que figuran a continuaciéon describen los principios de inspeccion con vistas a
determinar el porcentaje de elementos no conformes mediante planes de muestreo simple por atributos y por
variables, asi como su eficacia.

Un plan de muestreo para la inspeccién por atributos es un método para evaluar la calidad de un lote
consistente en clasificar cada porcion de muestreo como una caracteristica o atributo conforme o no
conforme, segin se cumpla o no la especificacion de la norma del Codex. Esa caracteristica puede ser
cualitativa (p. ej., la presencia de una maca en la fruta) o cuantitativa (p. €j., el contenido de sodio de un
alimento dietético, clasificado como conforme o no conforme de acuerdo con un limite establecido). Se
cuenta luego el numero de porciones de muestreo que presentan el atributo de no conforme y, si no se
sobrepasa el numero de aceptacion establecido por el plan, se acepta el lote; en caso contrario, se rechaza.

EJEMPLO 1: Plan de muestreo simple por atributos con un NCA = 2,5% para inspeccionar el
contenido de sodio de un lote de queso dietético de bajo contenido de sodio, para el que la norma del
Codex 53-1981 establece un contenido maximo de sodio de 120 miligramos por 100 gramos de
producto (expresado como U= 120 mg/100 g).

Decision que debe adoptarse de acuerdo con ese plan:

Se aceptara el lote si no hay porciones de muestreo no conformes (c = 0) en una muestra de cinco
porciones (n = 5); la porciéon de muestreo no conforme se define como aquélla cuyo contenido de
sodio, dadas las tolerancias analiticas, es superior al establecido en la especificacion relativa al sodio
en los quesos dietéticos, es decir, 120 miligramos.

La figura 1 que aparece a continuacion representa la curva caracteristica operativa de este plan y
muestra que, en el 50% de los casos, en la inspeccion se aceptan lotes que presentan el 13% de
elementos defectuosos.
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Figura 1: Curva CO, planes de muestreo por atributos

OPERATING CHARACTERISTIC CURVE

Single sampling plans with AQL =2,5%

n =5 = number of items in the sample

¢ =0 =lot acceptance number

LQ = Limiting Quality level = Rate of nonconforming items in lots accepted in 10% of cases=36,5%
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CURVA CARACTERISTICA OPERATIVA
Planes de muestreo simple con NCA = 2,5%
n =5 = numero de elementos de la muestra
¢ = 0 = namero de aceptacion del lote
CL = nivel de calidad limite = indice de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos =
36,5%
Probabilidad de aceptacion del lote
Tasa de elementos no conformes en los lotes

EJEMPLO 2: Plan de muestreo simple por atributos con un NCA = 6,5% para la inspeccion de la
calidad de guisantes congelados rapidamente y preenvasados.

Caracteristicas del plan:

Criterio de no conformidad: la bolsa preenvasada contiene mas del 15% m/m de guisantes
defectuosos (guisantes decolorados, guisantes con maca, etc.)

Numero de unidades de la muestra: n= 13

NCA =6,5%

Numero de aceptacion: ¢ = 2 = nimero maximo aceptable de bolsas defectuosas en la muestra
(criterio de aceptacion del lote)

Numero de rechazo: Re = 3 = nimero minimo de bolsas defectuosas en la muestra que comporta el
rechazo del lote (criterio de rechazo del lote)

Decision que debe adoptarse de acuerdo con ese plan:

El lote se aceptara si no hay mas de 2 bolsas defectuosas en una muestra de 13 bolsas.
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2.5.1.2 Principios de la inspeccion por variables con vistas a determinar el porcentaje de
elementos defectuosos

25121 Generalidades

Un plan de muestreo por variables es un método para evaluar la calidad de un lote consistente en medir, en
relacion con cada elemento, el valor de una variable que caracteriza el producto analizado.
EJEMPLOS (con el fin de ilustrar la diferencia entre los planes de muestreo por atributos y por
variables, se utiliza el ejemplo del queso dietético con un contenido maximo de sodio para los planes
por variables)
e El contenido maximo U de sodio de un queso dietético de bajo contenido de sodio, para el
que la norma del Codex 53-1981 establece un contenido maximo de sodio de 120
miligramos por 100 gramos de producto;

e El contenido minimo L de grasa en la leche entera;

e Una escala de valores, como el contenido de vitamina A de un preparado para lactantes,
comprendidos entre L y U.

La inspeccion consiste en medir la variable que caracteriza el producto objeto de inspeccion respecto de cada
uno de los n elementos que forman la muestra, asi como en calcular luego el promedio X de esos n elementos
de la muestra.
La decision acerca de la aceptacion o el rechazo del lote se adoptara comparando el contenido medio X con el
valor numérico de una expresion algebraica que incluye los factores siguientes:
e 0 bien el valor maximo U de la especificacion (si se ha de inspeccionar el valor maximo), o
bien el valor minimo L de la especificacion (si se ha de inspeccionar el valor minimo), o
bien L y U (si se ha de inspeccionar una escala de valores);

e ladesviacion tipica de los valores de la variable inspeccionada del lote;

e una constante de aceptacion K, determinada por el plan de muestreo y dependiendo de la ley
de distribucion del NCA de la variable medida.

La expresion algebraica depende también del hecho de que se conozca o no la desviacion tipica. Las
formulas de decision se indican en las secciones 2.5.1.2.2' y 2.5.1.2.3.

2.5.1.2.2 La desviacion tipica o de la distribucion es conocida (método o)

El método o (véase la seccion 2.2.19) se emplea, p. ¢j., en el caso de inspecciones realizadas por
profesionales, que, debido al elevado nimero de inspecciones que realizan, saben cual es la desviacion tipica
con la precision suficiente como para considerarla como conocida. En el cuadro 3 que figura a continuacion
se definen las reglas de aceptacion y rechazo de los lotes.

Cuadro 3: Criterios de aceptacion y rechazo de un lote empleando el método

Inspeccion de un valor |Inspeccion de un valor | Inspeccion de una escala
minimo L maximo U de valores
X>L X <U L<X<U
Lote aceptado - - -
X >L+Ko X <U-Ko L+Ko< X<U-Ko
Lote rechazado - - - -
X <L+Ko X>U-Ko X<L+Ko,oX>U -
Ko

EJEMPLO: Inspeccion del contenido maximo U de sodio de un lote de queso dietético de
bajo contenido de sodio, para el que la norma del Codex 53-1981 establece un contenido
maximo de sodio de 120 miligramos por 100 gramos de producto.

Valor analizado U = 120 miligramos de sodio por 100 gramos de queso dietético

Datos del plan de muestreo seleccionado, tomado de la norma ISO 3951 (véase el cuadro 19):
- n =15, nimero de elementos de la muestra;

- K=1,39, constante de aceptacion;
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NCA =2,5%.

c = 3,5 mg, la desviacion tipica conocida de acuerdo con datos experimentales durante

un periodo de produccion amplio, facilitada a los inspectores por los profesionales.
Resultados de las mediciones:

x; indica el contenido de sodio medido en el primer elemento = 118 mg;
X; indica el contenido de sodio medido en el segundo elemento = 123 mg;
x3 indica el contenido de sodio medido en el tercer elemento = 117 mg;
X4 indica el contenido de sodio medido en el cuarto elemento = 121 mg;

x5 indica el contenido de sodio medido en el quinto elemento = 111 mg;

X indica el promedio de los contenidos de sodio obtenidos en la muestra de cinco
elementos

o XU Xo FX X X
5
Conclusion: sabiendo que U - Ko = 120 - (1,39 x 3,5) = 115,1 mg, se deduce que

=118 mg

X> U - Ko, por lo que se rechaza el lote.

En la figura 2 se muestra la curva caracteristica operativa del plan por variables.

Figura 2: Curva CO, plan de muestreo simple por variables, desviacion tipica conocida

Probability of acceptance

n = numero de elementos de la muestra = 5
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K = 1,39 = constante de aceptacion establecida por el plan
CL =20,7% = tasa de elementos no conformes aceptados en el 10% de los casos

Probabilidad de aceptacién
Tasa de elementos no conformes

2.5.1.2.3 La desviacion tipica o de la distribucién es desconocida (método s)

Cuando la desviacion tipica o de la distribucion de valores es desconocida (p. €j., en el caso de inspecciones
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efectuadas por departamentos oficiales que, debido al numero insuficiente de inspecciones que realizan,
ignoran el valor de la desviacion tipica con la precision suficiente como para considerarla conocida), el
método recibe el nombre de método s, puesto que la desviacion tipica o se calcula mediante la ecuacion

, denominada estimador de la desviacidn tipica (véase la seccion 2.2.20).

En este caso, la distribucion de los promedios calculados a partir de la muestra corresponde a una
distribucion Student con n-1 grados de libertad. En el cuadro 4 que figura a continuacién se definen las
reglas de aceptacion y rechazo de los lotes.

Cuadro 4: Criterios de aceptacion y rechazo de un lote empleando el método s

Inspeccion de un valor |Inspeccion de un valor | Inspeccion de una escala
minimo L maximo U de valores comprendidos
entre Ly U
X >L X <U L<X<U
Lote aceptado - - -
X2L+Ks X £U-Ks L+Ks<X<U-Ks
Lote rechazado - - - -
X <L+Ks X>U-Ks X<L+Ks,oX>U-Ks

EJEMPLO: Inspeccion del contenido maximo U de sodio de un lote de queso dietético con
bajo contenido de sodio, para el que la norma del Codex 53-1981 establece un contenido
maximo de sodio de 120 miligramos por 100 gramos de producto.

Valor analizado U = 120 miligramos de sodio por 100 gramos de queso dietético

Datos del plan de muestreo seleccionado, tomado de la norma ISO 3951 (véase el cuadro 16):
- n =15, nimero de elementos de la muestra;

- K=1,24, constante de aceptacion;

- NCA =2,5%.

Resultados de las mediciones™:

e X indica el contenido de sodio medido en el primer elemento = 118 mg;

e X, indica el contenido de sodio medido en el segundo elemento = 123 mg;
e x;indica el contenido de sodio medido en el tercer elemento = 117 mg;
e x,indica el contenido de sodio medido en el cuarto elemento = 121 mg;

e Xsindica el contenido de sodio medido en el quinto elemento = 111 mg;

e X indica el promedio de los contenidos de sodio obtenidos en la muestra de cinco
elementos

o XX X X X
5

e sindica el estimador de la desviacion tipica calculada en la muestra:

=118 mg

e Conclusion: sabiendo que U - Ks = 120 - (1,24 x 4,6) = 114,3 mg, se deduce que )_(> U -
Ks y se rechaza el lote (véase el cuadro 3)

26 Con el fin de destacar la diferencia con el método o, los valores numéricos son idénticos a los indicados en relacion con
dicho método.
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2.5.1.2.4 Comparacion de los métodos o y s

En la mayoria de los casos, se emplea el método s, puesto que la desviacion tipica no se conoce. El método o
puede utilizarse en el caso de procesos bien conocidos y controlados (véase la seccion 2.5.1.2.2).

La diferencia entre los dos métodos se debe al valor de la CL (tasa de defectos en los lotes aceptados en el
10% de los casos); véanse los ejemplos presentados en las secciones 2.5.1.2.2 y 2.5.1.2.3, en los que:

método o: la CL es el 20,7%, como resultado de las caracteristicas del plan (NCA = 2,5%,

n=5,K=1,39).
método s: la CL es el 35%, como resultado de las caracteristicas del plan (NCA = 2,5%,
n=>5,K=1,24).

En el cuadro 5 y la figura 3 que aparecen a continuaciéon se compara la eficacia de los dos planes y se
muestra que el método ¢ es mas eficaz que el método s, puesto que, cuando el nimero de elementos de la
muestra es idéntico, el método o ofrece una discriminacién mayor entre los productos de buena y mala
calidad y la curva CO desciende de forma mas pronunciada.

Figura 3: Comparacion de las curvas CO de planes de muestreo por variables: método s
y método G, con el mismo NCA (2,5%) y el mismo tamafio de muestra (cinco elementos)*

Lacomparacion muestra que el método sigma es mas eficaz, puesto que elnivel de calidad limite, esdel 21,4 % con el método sigma y del 35 % con elmétodo s

0.3 »-método son = SIK = | cl =

método sigma:n = 5, K — 1,30 cW~
L

01 4 21%.,
\‘\
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probabilidad de aceptacion de los lotes

Tasa de elementos defectuosos en los lotes

Cuadro 5: Probabilidad de aceptacion del lote en funcion de la tasa de elementos defectuosos y el
método de muestreo (método s, método G)
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Probabilidad de aceptacion del lote
Tasa de productos defectuosos en
los lotes Método o Método s
0% 100% 100%
0,4% 99,8% 99%
1,38% 96,5% 95%
2,48% 90% 90%
5,78% 65,9% 75%
12,47% 29,7% 50%
22,88% 7,4% 25%
34,98% 1,2% 10%
42,97% 0,3% 5%
58,11% 0% 1%
100% 0% 0%

2.5.1.3 Comparacion de la eficacia de una inspeccion por atributos y por variables para una
tasa de elementos defectuosos determinada

Si la caracteristica inspeccionada es cuantitativa y presenta una distribucién normal (p. ¢j., la inspeccion del
contenido de sodio en un queso dietético), se puede emplear tanto un plan de muestreo por atributos como un
plan de muestreo por variables. Como la eficacia de un plan de muestreo por atributos es inferior (véase mas
adelante), en este caso es preferible seleccionar un plan de muestreo por variables (véase la seccion 2.5.1.4).

En la figura 4, que aparece a continuacion, se compara la eficacia de un plan por variables (método G) y un
plan por atributos con el mismo NCA (2,5%), y un tamafio de muestra de cinco elementos, y se muestra que
el plan por variables es mas eficaz que el plan por atributos, puesto que la calidad limite de los lotes
aceptados en el 10% de los casos es inferior en los planes por variables (21,4%) que en los planes por
atributos (36,9%).

Compared operating characteristic curves of a sampling plan by attributes and a sampling plan by
variables of the same AQL =2,5%, and having the same sample size of 5 items

Comparison shows that the variables plan is more effective since the Limiting Quality Level, i.e. the rate
of nonconforming items in lots accepted in 10% of case is 21,4% with variables plan as against 30% for

attributes plan
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Figura 4: Comparacion de las curvas CO de un plan de muestreo por variables y un plan de muestreo
por atributos

Comparacion de las curvas CO de un plan de muestreo por atributos y un plan de muestreo por variables con
el mismo NCA = 2,5% e idéntico tamafio de muestras de cinco elementos. La comparacion permite concluir
que el plan por variables es mas eficaz, puesto que el nivel de calidad limite, es decir, la tasa de elementos no
conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos, es del 21,4% en el plan por variables y del 30% en el
plan por atributos.

Planes de muestreo simple por atributos
n = nimero de elementos de la muestra =5
¢ = numero de aceptacion del lote = 0

CL =nivel de calidad limite = tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos =
36,5%

Planes de muestreo simple por variables y con una desviacion tipica conocida
n = nimero de elementos de la muestra
K = constante de aceptacion establecida por el plan

CL =nivel de calidad limite = tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos =
21,4%

Probabilidad de aceptacion del lote

Tasa de elementos no conformes en los lotes
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2.5.1.4 Arbol de decision para la seleccion de un plan de muestreo por atributos o por variables

La seleccion de un plan de muestreo por atributos o por variables deberia realizarse de acuerdo con este arbol

de decision:

Pregunta 1
r¢El  parametro
mensurable?

analizado es

Si la respuesta es#KO

Ejemplo: Inspeccion del aspecto
de la fruta enumerando los
defectos visuales de esta ultima

v

SELECCIONAR UN PLAN
POR ATRIBUTOS, ya que el
parametro analizado es
cualitativo (defecto de la fruta)

Si la respuesta&ﬂi

Ejemplo: Contenido de sodio de
un queso, contenido de agua de
una mantequilla, contenido de
grasa de un queso

v

Responder a la pregunta 2 antes
de realizar la seleccion

e

Pregunta 2

(Se distribuyen (o son
transformables) los valores de la
variable mensurable de acuerdo
con una ley Laplace-Gauss de
probabilidad, denominada ley
Normal? (Conviene consultar la
norma ISO/CD 5479, en que se
aborda la normalidad de una
distribucion)?’

Si la respuesW
EXISTE CER

Ejemplo: El contenido de grasa
de un queso, puesto que la
variable relativa al contenido de
grasa se expresa en funcion de la
grasa en el extracto seco y

porque no se puede determinar
con rapidez si el cociente de dos

variables  normales sigue
también una ley normal
SELECCIONAR UN PLAN

POR ATRIBUTOS, ya que este
tipo de planes no impone
condiciones sobre la ley de
distribucion de los valores de la
variable mensurable

7 No deberia recurrirse a una transformacién para normalizar la distribucién de una variable, a menos que

existan pruebas documentales que la justifiquen.

\>

Si la respuesta es Si

v

SELECCIONAR UN  PLAN
POR VARIABLES, ya que, a
igualdad de eficacia, este tipo de
planes requiere la toma y el
analisis de un menor niimero de
elementos que los planes por

atributos
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2.5.1.5 Ventajas e inconvenientes comparativos de los planes por atributos y los planes por
variables

Si puede aplicarse tanto un plan por atributos como un plan por variables, p. ej. para el analisis del contenido
de sodio de un queso dietético, la seleccion debera efectuarse tras consultar en particular el cuadro 6 que
figura a continuacion sobre las ventajas y los inconvenientes comparativos de ambos planes™.

Cuadro 6: Comparacion de los planes de muestreo por atributos y por variables

VENTAJAS INCONVENIENTES

PLANES  POR |Ninguna condicion sobre la ley|Menos eficaces que los planes por
ATRIBUTOS matematica de distribucion de la|variables para una muestra del mismo
variable inspeccionada tamafio, de n porciones de muestreo (la
CL es mayor)

Mayor sencillez de elaboracion de los
resultados relativos con la muestra Mas costosos que los planes por
variables, ya que la muestra tomada
requiere mas porciones de muestreo que
las que se necesitan si se usa un plan
por variables para lograr la misma
eficacia

PLANES POR |Mas eficaces que los planes por|No pueden emplearse en todos los casos

VARIABLES

atributos para una muestra del mismo
tamano, de n porciones de muestreo (la
CL es menor); para el mismo NCA,
resultan menos costosos que los planes
por atributos, ya que la muestra tomada
requiere menos porciones de muestreo

porque, para validar las formulas de
calculo, la ley matematica de
distribucion de la variable
inspeccionada ha de seguir
necesariamente o aproximadamente una
ley normal

que las que se necesitan si se usa un
plan por atributos para lograr la misma
eficacia

En el cuadro 7 que figura a continuacion se comparan los tamafios de muestra necesarios para la inspeccion
por atributos y por variables

Cuadro 7: Comparacion de los tamaifios de muestra con planes de muestreo por atributos y por
variables (nivel de inspeccion normal), por tamaifio de muestra y cédigo

Codigo por tamaiio de Tamaiios de muestra
muestra®
Inspeccion por atributos Inspeccion por variables

C 5 4

F 20 10
H 50 20
K 125 50
N 500 150

* Del cuadro 1 de la norma ISO TR 8550; el codigo indica la combinacion del
tamaio del lote y los “niveles de inspeccion” (véase la seccion 2.2.12)

2% Cuando la inspeccion de dos especificaciones (p. ¢j., el contenido de grasa y el contenido de sodio de un queso dietético)
requiere la aplicacion de un plan por atributos (para el contenido de grasa) y por variables (para el contenido de sodio), se
recomienda, por simples motivos de comodidad de la inspeccion, recurrir a un plan por atributos para las dos
especificaciones.
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2.5.1.6 Situacion recomendada para los planes de muestreo por atributos

Los planes por atributos son mas seguros que los métodos por variables (no estan sujetos a hipotesis sobre la
forma de distribucion) y su aplicacion es mas sencilla. El muestreo por atributos se recomienda cuando se
evaltian lotes aislados. De ser necesario, las mediciones (variables) pueden convertirse en atributos para
facilitar el muestreo por atributos.

2.5.1.7 Situacion recomendada para los planes de muestreo por variables

El método por variables requiere una muestra de tamafio mas reducido que el método por atributos para
lograr un determinado grado de proteccion contra decisiones equivocadas, una consideracion importante
cuando el muestreo es destructivo. Sin embargo, como cada una de las caracteristicas cualitativas debe
examinarse por separado, el método por variables resulta menos adecuado, ya que aumenta el nimero de
mediciones que deben realizarse en un elemento individual.

2.5.2 PLANES DE MUESTREO CON NUMERO DE ACEPTACION CERO

(Véase la norma ISO/DIS 14 560)

Esta norma aborda la necesidad de planes de muestreo, basados en un ndmero de aceptacion cero, que
establecen niveles de calidad (no conformidad) expresados en partes por millon (ppm o mg/kg) en lotes
aislados. La norma no trata los casos de no conformidad poco relevantes.

Los planes de muestreo de aceptacion cero en la norma ISO/DIS 14 560 pueden aplicarse, p. ¢€j. (pero no
s0l0), a la inspeccion de a) los elementos finales y de b) los componentes y las materias primas. La seleccion
del plan adecuado depende del grado deseado de proteccion del consumidor para un determinado nivel de
calidad deseada del producto, asi como del tamafio del lote.

2.5.3 PLANES DE MUESTREO PARA LA INSPECCION DE CASOS DE NO CONFORMIDAD CRIiTICOS

Los casos de no conformidad criticos indican que los elementos son peligrosos o potencialmente peligrosos
y pueden causar una enfermedad o la muerte.

2.5.3.1 Procedimiento de la norma ISO 2859-0

Para establecer el tamafio de muestra adecuado puede aplicarse el procedimiento que se describe a
continuacion (véase la norma ISO 2859-0).

Se aplica una férmula sencilla que pone en relacion:

a) el nimero maximo d de casos de no conformidad criticos/elementos no conformes criticos
que se admiten en el lote;

b) el tamafo N del lote;

c) el tamano n de la muestra;

d) el riesgo P que se esta dispuesto a asumir de no detectar un caso de no conformidad o un elemento no

conforme, es decir, la probabilidad de no detectar al menos un defecto critico (con frecuencia, se
selecciona un B inferior o igual a 0,1%);

e) la probabilidad p del nimero méaximo de elementos no conformes admitidos en el lote
inspeccionado (se suele seleccionar un valor p inferior o igual a 0,2%)
p = d/N, d = Np redondeado a la baja hasta el nimero entero mas proéximo;

o el tamafo n de la muestra se obtiene a partir de la siguiente ecuacion (redondeandola al alza
hasta el nimero entero mas préoximo):

n=(N-d?2)(-p""")
. el lote se aceptara si no se detectan casos de no conformidad criticos en la muestra.
EJEMPLO: Deteccion de latas selladas defectuosas

Determinacion del tamafio de la muestra para la inspeccion de elementos no conformes criticos (latas
selladas defectuosas) en un lote de N = 3454 latas, donde:
el porcentaje maximo p de elementos no conformes criticos es de 0,2%

el riesgo maximo asumido 3 de aceptar la no deteccion de un elemento no conforme es de 0,1%

el criterio de aceptacion c del lote es 0 (ningin elemento no conforme en la muestra)
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el criterio de rechazo Re del lote es 1 (hay al menos 1 elemento no conforme en la muestra).

Calculo de d: d = Np = 3454 x 0,002 = 6,908, redondeado a la baja hasta el nimero entero mas
proximo = 6

Célculo de n: n= (N - d/2) (1 - B4 V) =2165.

Este elevado valor muestra la gran dificultad practica de utilizar un procedimiento que incluye la realizacion
de pruebas destructivas cuando los valores de p y B son reducidos. Una inspeccion de este tipo tendrd un
costo elevado. No obstante, ilustra la importancia de aplicar pruebas sencillas y no destructivas, aunque
informativas, a cada elemento del lote; por ejemplo, observando si los extremos de las latasestan deprimidos,
lo que indicaria la existencia de un cierre hermético efectivo.

2.6 COSTO DEL MUESTREO

Se sefiala a la atencion de los usuarios la relacion existente entre la eficacia y el tamaio de la muestra. Dado
un determinado nivel de calidad aceptable (NCA), cuanto menor es el tamafio de la muestra, menor es el
costo del muestreo, pero menor es la eficacia también; es decir, el riesgo de aceptar errbneamente un lote
aumenta y se acentian los efectos perjudiciales en el comercio (en particular, el productor debe afrontar
grandes pérdidas econdémicas si se descubre que el lote no se ajusta a lo establecido).

Como ejemplo, en relacion con los planes de muestreo por atributos propuestos en la seccion 4.2.2.3 (cuadro
13, NCA = 6,5%), el riesgo del consumidor (P,o) aumenta de 40,6% (n = 8) a 68,4% (n =2).

Asimismo, se sefala a la atencion de los usuarios la relacion existente entre la eficacia y el NCA. Dado un
determinado tamafio de la muestra, cuanto menor es el NCA, mayor es la eficacia.

Como ejemplo, en una muestra de 20 elementos, el riesgo del consumidor (Py) aumenta de 10,9% a 30,4%
entre los planes de muestreo por atributos propuestos en las secciones 4.2.2.1 (cuadro 11, NCA = 0,65%) y
4.2.2.3 (cuadro 13, NCA = 6,5%).

Por tanto, dado un determinado tamafio de muestra, fijado en funcion de los requisitos derivados del costo
del analisis, el aumento de la eficacia de los planes de muestreo requiere la seleccion de planes con valores
de NCA reducidos, dependiendo del producto.

Otra solucion posible para reducir del costo del muestreo es aplicar planes de muestreo secuencial o multiple,
que permiten, con un tamafno de muestra reducido, eliminar los lotes de muy baja calidad. Esos planes no se
tratan en las presentes directrices (véanse las normas ISO pertinentes).

SECCION 3: SELECCION DE PLANES DE MUESTREO PARA LOTES INDIVIDUALES O
AISLADOS OBJETO DE COMERCIO INTERNACIONAL

En esta seccion se presenta el razonamiento tedrico para la seleccion de planes de muestreo por atributos
para lotes individuales o aislados objeto de comercio internacional. Asimismo, se establecen reglas para los
procesos siguientes:

e inspeccion por atributos indexados por nivel de calidad limite (CL) (seccion 3.1)

e inspeccion por atributos de dos o tres clases para las evaluaciones microbioldgicas (seccion 3.2)

3.1 PROCEDIMIENTOS DE MUESTREO PARA LA INSPECCION POR ATRIBUTOS:
PLANES DE MUESTREO INDEXADOS POR CALIDAD LIMITE (CL) PARA LA INSPECCION DE
LOTES INDIVIDUALES

(Véase la norma ISO 2859/2-1985 (E))

Nota preliminar®: Habida cuenta de los requisitos relativos a las probabilidades de muestreo por atributos,
los planes de esta seccion permiten hacer una eleccion racional entre los planes existentes en funcion del
NCA, tal y como se define en la seccion 4.2. Con el fin de asegurar su compatibilidad, se han seleccionado
reglas similares para la aceptacion y el rechazo, asi como categorias similares de tamafio del lote, para esta
seccion y para la seccion 4.2.

Esta norma ISO prevé planes de muestreo aplicables a lotes individuales (procedimiento A, seccion 3.1.1) o
lotes aislados de una serie (procedimiento B, seccion 3.1.2) en los que se excluyen las ‘reglas de cambio del
nivel de inspeccion’ (véase la seccion 2.2.16). En los dos procedimientos se emplea la calidad limite (CL;
véase la seccion 2.2.5) como indicador del porcentaje real de casos de no conformidad en los lotes
presentados. El correspondiente riesgo del consumidor (la probabilidad de aceptar un lote con el nivel de

% De conformidad con el punto 7.1 de la norma ISO 2859-2.
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calidad limite) suele ser inferior al 10% y es siempre inferior al 13%.

El procedimiento A se emplea cuando tanto el productor como el consumidor desean considerar el lote de
forma aislada, y también se utiliza como procedimiento por defecto (es decir, es el que se emplea a menos
que se indique especificamente que se debe emplear el procedimiento B). El procedimiento A incluye planes
con nimero de aceptacion cero y tamafios de muestra basados en la distribucion hipergeométrica de los
resultados del muestreo. El procedimiento B se emplea cuando el productor considera el lote como parte de
una serie continua, pero el consumidor lo considera como lote aislado. Este enfoque permite que el
productor mantenga procedimientos de produccion regulares para una gran variedad de consumidores,
mientras que el consumidor individual sélo se ve afectado por un lote concreto. El procedimiento B excluye
los planes con numeros de aceptacion cero y los sustituye por una evaluacion del 100%.

A continuacion se comparan los procedimientos A y B.

Procedimiento A (procedimiento por defecto)

Procedimiento B

El productor y el consumidor consideran el lote
de forma aislada

El productor considera el lote como parte de una
serie continua
El consumidor considera el lote de forma aislada

Esta identificado por el tamaiio del lote y la CL

Esta identificado por el tamaiio del lote, la CL y
el nivel de inspeccion

Incluye planes con nimero de aceptacién cero

No incluye planes con nimero de aceptacion
cero

Pueden emplearse planes dobles y multiples
como alternativa a los planes con nimero de
aceptacion cero

Pueden emplearse planes dobles y multiples
como alternativas a los planes de muestreo
simple

3.1.1 Procedimiento A: El productor y el consumidor consideran el lote de forma aislada
A continuacion se ilustra la aplicacion del procedimiento A.
Resumen del plan de muestreo
Establec@er la CL

Seleccionar el tamafio de la muestra (n) y el niimero de aceptacion (c) (cuadro A de la norma ISO
2859/2-1985 (E)) }i tomar la muestra

Inspeccionar cada uno de los elementos de la muestra
Aceptar el lote si el nimero de elementos no conformes es < ¢
3.1.2 Procedimiento B: El productor considera el lote como parte de una serie continua; el consumidor
considera el lote de forma aislada
A continuacion se ilustra la aplicacion del procedimiento B.
Resumen del plan de muestreo

Establecer la CL

Seleccionar el nivel de inspeccién
(cuadro I de 1a norma ISO 2859-1: 1989 (E) ywcuadro B6 de la norma ISO 2859/2-1985 (E))

Seleccionar el tamaiio de la muestra (n) y el niimero de aceptacion (c¢) (cuadros B1-B10, norma ISO
2859/2-1985 (E)) )i tomar la muestra

Inspeccionar cada uno de los elementos de la muestra
Aceptar el lote si el nimero de elementos no conformes es < ¢

3.2 PLANES POR ATRIBUTOS DE DOS O TRES CLASES PARA EVALUACIONES
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MICROBIOLOGICAS (VEASE REFERENCIA 6.1)
3.2.1 Planes por atributos de dos clases

Los planes por atributos de dos clases constituyen una forma sencilla de inspeccion en la que el plan de
muestreo se define mediante dos valores, n y c. El valor n define el tamafio de la muestra expresado como
numero de elementos, mientras que el valor ¢ indica el nimero maximo de elementos no conformes admitido
en la muestra. Cuando se lleva a cabo una evaluacion microbioldgica, la concentracidn maxima de
microorganismos permitida en un elemento se designa con la letra m; se considerard no conforme todo
elemento contaminado que presente una concentracion superior a m.

Dado un valor determinado de c, el rigor (la probabilidad de rechazo) del plan aumentara a medida que
aumente n. Analogamente, dado un valor determinado de n, el rigor aumentara a medida que ¢ disminuya. A
continuacion se muestra la ecuacion de la curva CO de estos planes:

i=c .
Pa=P[x <c]= > Cip'(1-p)"
i=0
Donde:
P, = Probabilidad de aceptacion del lote

p = Tasa de defectos en el lote, es decir, lotes en los que la concentracion de microorganismos es
superior a m

1y X son variables enteras y discretas, comprendidas entre 0y ¢
i _on
" i(n=i)!

A continuacion se ilustra la aplicacion de un plan por atributos de dos clases.
Establecer los valores dem,ny ¢

Tomar la muestra de n elementos
Inspeccionar cada uno de los elementos de la muestra
Aceptar el lote si el nimero de elementos defectuosos es < ¢
EJEMPLO: Inspeccion de la presencia de Salmonella en verduras frescas

- Descripcion de un plan de la ICMSF:

n =5 = numero de elementos de 25 g presentes en la muestra

m = contenido maximo de Salmonella admitido en cada elemento =0 CFU en 25 g

¢ = 0 = niimero maximo de elementos de la muestra en los que la concentracion x de Salmonella es
superior a m (es decir, que se detecta la Salmonella).

El lote se aceptara cuando no se detecte la presencia de Salmonella en ningtin elemento de la muestra
y se rechazara en caso contrario.

- Resultado de la inspeccion:

A continuacion figuran los resultados de las mediciones realizadas en la muestra:

X; = Se detecta Salmonella

X,=0
x3=0
x4=0
x5=0

Hay un elemento en el que se ha detectado Salmonella (es decir, cuya concentracion de Salmonella
es superior a m), por lo que se rechaza el lote.
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3.2.2  Planes por atributos de tres clases™

Los planes por atributos de tres clases se definen mediante los valores n, ¢, m y M (véase mas adelante) y se
aplican en casos en los que la calidad del producto puede dividirse en tres clases de atributos dependiendo
de la concentracion de microorganismos en la muestra:

calidad inaceptable, con una concentracion de microorganismos superior al valor M (que no debe
superarse en ningun elemento de la muestra).

calidad buena, en la que la concentracién no debe superar el valor m.

calidad marginalmente aceptable. Algunos elementos marginales presentan una concentracion
superior a m pero inferior a M (esas concentraciones no son deseables, aunque pueden admitirse en
algunos elementos; el nimero méximo aceptable se designa con la letra c).

El valor m es la concentracién de microorganismos aceptable y factible en el alimento sujeto a inspeccion,
como reflejan las buenas practicas comerciales. En los planes de tres clases se asignara a m un valor distinto
de cero.
El valor M es un nivel de contaminacidn peligroso o inaceptable causado por practicas higiénicas deficientes,
incluido el almacenamiento incorrecto. El valor M puede seleccionarse de varias formas:
i) como indice de ‘utilidad’ (deterioro o tiempo de conservacion), que pone en relacion los
niveles de contaminacion con un deterioro perceptible (olor, sabor) o un tiempo de
conservacion excesivamente corto;

i) como indicador higiénico general, que pone en relacion los niveles del contaminante
indicador con unas condiciones higiénicas claramente inaceptables;
iii) como peligro para la salud, que pone en relacion los niveles de contaminacion con la

enfermedad. Con ese fin puede emplearse una amplia variedad de datos, por ejemplo, datos
epidemiologicos y datos experimentales sobre alimentacién animal y humana.

Los valores m y M pueden ser independientes uno del otro.

La eleccion de los valores n y ¢ varia en funcion del rigor (probabilidad de rechazo) deseado. Para ‘casos’
rigurosos, el valor de n es elevado y el de ¢ es bajo; para ‘casos’ poco rigurosos, el valor de n es bajo y el de
c es alto. La eleccion de n suele basarse en un compromiso entre la probabilidad ideal de garantizar la
seguridad del consumidor y el volumen de trabajo que el laboratorio puede afrontar.

El lote se rechazara de inmediato cuando la concentracion de microorganismos en cualquier elemento de la
muestra sea mayor que M.

A continuacion se muestra la ecuacion de la curva CO de estos planes:

1=C
P, = Ch iy (120 ey
=0 100 100
donde:
P, es la probabilidad de aceptacion de un lote que presenta:
- un determinado porcentaje de elementos defectuosos (P4 ) (un elemento defectuoso es aquel en el
que la concentracion de microorganismos es mayor que M), es decir, lotes cuya concentracion de
microorganismos es superior a M, y

- un determinado porcentaje de elementos marginalmente aceptables (Pyp) (un elemento
marginalmente aceptable es aquel en el que la concentracion de microorganismos esta
comprendida entre m y M);

n es el nimero de elementos de la muestra
c es el nimero maximo permitido de elementos marginales.

3% Para lotes no homogéneos (en especial, aquéllos en los que la distribucion de la caracteristica presenta varios picos), se
deberia recurrir a un plan de muestreo estratificado.
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A continuacion se ilustra la aplicacién de un plan de muestreo por atributos de tres clases.
Establecer los valores de m, M, n, ¢
Tomar la muestra de n elementos
Inspeccionar cada uno de los elementos de la muestra

Aceptar el lote si el nimero de elementos marginalmente defectuosos (es decir, los que presentan una
concentracion de microorganismos comprendida entre my M) es < ¢
Rechazar el lote de inmediato si la concentracion de microorganismos en cualquier elemento es
> M y/o el numero de elementos marginalmente defectuosos es > c.

EJEMPLO: Inspeccion de la concentracion de microorganismos aerobios mesofilos en verduras
frescas
- Descripcion de un plan de la ICSMF:

n =5 = numero de elementos de la muestra
m = 10° CFU/g
M=510" CFU/g

¢ = 2 = niimero maximo permitido de elementos de la muestra que presentan una concentracion de
microorganismos aerobios mes6filos comprendida entre my M

El lote se aceptara si no hay ningun elemento que presenta una concentracion superior a M y si el
nimero maximo de elementos de la muestra con una concentracion comprendida entre my M es, a
lo sumo, igual a c.

- Resultado de la inspeccion

A continuacion figuran las mediciones de la concentracion en la muestra:

x, =2.10’
X,=2.10°
x3=2.10"
x4=2.10°
xs=2.10°

En la muestra hay cinco elementos con una concentraciéon de microorganismos aerobios mesofilos que esta
comprendida entre m y M; como esta cifra es mayor que c, se rechazara el lote.

3.2.3 La aplicacién de planes por atributos de dos y tres clases

Los planes por atributos de dos y tres clases resultan idoneos para los controles reglamentarios, las
inspecciones en los puertos de entrada y otras situaciones orientadas a la proteccion del consumidor en las
que se dispone de escasa informacion sobre el historial microbiologico del lote. Los planes no dependen del
tamafio del lote si éste es grande en comparacion con el tamaiio de la muestra. La relacion entre el tamafio de
la muestra y el tamafio del lote s6lo adquiere importancia cuando el tamafio de la muestra se aproxima a una
décima parte del tamafo del lote, caso muy poco frecuente en la inspeccion bacteriologica de alimentos.

Al seleccionar un plan, deben considerarse i) la clase y la gravedad de los peligros que entrafian los
microorganismos; y ii) las condiciones previstas de manipulacion y consumo del producto alimenticio tras el
muestreo. En el cuadro 8 (de acuerdo con el cuadro 10 de la publicacion de la ICMSF) se clasifican, de
acuerdo con esos factores, 15 ‘casos’ distintos de planes de muestreo, cuyo rigor aumenta con la clase y el
grado de peligrosidad. El Caso 1 se refiere al plan menos severo, mientras que el Caso 15 representa el
supuesto mas riguroso. En el cuadro 8 se recomienda un plan de muestreo para cada uno de los 15 ‘casos’.
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Cuadro 8: Clasificacion de los planes de muestreo de acuerdo con el tipo de preocupacion y peligro

Tipo de preocupacion reducido Invariado mayor
No hay peligro directo paragc =23 c=2 c=1
la salud (deterioro y tiempo
de conservacion)
Peligro para la saludg=3 c=2 c=1

indirecto y bajo (organismos
indicadores)

Peligro  directo  perog =2 c=1 c=1
moderado para la salud
(propagacion limitada)

Peligro  directo  pero
moderado para la saludg=0 c=0 c=0
derivado de 1la posible
propagacion amplia en el
alimento
Grave peligro directo parala|c=10 c=0 c=0
salud

EJEMPLOS:

i)

iii)

Se requiere un plan de muestreo para la inspeccion de la posible presencia de la bacteria
Escherichia coli en el pescado fresco o congelado. La contaminacion de pescado por esa
bacteria se considera 1) un peligro para la salud indirecto y bajo, que puede reducirse
durante la manipulacion del pescado. El pescado suele cocinarse antes de su consumo, por lo
que la contaminacion de pescado por E. coli puede clasificarse como Caso 4 en el cuadro 10
y el plan de muestreo recomendado es un plan por atributos de tres clases, enel quen=5yc
= 3 (se especificaran también los valores de m y M).

La contaminacion de carne de cangrejo cocida por Staphylococcus aureus se considera 1) un
peligro directo pero moderado para la salud derivado de la propagacion limitada, que puede
aumentar con la manipulaciéon (Caso 9). Por tanto, el plan de muestreo adecuado para la
inspeccion de S. aureus en la carne de cangrejo cocida es un plan de tres clases, en el que n
=10y c=1 (los valores de m y M también se especificaran).

La contaminacién de productos de panaderia congelados y listos para el consumo (con
rellenos o coberturas poco acidos o con un elevado contenido de agua) por Salmonella se
considera un peligro directo pero moderado para la salud derivado de su posible propagacion
amplia en el alimento, que puede aumentar con la manipulacion (Caso 12). En este ejemplo,
un plan de dos clases con n =20y c = 0 es el idoneo.

3.3 PLANES DE MUESTREO SIMPLE PARA UN CONTROL MEDIO (DESVIACION TiPICA
DESCONOCIDA)

Un control de ese tipo se realiza mediante una prueba cuyo objetivo es asegurar que, en promedio, el
contenido de la caracteristica analizada sea al menos igual a la cantidad indicada en la etiqueta del producto
o0 a la establecida por un reglamento o un codigo de practicas (p. €j. el peso neto, el volumen neto, etc.).
Descripcion de la prueba

n es el tamafio de la muestra, expresada como numero de elementos, que se emplea en la prueba

es la desviacion tipica de los valores de los elementos de la muestra.
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o es el nivel de significacion de la prueba, es decir, la probabilidad de concluir errdbneamente que el
contenido medio de la caracteristica objeto de la inspeccion es inferior al valor declarado cuando de hecho es
mayor o igual.

t, es el valor de la distribucion t de Student, que tiene n-1 grados de libertad y corresponde al nivel de
significaciéon o',

M es el valor declarado medio del lote.

Reglas de decision

El lote se aceptara si:

t, xs

Jn

y se rechazara en caso contrario.

X>M —

En el cuadro que aparece a continuacion se ofrecen los valores t de la distribucion de Student para
determinados tamafios de muestra y un o igual a 5%y 0,5%.

Numero de muestras Valor t Valor t
(o =5%) (o =0,5%)
5 2,13 4,60
10 1,83 3,25
15 1,76 2,98
20 1,73 2,86
25 1,71 2,80
30 1,70 2,76
35 1,69 2,73
40 1,68 2,71
45 1,68 2,69
50 1,68 2,68

SECCION 4. LA SELECCION DE PLANES DE MUESTREO PARA UNA SERIE CONTINUA DE
LOTES PROCEDENTES DE LA MISMA FUENTE

4.1 PRESENTACION DE LA SECCION 4

Por lo general, los planes de muestreo que se describen en las secciones 4.2 y 4.3 s6lo se aplican a una serie
continua de lotes procedentes de la misma fuente. No obstante, los planes que se describen a continuacion
(incluidas las reglas de cambio del nivel de inspeccion) pueden utilizarse cuando se han recogido datos sobre
la calidad de lotes aislados procedentes de la misma fuente durante un periodo prolongado de tiempo.
En esta seccion se aborda la seleccion de planes de muestreo simple para la inspeccion del porcentaje de
casos de no conformidad en una serie continua de lotes procedentes de la misma fuente.
En la seccion se recomiendan los planes de muestreo simple por atributos (seccion 4.2) y por variables
(seccién 4.3)* con sus caracteristicas:

e Numero de elementos de la muestra,

o Nivel de calidad aceptable (NCA),

e en los planes por atributos: numero de aceptacion c, es decir, el nimero maximo de elementos no
conformes en la muestra,

e en los planes por variables: la constante de aceptacion K debe incluirse en la formula de
aceptacion del lote,
e curvas caracteristicas operativas.
Los planes se limitan a las caracteristicas que figuran a continuacion, a fin de hacer el documento mas facil

de leer y de reducir al minimo la dificultad de aplicacion de dichos planes y el costo de inspeccion:
e NCA 0,65%, 2,5%, 6,5%

3! o suele establecerse como 5% 6 0,5%.
32 Los planes de la seccién 4.3.2 también pueden utilizarse para lotes aislados.



68 ALINORM 04/27/23

e 1, numero de elementos de la muestra, comprendido entre 2 y 50

e P, =Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos = CL
e P5y=Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 50% de los casos

e Pys =Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 95% de los casos

Los comités del Codex y, si procede, los gobiernos, seleccionaran uno de estos planes de acuerdo con el
objetivo de calidad que se hayan fijado. Dicho nivel de calidad queda establecido por el nivel de calidad
aceptable.

El nivel de calidad aceptable mas bajo o CL se deduce de las caracteristicas propias de la eleccion de n y del
NCA.

Cada uno de los planes de muestreo simple que se recomiendan en la seccidon 4 incluye un cuadro con las
caracteristicas del plan (NCA, n = tamafio de la muestra y ¢ = nimero de aceptacion del lote, en el caso de
los planes por atributos; K = constante de aceptacion, en el caso de los planes por variables) y la probabilidad
de aceptacion del lote en funcion de la tasa de elementos no conformes en los lotes; en particular, la CL o la
tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos. Asimismo, todos los planes
recomendados de acuerdo con el NCA y el tamafio n de la muestra se agrupan por NCA en un grafico como
el de la figura 5, en la que se muestra la curva caracteristica operativa (CO), que pone en relacion la tasa de
elementos no conformes en el lote inspeccionado y la probabilidad de aceptacion del lote.

El ejemplo que figura a continuacion ilustra ese principio de presentacion de los planes recomendados
mediante tablas (cuadro 9) y graficos (figura 5) de las curvas CO relativas a planes de muestreo simple por
atributos, con un NCA=6,5%,n=2,c=0yn=50,c=7.

Cuadro 9: Probabilidad de aceptacion del lote, plan de muestreo por atributos, NCA = 6,5%

Tasa de Probabilidad de aceptacion del lote
elementos
defectuosos
en los lotes
n=2,¢=0 n=8,¢c=1 n=13,c=2 n=20,c=3 n=32,c=5 n=50,c=7
P95 = 2,53% P95 = 2,64% P95 = 6,63% P95 = 7,13% P95 = 8,5% P95 = 8,2%
P50 = 29,3% P50 =20% P50 =20% P50: 18,1% P50 = 17,5% P50 = 15,2%
P10 = 68,4% P10 = 40,6% PlO =36% Pl(): 30,4% PlO = 27,1% PlO = 22,4%
0% 100% 100% 100% 100% 100% 100%
5 % 90,3% 94,3% 97,5% 98,4% 99 % 99,7%
6,5% 87,4% 90,9% 95,2% 96,3% 98,4% 98,5%
10 % 81% 81,3% 86,6% 86,7% 90,6% 87,8%
20% 64% 50% 50% 41,1% 36% 19%
30 % 49% 25,5% 20,2% 10,7% 5,1% 0,7%
40% 36% 10,6% 5,8% 1,6% 0,3% 0%
50% 25% 3,5% 1,1% 0,1% 0% 0%
60 % 16% 0,9% 0,1% 0% 0% 0%
80% 4,0% 0% 0% 0% 0% 0%
90% 1% 0% 0% 0% 0% 0%
100% 0% 0% 0% 0% 0% 0%

La figura 5 reune las curvas CO de esos planes por atributos, determinados por la norma ISO 2859-1.

La curva de la figura 5, que incluye el punto A, corresponde a un lote inspeccionado mediante una muestra
de 50 elementos. El lote se aceptara en la inspeccion si en la muestra se detectan menos de siete elementos
defectuosos. La abscisa del punto A (15%) corresponde a un lote con un 15% ciento de elementos
defectuosos, mientras que su ordenada (50%) representa la probabilidad de aceptar ese lote.

La curva de la figura 5 en la que aparece el punto B corresponde a un lote inspeccionado mediante una
muestra de dos elementos. El lote se aceptara en la inspeccion si en la muestra no se detectan elementos
defectuosos. La abscisa del punto B (30%) corresponde a un lote con un 30% de elementos defectuosos,
mientras que su ordenada (50%) representa la probabilidad de aceptar ese lote.

El grafico muestra que, dado un NCA constante, cuanto mayor sea el tamafio de la muestra, menor sera el
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riesgo para el consumidor de que se acepten lotes con elevadas tasas de elementos defectuosos.
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Figura 5: curva CO, plan de muestreo por atributos, NCA = 6,5%

Curva CO de planes por atributos Figura 5

OC Curve Attribute Plans Figure 5

AQL = 6,5%, n = (2 to 50)

Single Sampling Plan by attributes with AQL = 6,5%

n = number of items in the sample

¢ = lot acceptance number

LQ = Limiting Quality level = Rate of nonconforming items in lots accepted in 10% of cases

10096 -
95% T\\T\}‘
T \\‘ n=>50
90% A, em7
85% \T \/4 LQ=22,4%
8 80%-T X -
s n=
% 75% T L §\ | — c=5
+— 70%-] LQ=27%
@ es%-H Point A \\ | [ i
(] T L—]
Q 60% \/< \ H- : n=20
© 55%-1 AN \ \ \' — Point B L cL(=)3:30 4%
§ 50%-1a \?—%&\/ — )-/ |
Y= 45% n=13
5“7 TR o — "
-‘2‘40 % T \ i LQ=36%
= % X | O T |
e \ 3{ ;
py
O s50 ] / c=1
o LQ = 40,6%
20%
o
15% | l
n=2
10% R-\' c=0
LQ = 68,4%
0% -l <\/ Q
03 F——————— S T A T = = S T N P P e = = P

0% 5% 10% 15% 20% 25% 30% 35% 40% 45% 50% 55% 60% 65% 70% 75% 80% 85% 90% 95% 100%
Pato nf nnneanfarminag iteme in Inte

NCA =6,5%,n= (2 a50)
Plan de muestreo simple por atributos con NCA = 6,5%
n = nimero de elementos de la muestra
¢ = numero de aceptacion del lote
CL = nivel de calidad limite = tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos
Probabilidad de aceptacion del lote Punto A
Punto B
Tasa de elementos no conformes en los lotes

En las secciones 4.2.2.1 a 4.2.2.3 se ofrecen ejemplos de planes de muestreo que abarcan situaciones de
inspeccion frecuentes, con un NCA = 0,65% 6 2,5%, 6,5%.

4.2 PLANES DE MUESTREO SIMPLE RECOMENDADOS PARA LA INSPECCION POR
ATRIBUTOS CON VISTAS A DETERMINAR EL PORCENTAJE DE ELEMENTOS
DEFECTUOSOS (TOMADOS DE LA NORMA ISO 2859-1: 1989)

4.2.1 Generalidades
El principio de estos planes de muestreo se presenta en la seccion 2.5.1.1.

A continuacion se ilustra la aplicacion de los planes de muestreo por atributos de la norma I[SO 2859-1:

Establecer el nivel de inspeccion
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(normal™®, reforzado, reducido)
Establecer el NCA
v
Seleccionar el tamaiio de la muestra, n, y el nimero de aceptacion, ¢, y tomar la muestra

Inspeccionar cada uno de los elementos de la muestra y enumerar todos los elementos no conformes de
esta ultima

Aceptar el lote si el nimero de elementos no conformes < c

4.2.2 Planes por atributos recomendados

En el presente documento se recomiendan los planes de muestreo simple que figuran a continuacién para
abarcar las situaciones de inspeccion mas frecuentes. Los planes se han tomado de la norma ISO 2859-1 y se
caracterizan por el NCA (con unos valores de 0,65%, 2,5% y 6,5% que abarcan los casos mas frecuentes),
asi como por n, el nimero de elementos de la muestra, y c, el criterio de aceptacion, que equivale al nlimero
maximo de elementos defectuosos permitido en la muestra para que se acepte el lote. Cada plan se acompafia
de un cuadro en el que se indica la probabilidad de aceptacion de los lotes en funcidn de la tasa de elementos
defectuosos. En relacion con cada NCA se presenta un grafico en el que se muestran las curvas CO de los
planes recomendados correspondientes.

33 Sj los usuarios de los planes de muestreo establecen un nivel de inspeccién reducido o reforzado deberan justificar tal
decision.
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Las curvas CO se han trazado punto por punto usando la ecuacion siguiente:

i=C o .
Pi=P[x<c]=> Cp'(1-p)"

i=0
Donde:
P4 = probabilidad de aceptacion del lote
p = tasa de defectos en el lote

i1y X son variables discretas y enteras comprendidas entre 0 y ¢
i nl
" il(n—i)!

En el cuadro 10 (tomado del procedimiento n® 12 del Comité nordico de analisis de los Alimentos (NMKL),
véase la referencia 5) se indica el nimero de elementos que deben constituir la muestra segun los distintos
niveles de inspeccion, tamafios de lote y nimeros de aceptacion, con unos valores de NCA iguales a 0,65%,
2,5% y 6,5%, respectivamente. El cuadro es una simplificacion de un plan de muestreo simple por atributos
de la norma ISO 2859-1 y considera tres niveles de inspeccion: reforzado, normal y reducido (véase la
seccion 2.2.16).
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Cuadro 10. Plan de muestreo por atributos

Nivel de inspeccién
Tamaiio del lote Reducido Normal Reforzado
(nimero de
elementos)
2-8 n 2 2 3
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
c para NCA =25 0 0 0
¢ para NCA = 6,5 0 0 0
9-15 n 2 3 5
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
¢ para NCA =25 0 0 0
¢ para NCA = 6.5 0 0 1
16-25 n 2 5 8
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
¢ para NCA =2.5 0 0 0
¢ para NCA = 6,5 0 1 1
26-50 n 2 8 13
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
¢ para NCA =25 0 0 1
¢ para NCA = 6,5 0 1 1
51-90 n 2 13 20
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
¢ para NCA =25 0 1 1
¢ para NCA = 6,5 0 2 2
91-150 n 3 20 32
¢ para NCA = 0,65 0 0 0
¢ para NCA =25 0 1 1
¢ para NCA = 6.5 0 3 3
151-280 n 5 32 50
¢ para NCA = 0,65 0 0 1
¢ para NCA =2.5 0 2 2
¢ para NCA = 6,5 1 5 5
281-500 n 8 50 80
¢ para NCA = 0,65 0 1 1
¢ para NCA =25 0 3 3
¢ para NCA = 6,5 1 7 8
501-1 200 n 13 80 125
¢ para NCA = 0,65 0 1 1
c para NCA =25 1 5 5
¢ para NCA = 6.5 2 10 12
1201-1 320 n 20 125 200
¢ para NCA = 0,65 1 2 2
cpara NCA =25 1 7 8
¢ para NCA = 6,5 3 14 18
1321-10 000 n 32 200 315
¢ para NCA = 0,65 0 3 3
¢ para NCA =2.5 2 10 12
¢ para NCA = 6,5 5 21 18
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Cuadro 10 (continuacion)

10 001-35 000 n 50 315 500
¢ para NCA = 0,65 1 5 5
¢ para NCA =25 3 14 18
¢ para NCA = 6.5 7 21 18
35001-150 000 n 80 500 800
¢ para NCA = 0,65 7 8
¢ para NCA =25 5 21 18
¢ para NCA = 6,5 10 21 18
150 001-500 000 n 125 800 1250
¢ para NCA = 0,65 2 10 12
¢ para NCA =25 7 21 18
c para NCA =6,5 12 21 18
Mas de 500 000 n 200 1250 2 000
¢ para NCA = 0,65 3 14 18
c para NCA =2.5 10 21 18
¢ para NCA = 6.5 12 21 18

4.2.2.1 Planes con NCA = 0,65% (véanse el cuadro 11 y la figura 6)
Cuadro 11: Probabilidad de aceptacion del lote, planes de muestreo por atributos, NCA = 0,65%

Tasa de elementos defectuosos en los lotes

Probabilidad de aceptacion del lote
Plan de inspecciéon normal
Cadigo F, NCA =0,65%,n=20,c=0

0% 100%
0,05% 99%
0,25% 95%

0,525% 90%
0,65% 87,8%
1,43% 75%
3,41% 50%

5% 35,8%

6,7% 25%
10% 12,2%

10,9% 10%

13,9% 5%

15% 3,9%

20% 1,2%
20,6% 1%

30% 0,1%

35% 0%

100% 0%

Figura 6: curva CO, plan de muestreo por atributos, NCA = 0,65%
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OC Curve Attribute Plan
AQL =0,65%, n = 20

Single sampling plan

100% n = number of items in the sample = 20

¢ =lot acceptance number =0

QL = Quality Level = Rate of non conforming items in lots accepted in 10% of cases = 10,9%
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Figure 6

Curva CO de un plan por atributos

NCA =0,65%, n=20

Plan de muestreo simple

n = nimero de elementos de la muestra =20

¢ = nimero de aceptacion del lote =0

CL = nivel de calidad limite = tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos =
10,9%

Probabilidad de aceptacion del lote

Tasa de elementos no conformes en los lotes

Figura 6
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4.2.2.2 Planes con NCA =2,5% (véanse el cuadro 12 y la figura 7)
Cuadro 12: Probabilidad de aceptacion del lote para NCA = 2,5 %

Tasa de elementos Probabilidad de aceptacion del lote
defectuosos en los Plan de inspeccion normal
lotes Cédigo C, NCA = |Codigo F, NCA= |Codigo G, NCA = |Coédigo H, NCA =
2,5%, 2,5%, 2,5%, 2,5%,
n=5¢=0 n=20,c=1 n=32,c=2 n=50,c=3
P95 = 1,02% P95 = 1,8% P95 = 2,59% P95 = 2,77%
P50 = 12,2% P50 = 8,25% P50 = 8,25% P50 = 7,29%
P10:36,9% P](): 18,1% P](): 15,8% Pl(): 12,9%
0% 100% 100% 100% 100%
1% 95% 98,3% 99,6% 99,8%
2,5% 88,1% 91,2% 95,5% 96,4%
5% 77,4% 73,6% 78,6% 76%
10% 59% 39.2% 36,7% 25%
15% 44,4% 17,6% 12,2% 4,6%
20% 32,8% 6,9% 3,2% 0,6%
30% 16,8% 0,8% 0,1% 0%
40% 7,8% 0,1% 0% 0%
50% 3,1% 0% 0% 0%
100% 0% 0% 0% 0%
Figura 7: curva CO, plan de muestreo por atributos, NCA =2,5%
OC Curve, Attribute Plan
AQL =2,5%, n = (5 to 50)
Opérating charactéristic curve of a single sampling plan by attribute with AQL =2,5% n = number of
items in the sample ¢ = lot acceptance number set by the plan
1009 QL = Limiting Quality Level = Rate of non conforming items in lots accepted in 10% of cases
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Curva CO de un plan por atributos
NCA =2,5%, n=(5a50)
Curva caracteristica operativa de un plan de muestreo simple por atributos con NCA = 2,5%
n = nimero de elementos de la muestra y ¢ = nimero de aceptacion del lote determinado por el plan
CL =nivel de calidad limite = tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos
Probabilidad de aceptacion del lote
Tasa de elementos no conformes en los lotes
Figura 7
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4.2.2.3 Planes con NCA = 6,5% (véanse el cuadro 13 y la figura 8)
Cuadro 13: Probabilidad de aceptacién del lote con NCA = 6,5%

Tasa de Probabilidad de aceptacion del lote
elementos Plan de inspeccion normal
defectuosos
en los lotes
Codigo A, Codigo D, Codigo E, Codigo F, Codigo G, Codigo H,
NCA =6,5% |NCA=6,5% |NCA=6,5% |[NCA=6,5% [NCA=6,5% |NCA=06,5%
n=2,¢c=0 n=8,c=1 n=13,¢c=2 |n=20,c=3 |n=32,¢c=5 [n=50,c=7
Pos**=2,53% | Pos =2,64% |Pos =6,63% |Pos=7,13% |Pos=8,5% |Pos=8,2%
P50 35 = P50 = 20% P50 = 20% P50: 18,1% P50 = 17,5% P50 = 15,2%
29,3% P10 = 40,6% PlO = 36% PIOI 30,4% PlO = 27,1% PlO = 22,4%
Py = 68,4%
0% 100% 100% 100% 100% 100% 100%
5% 90,3% 94.,3% 97,5% 98,4% 99,1% 99,7%
6,5% 87,4% 90,9% 95,2% 96,3% 98,4% 98,5%
10 % 81% 81,3% 86,6% 86,7% 90,6% 87,8%
20% 64% 50% 50% 41,1% 36% 19%
30 % 49% 25,5% 20,2% 10,7% 5,1% 0,7%
40% 36% 10,6% 5,8% 1,6% 0,3% 0%
50% 25% 3,5% 1,1% 0,1% 0% 0%
60 % 16% 0,9% 0,1% 0% 0% 0%
80% 4,0% 0% 0% 0% 0% 0%
90% 1% 0% 0% 0% 0% 0%
100% 0% 0% 0% 0% 0% 0%

3% Pys = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 95% de los casos.
33 P, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 50% de los casos.

36 P, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos.
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Figura 8: curva CO, plan de muestreo por atributos, NCA = 6,5%
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NCA =6,5%,n=(2 a50)
Plan de muestreo simple por atributos con NCA = 6,5%
n = nimero de elementos de la muestra
¢ = nimero de aceptacion del lote
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casos
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Tasa de elementos no conformes en los lotes

4.2.2.4 Reglas y procedimientos de cambio del nivel de inspeccion (véase la clausula 9.3, [ISO
2859-1: 1989 (E))

Inspeccién reforzada

Si se realiza una inspeccion normal, se debera recurrir a la inspeccion reforzada cuando en el control inicial
se hayan considerado inaceptables dos lotes de cinco o menos lotes consecutivos (sin tener en cuenta los
lotes que se han vuelto a presentar). La inspeccion normal s6lo podra restablecerse cuando se acepten cinco
lotes consecutivos en la inspeccion reforzada.

Cuando se realiza una inspeccion reforzada, el plan de muestreo adecuado se selecciona mediante el
procedimiento descrito en la seccion 4.1, si bien se emplea el cuadro II-B de la norma ISO 2859-1: 1989 (E)
para la seleccion de n y Ac. En general, un plan reforzado tiene el mismo tamafio de muestra que el plan
normal correspondiente, pero un niimero de aceptacion menor. Sin embargo, si el nimero de aceptacion de la
inspeccion normal es 1 6 0, la inspeccion se refuerza manteniendo el nimero de aceptacion y aumentando el
tamafio de la muestra.

Inspeccion reducida
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Si se realiza una inspeccion normal, se podra recurrir a la inspeccion reducida si se cumplen las condiciones
siguientes:

a) los 10 (o mas) lotes precedentes han sido sometidos a una inspeccion normal y todos ellos
han sido aceptados tras el control inicial; y
b) el namero total de unidades no conformes (o casos de no conformidad) en las muestras de

los 10 lotes precedentes (o de cualquier otro numero utilizado en relacion con la condicién a)
supra) es menor o igual al ‘numero limite’ apropiado que figura en el cuadro VIII de la
norma ISO 2859-1: 1989 (E); y

c) la produccion se realiza a un ‘ritmo constante’ (es decir, no se ha registrado ninguna
interrupcion tal que permita invalidar el argumento de que la calidad actual es buena porque
los antecedentes inmediatos también lo son y de que todos los factores susceptibles de
afectar a la calidad del producto se han mantenido constantes); y

d) la autoridad competente considera conveniente la inspeccion reducida.

En estas circunstancias, los costos de la inspeccion pueden reducirse mediante el empleo de planes de
muestreo de inspeccion reducida, cuyos tamafios de muestra suelen limitarse a dos quintas partes del tamafio
en los planes de inspeccién normal correspondientes. Cuando se realiza una inspeccion reducida, se
selecciona el plan de muestreo adecuado mediante el procedimiento descrito en la seccion 4.1, salvo que se
emplea el cuadro II-C de la norma ISO 2859-1: 1989 (E) para la seleccion de n 'y Ac.

Se debera volver a la inspeccion normal cuando no se acepte un lote en la inspeccion reducida o si la
produccion dejar de ser regular o se retrasa, asi como cuando se den otras condiciones que puedan invalidar
la condicion de ritmo constante.

Interrupcién de la inspeccion

Cuando se aplique la inspeccion reforzada, los procedimientos de aceptacion de la norma ISO 2859 deberian
interrumpirse cuando no se acepten cinco o mas lotes, y deberan rechazarse todos los productos procedentes
de la misma fuente. La importacion y la inspeccion no se deberian reanudar hasta que la autoridad
competente tenga la certeza de que el fabricante ha adoptado las medidas necesarias para mejorar la calidad
del producto presentado. Deberia aplicarse luego la inspeccion reforzada segun se ha descrito anteriormente.

4.3 PLANES DE MUESTREO SIMPLE PARA LA INSPECCION POR VARIABLES CON
VISTAS A DETERMINAR EL PORCENTAJE DE CASOS DE NO CONFORMIDAD

(Véase la norma ISO 3951: 1989 (E))
4.3.1 Generalidades
El principio de estos planes de muestreo se presenta en la seccion 2.5.1.2.

A continuacion se resume la aplicacion de los planes de muestreo por variables de la norma ISO 3951:

Seleccionar el método ‘s’ (desviacion normal desconocida) o

el método ‘o’ (desviacion tipica estable y conocida)

7

Establecer el nivel de inspeccion
(normal, reforzado, reducido)

Establecer el NCA
v
Seleccionar el tamafio de la muestra (n) y la constante de aceptacion (k) y tomar la muestra
7
Medir la caracteristica x en cada elemento de la muestra

4.3.1.1 Regla de decision para el método ‘s’ (véase el cuadro 4)
a) calcular el promedio muestral, X,y

b) calcular la desviacion normal estimada, s =
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¢) véase el cuadro 4.

4.3.1.2 Reglas de decision para el método ‘G’ (véase el cuadro 3)

Este método solo deberia emplearse cuando existan pruebas validas de que la desviacion tipica del proceso
puede considerarse constante y suponerse equivalente a ‘c’. En este caso, las autoridades de control
comprobaran por un medio apropiado la pertinencia del valor de o elegido por los profesionales.

a) calcular el promedio muestral X

b) véase el cuadro 3

4.3.2 Planes de muestreo por variables recomendados: métodos

4.3.2.1 Generalidades

En esta seccidon se recomiendan los planes de muestreo simple que figuran a continuacidn aplicables a las
situaciones de inspeccion mas frecuentes. Esos planes se han tomado de la norma ISO 3951 y se caracterizan
por su NCA (0,65% y 6,5%, para abarcar los casos mas frecuentes), asi como por n, el tamafio de los
elementos de la muestra, y K, la constante de aceptacion. Cada plan se acompaia de un cuadro en el que se
indica la probabilidad de aceptacion de los lotes en funcion de la tasa de elementos defectuosos. En relacion
con cada NCA se presenta un grafico en el que se muestran las curvas CO de los planes recomendados
correspondientes.

Las curvas CO se han trazado punto por punto usando la aproximacion siguiente:

nx(u,_, —K)
K2
1+ A
donde:

Upa es el fractilo de oden P4 de la ley normal estandarizada,

P4 es la probabilidad de aceptacion de un lote con una tasa de elementos defectuosos p,

K es la constante de aceptacion,

Uy, es el fractilo de orden 1-p de la ley normal estandarizada

n es el tamafio de la muestra.

En el cuadro 14 (tomado del procedimiento n° 12 del NMKL, véase la referencia 5) se indica el numero de
elementos que deben constituir la muestra segun los distintos tamafios de lote y niveles de inspeccion
(inspeccion normal, reforzada y reducida). Asimismo, se indica la constante de aceptacion, K, con unos
valores de NCA iguales a 0,65%, 2,5% y 6,5%, respectivamente. Los NCA bajos (0,65%) deberian aplicarse
para los defectos criticos, mientras que el NCA mas elevado deberia aplicarse para parametros de
composicion. El cuadro 14 es una simplificacion del “método s” que figura en la norma ISO 3951: 1989.

Upa =
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CUADRO 14: PLANES DE MUESTREO POR VARIABLES CON DESVIACION TiPICA
DESCONOCIDA

Nivel de inspeccién
Tamaiio del lote nyk Reducido Normal Reforzado
(nimero de para diversos
elementos) NCA (%)
2-8 n 3 3 4
k para 0,65 1,45 1,65 1,88
k para 2,5 0,958 1,12 1,34
k para 6,5 0,566 0,765 1,01
9-15 n 3 3 5
k para 0,65 1,45 1,65 1,88
k para 2,5 0,958 1,12 1,40
k para 6,5 0,566 0,765 1,07
16-25 n 3 4 7
k para 0,65 1,45 1,65 1,88
k para 2,5 0,958 1,17 1,50
k para 6,5 0,566 0,814 1,15
26-50 n 3 5 10
k para 0,65 1,45 1,65 1,98
k para 2,5 0,958 1,24 1,58
k para 6,5 0,566 0,874 1,23
51-90 n 3 7 15
k para 0,65 1,45 1,75 2,06
k para 2,5 0,958 1,33 1,65
k para 6,5 0,566 0,955 1,30
91-150 n 3 10 20
k para 0,65 1,45 1,84 2,11
k para 2,5 0,958 1,41 1,69
k para 6,5 0,566 1,03 1,33
151-280 n 4 15 25
k para 0,65 1,45 1,91 2,14
k para 2,5 1,01 1,47 1,72
k para 6,5 0,617 1,09 1,35
281-500 n 5 20 35
k para 0,65 1,53 1,96 2,18
k para 2,5 1,07 1,51 1,76
k para 6,5 0,675 1,12 1,39
501-1 200 n 7 35 50
k para 0,65 1,62 2,03 2,22
k para 2,5 1,15 1,57 1,80
k para 6,5 0,755 1,18 1,42
1201-1 320 n 10 50 75
k para 0,65 1,72 2,08 2,27
k para 2,5 1,23 1,61 1,84
k para 6,5 0,828 1,21 1,46
1321-10 000 n 15 75 100
k para 0,65 1,79 2,12 2,29
k para 2,5 1,30 1,65 1,86
k para 6,5 0,886 1,24 1,48
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Cuadro 14 (continuacion)

10 001-35 000 n 20 100 150
k para 0,65 1,82 2,14 2,33

k para 2,5 1,33 1,67 1,89

k para 6,5 0,917 1,26 1,51

35001-150 000 n 25 150 200
k para 0,65 1,85 2,18 2,33

k para 2,5 1,35 1,70 1,89

k para 6,5 0,936 1,29 1,51

150 001- n 35 200 200
500 000 k para 0,65 1,89 2,18 2,33

k para 2,5 1,39 1,70 1,89

k para 6,5 0,969 1,29 1,51

Mas de 500 000 n 50 200 200
k para 0,65 1,93 2,18 2,33

k para 2,5 1,42 1,70 1,89

k para 6,5 1,00 1,29 1,51

4.3.2.2 Planes de muestreo por variables (método s), NCA = 0,65% (véanse el cuadro 15y las
figuras 9y 10)
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Cuadro 15: Probabilidad de aceptacion del lote con NCA = 0,65%, plan de muestreo por
variables (método s)

Tasa de elementos Probabilidad de aceptacion del lote
defectuosos en los Plan de inspeccion normal
lotes
Codigo D, NCA = |Codigo E,NCA = |Coédigo F, NCA= |Cddigo G, NCA =
0,65%, 0,65%, 0,65%, 0,65%,
n=5,K=1,65 n=7,K=1,75 n=10,K=1,84 n=15K=1091
Pos*’=0,28% Pys =0,32% Pys =0,36% Pys =0,45%
Pso ** = 6,34% Pso = 4,83% Pso=3,77% Pso=3,09%
Pi*’ =25,9% P, = 18,6% Py =13,2% Pio=9,4%
0% 100% 100% 100% 100%
1% 96% 96% 97,5% 98%
2% 94% 94% 92,5% 95%
3% 86% 86% 86% 86%
4% 82% 82% 80% 78%
5% 78% 76% 73% 70%
6% 74% 70% 66% 62%
7% 69% 66% 59% 54%
8% 66% 60% 54% 46%
9% 61% 56% 48% 39%
10% 58% 52% 42% 34%
15% 42% 34% 23% 14%
20% 30% 21% 12% 5%
25% 23% 13% 6% 1,5%
30% 15% 8% 2% 0%
35% 10% 5% 1% 0%
40% 6% 2% 0% 0%
45% 4% 1% 0% 0%
50% 2% 0% 0% 0%
100% 0% 0% 0% 0%

37 Pos = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 95% de los casos.
38 P, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 50% de los casos.

39 P, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos.
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Cuadro 15 (continuacion)

Tasa de elementos
defectuosos en los

Probabilidad de aceptacion del lote

Plan de inspeccion normal

lotes

Codigo H, NCA= [CodigoI, NCA= |CodigoJ, NCA= |Cédigo K, NCA =
0,65%, 0,65%, 0,65%, 0,65%,
n=20,K=1,96 n=25K=1,96 n=10,K=1,84 n=>50,K=2,08
Pos ** = 0,49% Pos = 0,56% Pos = 0,36% Pos = 0,64%
P5041 = 2,69% P5() = 2,53% P50 = 3,77% P50 = 1,94%
P1042 — 7’46% PlO = 6,46% P10 = 13,2% PlO = 4,03%

0% 100% 100% 100% 100%

1% 84% 84% 84% 84%

2% 63% 62% 56% 48%

3% 44% 40% 32% 22%

4% 32% 28% 19% 10%

5% 24% 18% 4%

6% 16% 12% 6%

7% 12% 8% 3,5% 1%

8% 8% 6% 2% 0,5%

9% 6% 4% 1%

10% 4% 2% 0% 0%

15% 0% 0% 0% 0%

40 pys = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 95% de los casos.

1 Py, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 50% de los casos.

2P, = Tasa de elementos no conformes en lotes aceptados en el 10% de los casos.
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Figura 9: curva CO, plan de muestreo por variables, método s, NCA = 0,65%,n=5a 15
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4.3.2.3 Planes de muestreo por variables (método s), NCA = 2,5% (véanse el cuadro 16 y las

figuras 11y 12)

Cuadro 16: Probabilidad de aceptacion del lote, planes de muestreo por variables (método s),

NCA =2,5%

Tasa de elementos
defectuosos en los

Probabilidad de aceptacion del lote

Plan de inspecciéon normal

lotes
Cddigo D, NCA = |Codigo E,NCA = |Coédigo F, NCA= |Cddigo G, NCA =
2,5%, 2,5%, 2,5%, 2,5%,
n=5K=1,24 n=7,K=1,33 n=10,K=141 n=15K=147
Pys =1,38% Pys =1,5% Pys =1,61% Pys =1,91%
Pso=12,47% Pso=10,28% Pso = 8,62% Pso=7,5%
Pio=35% Py =27,4% Pio=21,4% Py =16,8%
0% 100% 100% 100% 100%
1% 96% 96% 97,5% 99%
2% 94% 94% 92,5% 95%
3% 86% 86% 86% 86%
4% 82% 82% 80% 78%
5% 78% 76% 73% 70%
6% 74% 70% 66% 62%
7% 69% 66% 59% 54%
8% 66% 60% 54% 46%
9% 61% 56% 48% 39%
10% 58% 52% 42% 34%
15% 42% 34% 23% 14%
20% 30% 21% 12% 5%
25% 23% 13% 6% 1,5%
30% 15% 8% 2% 0%
40% 6% 2% 0% 0%
45% 4% 1% 0% 0%
50% 2% 0% 0% 0%
60% 0,5% 0% 0% 0%
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Cuadro 16 (continuacion)

Tasa de elementos
defectuosos en los

Probabilidad de aceptacion del lote
Plan de inspeccion normal

lotes
Codigo H, NCA = | Codigo I, NCA = Codigo J, NCA = Codigo K, NCA =
2,5%, 2,5%, 2,5%, 2,5%,
n=20,K=1,51 n=25K=1,53 n=35K=1,57 n=50,K=1,61
P95 = 2,07% P95 = 2,23% P95 = 2,38% P95 = 2,51%
P50 = 6,85% P5() = 6,54% P50 = 6% P50 = 5,48%
P10 = 14,2% P]() = 12,8% Pm = 10,9% P10 = 8,7%
0% 100% 100% 100% 100%
1% 99% 99% 99% 99%
2% 95% 94% 94% 98%
3% 88% 88% 90% 90%
4% 78% 78% 75% 75%
5% 68% 66% 62% 58%
6% 58% 56% 50% 40%
7% 49% 44% 38% 28%
8% 40% 36% 25,5% 18%
9% 32% 28% 20% 11%
10% 26% 22,5% 14% 8%
12% 17% 12% 6% 2%
13% 13% 10% 4% 1%
14% 10% 7% 3% 0%
15% 8% 5% 0% 0%
20% 2% 1% 0% 0%
25% 0% 0% 0% 0%
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Figura 11: Curva CO, plan de muestreo por variables, método s, NCA =2,5%,n=5a 15
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4.3.3 Planes de muestreo por variables recomendados, método ¢

4.3.3.1 Generalidades

En el presente documento se recomiendan los planes de muestreo simple que figuran a continuacion
aplicables a las situaciones de inspeccion mas frecuentes. Esos planes se han tomado de la norma ISO 3951 y
se caracterizan por el NCA (0,65% y 2,5%, que abarcan los casos mas frecuentes), asi como n, el nimero de
elementos de la muestra, y K, la constante de aceptacion. Cada plan se acompafia de un cuadro en el que se
indica la probabilidad de aceptacion de los lotes en funcion de la tasa de elementos defectuosos. En relacion
con cada NCA se presenta un grafico en el que se muestran las curvas CO de los planes recomendados
correspondientes.

Las curvas CO se han trazado punto por punto a partir de la siguiente ecuacion:

Upp = \/ﬁx(ul—p -K)

Donde:

upa es el fractilo de orden P, de la ley normal centrada reducida,

P4 es la probabilidad de aceptacion de un lote con una tasa de defectos igual a p

U, es el fractilo de orden 1-p de la ley normal centrada reducida,

p es la tasa de defectos aceptada en el lote con la probabilidad de Pa.

En el cuadro 17 (tomado del procedimiento n° 12 del NMKL, referencia 5 y la norma ISO 3951) se indica,
para una inspeccion normal por variables (método o), la relacion preferible para una mejor proteccion del
consumidor (véase el parrafo 2.2.18) entre el tamafio del lote, el codigo relativo al tamafio de la muestra, el
tamafo de la muestra n y la constante de aceptacion K, respecto de determinados NCA.
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CUADRO 17. PLANES DE MUESTREO POR VARIABLES CON DESVIACION tiricA CONOCIDA

Nivel de inspeccion
Tamaiio del lote NCA (%) Reducida Normal Reforzada
(numero de n/k n/k n/k
elementos)
2-8 0,65 2/1,36 2/1,58 2/1,81
2,5 2/0,936 2/1,09 2/1,25
6,5 3/0,573 3/0,755 2/0,936
9-15 0,65 2/1,81
2,5 | I [|---- 2/1,33
6,5 3/1,01
16-25 0,65 2/1,81
2,5 | I [|---- 3/1,44
6,5 4/1,11
26-50 0,65 2/1,58 3/1,91
2,5 === ||---- 3/1,17 4/1,53
6,5 3/0,825 5/1,20
51-90 0,65 3/1,69 5/2,05
2,5 === ||---- 4/1,28 6/1,62
6,5 5/0,919 8/1,28
91-150 0,65 4/1,80 6/2,08
2,5 -===||---- 5/1,39 8/1,68
6,5 6/0,991 10/1,31
151-280 0,65 5/1,88 8/2,13
2,5 -===||---- 7/1,45 10/1,70
6,5 9/1,07 13/1,34
281-500 0,65 2/1,42 7/1,95 10/2,16
2,5 3/1,01 9/1,49 14/1,75
6,5 4/0,641 12/1,11 18/1,38
501-1 200 0,65 3/1,69 8/1,96 14/2,21
2,5 4/1,11 11/1,51 19/1,79
6,5 5/0,728 15/1,13 25/1,42
1 201-3 200 0,65 4/1,69 11/2,01 21/2,27
2,5 5/1,20 15/1,56 28/1,84
6,5 7/0,797 20/1,17 36/1,46
1.320-10 000 0,65 6/1,78 16/2,07 27/2,29
2,5 8/1,28 22/1,61 36/1,86
6,5 11/0,877 29/1,21 48/1,48
10 001-35 000 0,65 7/1,80 23/2,12 40/2,33
2,5 10/1,31 32/1,65 54/1,89
6,5 14/0,906 42/1,24 70/1,51
35001-150000 0,65 9/1,83 30/2,14 54/2,34
2,5 13/1,34 42/1,67 71/1,89
6,5 17/0,924 55/1,26 93/1,51
150 001- 0,65 12/1,88 44/2,17 54/2,34
500 000 2,5 18/1,38 61/1,69 71/1,89
6,5 24/0,964 82/1,29 93/1,51
Mas de 500 000 0,65 17/1,93 59/2,18 54/2,34
2,5 25/1,42 81/1,70 71/1,89
6,5 33/0,995 109/1,29 93/1,51
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4.3.3.2 Planes de muestreo por variables (método o), NCA = 0,65% (véanse el cuadro 18 y las
figuras 13y 14)

Cuadro 18: Probabilidad de aceptacion del lote, planes de muestreo por variables, método c, NCA =
0,65%

Tasa de elementos Probabilidad de aceptacion del lote
defectuosos en los Plan de inspeccion normal
lotes
Codigo E, NCA = Codigo F, NCA = Codigo G, NCA = | Codigo H, NCA =
0,65%, 0,65%, 0,65%, 0,65%,
n=3,K=1,69 n=4,K=1,_80 n=5,K=1288 n=7,K=195
Pys = 0,32% Pys = 0,36% Pys = 0,45% Pys = 0,49%
P50 = 4,55% P5() = 3,6% P50 = 3% P50 = 2,56%
PlO = 18,6% Pl() = 13,2% P10 = 9,41% PlO = 7,46%
0% 100% 100% 100% 100%
0,65% 91,5% 91,4% 91,2% 92,1%
1% 86,5% 85,4% 84% 84,1%
2% 73,5% 69,4% 65,1% 60,8%
3% 62,9% 56,4% 50% 42.7%
4% 54,2% 46,1% 38,6% 29,9%
5% 46,9% 37,8% 29,9% 20,9%
6% 40,7% 31,2% 23,3% 14,7%
7% 35,5% 25,8% 18,3% 10,4%
8% 31,1% 21,5% 14,4% 7,4%
9% 27,3% 17,9% 11,4% 5,3%
10% 24% 15% 9% 3,8%
15% 12,9% 15% 2,9% 0,8%
17 % 10% 4,5% 1,9% 0,4%
20% 7,1% 2,8% 1% 0%
25% 3,9% 1,2% 0,3% 0%
30% 2.2% 0,5% 0% 0%
35% 1,2% 0,2% 0% 0%
40% 0,6% 0,1% 0% 0%
45% 0,3% 0% 0% 0%
50% 0,2% 0% 0% 0%
60% 0% 0% 0% 0%
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Cuadro 18 (continuacion)

Tasa de Probabilidad de aceptacion del lote
elementos . . s
Plan de inspeccion normal
defectuosos en
los lotes
Codigo J, NCA | Codigo K, NCA | Codigo L, NCA | Codigo M, NCA | Codigo N, NCA
=0,65%, =0,65%, =0,65%, =0,65%, =0,65%,
n=11, n=16, n=23, n =30, n=44,
K=2,01 K=2,07 K=2,12 K=2,14 K=2,17
Pys =0,36% Pys = 0,64% Pos =0,7% Pos = 0,74% Pos =0,77%
P50 = 2,22% P50 = 1,92% P50 = 1,7% P50 = 1,6% P5() = 1,5%
Pl(): 5,1% P10:4,03% P10:3,24% P10:2,88% P10:2,36%
0% 100% 100% 100% 100% 100%
0,65% 94,2% 95,1% 95,6% 97% 98,1%
1% 85,3% 84,7% 83,4% 84,6% 85%
2% 55,8% 47.4% 37,8% 31,8% 22%
3% 33,4% 22.5% 13% 7,8% 2,8%
4% 19,5% 10% 4,1% 1,6% 0,3%
5% 11,3% 4,5% 1,3% 0,3% 0%
6% 6,5% 2% 0,4% 0,1% 0%
7% 3,8% 0,9% 0,1% 0% 0%
8% 2,2% 0,4% 0% 0% 0%
9% 1,3% 0,2% 0% 0% 0%
10% 0,8% 0,1% 0% 0% 0%
15% 0,1% 0% 0% 0% 0%
16% 0% 0% 0% 0% 0%
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Figura 13: Curva CO, plan de muestreo por variables, método o, NCA = 0,65%,n=3 a 11
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4.3.3.3 Planes de muestreo por variables (método ), NCA = 2,5% (véanse el cuadro 19 y las
figuras 15y 16)

Cuadro 19: Probabilidad de aceptacion del lote, planes de muestreo por variables, método o, NCA =

2,5%
Tasa de Probabilidad de aceptacion del lote
elementos . . s
Plan de inspeccion normal
defectuosos en
los lotes
Codigo D, NCA | Codigo E, NCA | Codigo F, NCA | Cédigo G, NCA | Codigo H, NCA
=2,5%, =2,5%, =2,5%, =2,5%., =2,5%,
n=73, n=4, n=>5, n=7, n=9,
K=1,17 K=1,28 K=1,39 K=1,45 K=1,49
P95 = 1,38% P95 = 1,5% P95 = 1,65% P95 = 1,91% P95: 2,07%
P5() :12,1% P 50 = 10% P50 = 8,23% P5() :7,35% P50 = 6,81%
Pio=35% Pio=27,4% Pio=21,4% Piy=16,8% Pio=142%
0% 100% 100% 100% 100% 100%
1% 97,7% 98,2% 98,2% 99% 99,4%
2% 73,5% 93,9% 93,1% 94,5% 95,5%
3% 93,7% 88.,5% 86,4% 87,3% 87,9%
4% 84,3% 82,7% 79% 78,7% 78.,3%
5% 79,5% 76,7% 71,6% 69,7% 67,9%
6% 74,7% 70,9% 64,4% 60,9% 57,7%
7% 70,2% 65,2% 57,6% 52,7% 48,3%
8% 65,8% 59,9% 51,3% 45,3% 39,9%
10% 57,7% 50% 40,4% 32,8% 26,6%
15% 40,9% 31,3% 21,5% 13,7% 8,7%
20% 28,5% 19% 10% 5,4% 2,6%
25% 19,5% 11,3% 5,5% 2% 0,7%
30% 13,2% 6,5% 2,6% 0,7% 0,2%
35% 8,7% 3,7% 1,2% 0,2% 0%
40% 5,6% 2% 0,6% 0,1% 0%
45% 3,5% 1% 0,2% 0% 0%
50% 2,1%% 0,5% 0,1% 0% 0%
60% 0,7% 0,1% 0% 0% 0%
65% 0,4% 0% 0% 0% 0%
70% 0,2% 0% 0% 0% 0%
75% 0,1% 0% 0% 0% 0%
80% 0% 0% 0% 0% 0%
0% 0% 0% 0% 0%
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Cuadro 19 (continuacion)

Tasa de Probabilidad de aceptacion del lote
elementos . .y
Plan de inspeccion normal
defectuosos en
los lotes
Cédigo I, NCA | Cédigo J, NCA | Codigo K, NCA | Codigo L, NCA | Codigo M,
=2,5%, =2,5%, =2,5%, =2,5%, NCA =2,5%
n=11, n=15, n=22, n=232, n=42,
K=1,51 K=1,56 K=1,61 K=1,65 K=1,67
P95 = 2,23% P95 = 2,38% P95 = 2,51% P95 = 2,62% P95 = 2,73%
Psy = 6,55% Pso = 5,94% Pso=5,37% Pso = 5% Pso=4,75%
P]() = 12,8% P10 = 10,8% PlO = 9,23% P]() = 7,82% Pm = 7,1 1%
0% 100% 100% 100% 100% 100%
1% 99,7% 99,9% 99,9% 99,9% 99,9%
2% 96,4% 97,2% 98,1% 98,3% 99,4%
3% 89,1% 89,3% 89,8% 90,4% 91,4%
4% 78,8% 77% 74,5% 71,6% 69,9%
5% 67,3% 62,9% 56,5% 50% 43,5%
6% 55,9% 49.2% 39,8% 29,5% 22.8%
7% 45% 37,2% 26,5% 16,2% 10%
8% 36,4% 27,4% 16,8% 8,3% 4,3%
9% 28,7% 19,8% 10,3% 4% 1,6%
10% 22,4% 14% 6,2% 1,9% 0,6%
11% 17,4% 10% 3,6% 0,8% 0,2%
13% 10% 4,7% 1,2% 0,2% 0%
15% 5,8% 2,1% 0,4% 0% 0%
20% 1,3% 0,3% 0% 0% 0%
25% 0,3% 0% 0% 0% 0%
30% 0,1% 0% 0% 0% 0%
31% 0% 0% 0% 0% 0%
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Figura 15: Curva CO, plan de muestreo por variables, método o, NCA =2,5%,n=32a9
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4.3.4 Reglas y procedimientos de cambio de nivel de inspeccion

(Véase el articulo 19 de la norma ISO 3951)

En algunas ocasiones, el cambio a una inspeccion reforzada, que puede determinar el rechazo de los lotes

inspeccionados, es obligatoria. No obstante, el cambio a una inspeccion reducida a un nivel inferior al NCA,

cuando la calidad media del proceso es estable, es facultativa, a discrecién de la autoridad competente. Si

aplicando las tablas de inspeccion se deduce que hay pruebas suficientes de que la variabilidad se ajusta a los

criterios estadisticos, se puede pasar del método s al método o utilizando el valor de ¢ en lugar de s (para

mas detalles, véanse la clausula 2.2 y el Anexo A de la norma ISO 3951).

Por supuesto, la variacion del nivel de inspeccidon implicara el cambio del plan de muestreo (tamafio de la

muestra, nimero de aceptacion).

A no ser que se indique otra cosa, al principio del control se realizara la inspeccion normal, que seguira

aplicandose hasta que se requiera una inspeccion reforzada o, por el contrario, esté justificada la realizacion

de una inspeccion reducida.

La inspeccion reforzada se realizara cuando no se acepten dos lotes de cinco lotes sucesivos presentados para

la inspeccion normal inicial. La inspeccion reforzada podra abandonarse cuando en la primera inspeccion

reforzada se hayan aceptado cinco lotes sucesivos; se vuelve luego a la inspeccion normal.

Se podra proceder a una inspeccion reducida cuando en la inspeccion normal se hayan aceptado 10 lotes

sucesivos en las condiciones siguientes:

a) esos 10 lotes se habrian aceptado si el NCA se hubiera fijado en el valor inmediatamente inferior al
establecido por el plan (véanse los cuadros 2 y 3 de la norma ISO 3951: 1989);

b) la produccion esta sometida a control estadistico;
c) los usuarios de los planes consideran conveniente la inspeccion reducida.

Es obligatorio interrumpir la inspeccion reducida y reanudar la inspeccion normal si en la primera inspeccion
de los lotes se registra una de las condiciones siguientes:
a) no se acepta un lote;

b) la produccidn experimenta retrasos o irregularidades;

¢) otras condiciones (cambio de proveedor, empleados o maquinas...) que determinan la necesidad de
volver a una inspeccion normal.

4.4 PLANES DE MUESTREO SIMPLE PARA UN CONTROL DEL PROMEDIO

4.4.1 Desviacion tipica desconocida

Este tipo de control se realiza mediante una prueba cuyo objetivo es asegurar que, en promedio, el contenido
de la caracteristica analizada sea al menos igual a la cantidad indicada en la etiqueta del producto o a la
cantidad establecida por un reglamento o un coédigo de practicas (p. €j. peso neto, volumen neto, etc.).
Descripcion de la prueba

n es el tamafio de la muestra utilizada para la prueba, expresado en nimero de elementos

es la desviacion tipica de los valores de los elementos de la muestra.

o es el nivel de significacion de la prueba, es decir, la probabilidad de que se concluya errbneamente que el
contenido medio de la caracteristica controlada es inferior al valor declarado cuando, en realidad, es igual o
superior.

t, es el valor t de la distribucion de Student con n-1 grados de libertad correspondiente al nivel de
significacion o,

M es el valor declarado respecto del promedio del lote.

+ o se establece en general en 5% 6 0,5%.
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Cuadro 20: Valores t de la distribucion de Student seleccionados

Numero de muestras Valor t Valor t
(o =5%) (o =0,5%)
5 2,13 4,60
10 1,83 3,25
15 1,76 2,98
20 1,73 2,86
25 1,71 2,80
30 1,70 2,76
35 1,69 2,73
40 1,68 2,71
45 1,68 2,69
50 1,68 2,68

REGLAS DE DECISION

En la especificacion del Codex se considera M el valor minimo de la media
Ejemplo: contenido de grasa de una leche entera
El lote se aceptard si:

t, xs

Jn

x>M

y se rechazara en caso contrario.

En el cuadro 20 se presentan los valores t de la distribucion de Student en relaciéon con determinados
tamafios de muestra y con un ¢ de 5% y 0,5%.

La especificacion del Codex considera M el valor maximo de la media

Ejemplo: contenido de sodio de un bizcocho dietético

Se aceptara el lote si:

- t, xs

X<M +
Jn

y se rechazara en caso contrario.

La especificacién del Codex no considera M ni como valor minimo ni como valor maximo de la media
Ejemplo: contenido de vitamina C en un preparado para lactantes

Se aceptara el lote si:

y se rechazara en caso contrario.
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4.4.2 Desviacion tipica conocida

Descripcion de la prueba
n es el tamafio de la muestra utilizada para la prueba, expresado en nimero de elementos

n
X; .
- IZ; ' es el promedio muestral de los n elementos de la muestra
X=—

o es la desviacion tipica conocida.
a es el nivel de significacion de la prueba, es decir, la probabilidad de que se concluya erroneamente que el
contenido medio de la caracteristica controlada es inferior al valor declarado cuando, en realidad, es igual o
superior.
u, es el valor de la distribucion normal estandarizada correspondiente al nivel de significacion a* (ugs =
1,645, Up,005 = 2,576)

M es el valor declarado respecto del promedio del lote.
Reglas de decision

La especificacion del Codex considera M el valor minimo de la media
Ejemplo: contenido de grasa de una leche entera

El lote se aceptara si:
u,xo

Jn

y se rechazara en caso contrario.

X>M —

La especificacién del Codex considera M el valor maximo de la media
Ejemplo: contenido de sodio de un bizcocho dietético
El lote se aceptara si:

y se rechazard en caso contrario.

La especificacion del Codex no considera M ni el valor minimo ni el valor méximo de la media
Ejemplo: contenido de vitamina C en un preparado para lactantes

El lote se aceptara si:

U, ,Xo
Jn Jn

y se rechazara en caso contrario.

M —

* o se establece en general en 5% 6 0,5%.
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SECCION 5. LA SELECCION DE PLANES DE MUESTREO PARA LA INSPECCION POR
VARIABLES DE PRODUCTOS A GRANEL: DESVIACION TiPICA CONOCIDA

(Véanse las normas ISO/FDIS 10725 ¢ ISO 11 648-1)
5.1 GENERALIDADES

Normalmente, los planes de muestreo que se describen en la seccion 5.1 deberian aplicarse solamente a una
serie continua de lotes procedentes de la misma fuente. Sin embargo, los planes que se describen a
continuacion pueden aplicarse cuando se han recogido datos de lotes aislados procedentes de la misma fuente,
que describen la desviacion tipica de la caracteristica de calidad durante un periodo largo de tiempo.
En este proyecto de norma se aborda la necesidad de planes de muestreo por variables, en situaciones en que
la estimacion de la media del lote respecto de una unica caracteristica de calidad es el principal factor en la
determinacion de la aceptabilidad del lote. Los planes de muestreo en esta norma abordan situaciones en las
que se da una distribucion normal de la caracteristica de calidad. Sin embargo, los usuarios no deberian
preocuparse excesivamente de una desviacion respecto de la normalidad, ya que la distribucion del promedio
general de la muestra suele ser muy parecida a la distribucién normal, salvo que los tamafios de muestra sean
demasiado pequefios.
La norma puede aplicarse a:

e una serie continua de lotes

¢ |otes aislados (cuando el valor de cada desviacion normal de la caracteristica de calidad se considera
conocido y estable; por ejemplo, cuando un lote aislado con respecto al comprador puede ser parte de
una serie continua de lotes producidos por el proveedor)

e cuando la caracteristica de calidad especificada y puede medirse en una escala continua
e cuando la caracteristica de calidad es estable y se conoce la desviacion tipica

e auna variedad de productos a granel, incluidos liquidos, s6lidos (granulares o en polvo), emulsiones y
suspensiones

e cuando se indica un solo limite de especificacion (sin embargo, en circunstancias especiales, la norma
es aplicable cuando se indican limites de especificacion dobles)

5.2 PROCEDIMIENTOS DE MUESTREO NORMALIZADOS PARA LA INSPECCION DE
LOTES INDIVIDUALES

Los procedimientos incluidos en cada paso se pueden resumir como sigue:
e Seleccion de un plan de muestreo

La seleccion de un plan de muestreo incluye los siguientes pasos, especialmente para la inspeccion de

productos a granel :

° el establecimiento de desviaciones tipicas, costos, tipo de riesgo del productor, tipo de riesgo del
consumidor y distancia de discriminacién (véanse las definiciones en la seccion 2.2.12)

Si los diagramas de control tanto de la desviacidn tipica de la muestra compuesta (S.) como de la
desviacion tipica de la muestra de ensayo (S;) no contienen puntos “fuera de control” y si ninguna otra
prueba suscita dudas acerca de su estabilidad, se puede considerar que todas las desviaciones tipicas son
estables. Los métodos para la confirmacién y el nuevo calculo de las desviaciones tipicas , incluida la
utilizacion de diagramas de control, se exponen en la clausula 12 de la norma ISO/CD 10725-2.3.

° laespecificacion del valor o valores de aceptacion

Valor de aceptacion

Cuando se indica un limite de especificacion inferior, el valor de aceptacion inferior se determina
mediante la ecuacion:

XL -my—0,562D
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Cuando se indica un limite de especificacion superior, el valor de aceptacion superior se determina
mediante la ecuacion:

X u-my + 0,562D
donde my es el riesgo del productor y D es la distancia de discriminacion.
e Extraccion de incrementos del lote
Deberia utilizarse un dispositivo adecuado de muestreo junto con el muestreo representativo para lograr

n; incrementos (i es el incremento del rango 1)
e Preparacion de una o mas muestras compuestas

Se suman los n incrementos para obtener n. muestras compuestas (un procedimiento recomendado y
econdémico es la preparacion de muestras duplicadas combinando todos los incrementos impares, para
obtener la primera muestra compuesta; y todos los incrementos pares, para obtener la segunda muestra
compuesta)

e Preparacion de muestras de ensayo

Se preparan n; muestras de ensayo, de masa y tamafio de particula especificados, a partir de cada muestra
compuesta, utilizando procedimientos adecuados de prensado/molienda, y de division y mezclado de la
muestra

e Extraccion de porciones de ensayo para su medicion

De cada muestra de ensayo se extraen n,, porciones de ensayo de masa especificada
e Maedicion de la caracteristica de calidad especificada en las porciones de ensayo

Se realiza una sola medicion en cada porcion de ensayo, para obtener n..n.n,, mediciones por lote
e Determinacion de la aceptabilidad de un lote

El promedio general de la muestra (X ) se calcula a partir de los n. promedios de muestra compuesta
(que se calculan a partir de los nt promedios de las muestras de ensayo que, a su vez, se calculan a partir
de los ny resultados de las mediciones)

° Cuando se indica un solo limite de especificacion inferior:

Aceptarel lote si X2 X

Rechazar el lote si X < X .

Cuando se indica un solo limite de especificacion superior:
Aceptarel lotesi X< Xy

Rechazar el lote si X > Xy

Cuando se indican limites de especificacion dobles:

Aceptarel lotesi X £ X< Xy
Rechazarellotesi X< X0 X> Xy
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APENDICE IV

PROYECTO DE DIRECTRICES SOBRE LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION

(En el Tramite 8 del Procedimiento)
Introduccion

Es importante y es un requisito de la norma ISO/IEC 17025: 1999 que los analistas estén al corriente de la
incertidumbre asociada con todo resultado analitico y estimen esa incertidumbre. La incertidumbre en la
medicion puede calcularse mediante diversos procedimientos. Para los fines del Codex es necesario que los
laboratorios de analisis de alimentos apliquen controles®, utilicen métodos sometidos a ensayos en
colaboracion, siempre que estén disponibles, y verifiquen la aplicacion de dichos métodos antes de utilizarlos
habitualmente. Esos laboratorios tienen pues a su disposicion una variedad de datos analiticos de los que
pueden servirse para estimar la incertidumbre en sus mediciones.

Las presentes directrices se aplican unicamente al analisis cuantitativo.

La mayor parte de los resultados analiticos cuantitativos adoptan la forma de “a &+ 2u” o “a = U” donde “a”
representa la mejor estimacion del valor real de la concentracidon de lo que se mide (el resultado analitico) y
“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 por ciento en el que se encontrara el valor real. El valor de “U” o de
“2u” es el valor que los analistas usan y consignan normalmente y en lo sucesivo se denomina
“incertidumbre en la medicion”, que puede calcularse de varias maneras diferentes.

Terminologia
La definicion internacional de “incertidumbre en la medicion” es la siguiente:

“Parametro, asociado con el resultado de una medicion, caracteristico de la dispersion de los valores que
podrian atribuirse razonablemente a lo que se mide™.

NOTAS:

1. El parametro puede ser, por ejemplo, una desviacion tipica (o un determinado multiplo de ella), o la
mitad de la anchura de un intervalo con un grado de confianza declarado.

2. La incertidumbre de la medicion comprende, en general, muchos elementos. Algunos de ellos
pueden evaluarse a partir de la distribucion estadistica de los resultados de una serie de mediciones y
caracterizarse mediante desviaciones tipicas experimentales. Los demas elementos, que también
pueden caracterizarse mediante desviaciones tipicas, se evalian a partir de distribuciones supuestas
de las probabilidades, basadas en la experiencia o en otra informacion.

3. Queda entendido que el resultado de una medicion es la mejor estimacion posible del valor de lo que
se mide, y que todos los elementos de la incertidumbre, incluidos los que derivan de efectos
sistematicos, como por ejemplo los asociados con correcciones y normas de referencia, contribuyen a
la dispersion”.

Recomendaciones
1. Debe estimarse la incertidumbre en la medicion asociada con todos los resultados analiticos.
2. La incertidumbre en la medicion de un resultado analitico puede estimarse mediante diversos

procedimientos, en particular los descritos por la ISO (1) y el EURACHEM (2). En esos documentos
se recomiendan procedimientos basados en un enfoque por componentes, datos sobre validacion de
métodos, datos sobre control interno de la calidad y datos sobre pruebas de aptitud. No es necesario
realizar una estimacion de la incertidumbre en la medicion aplicando el enfoque por componentes de
la ISO cuando los otros tipos de datos estan disponibles y se utilizan para estimar la incertidumbre.

» Como especificado en las “Directrices para Evaluar la Competencia de los Laboratorios de Ensayo que Participan

en el Control de las Importaciones y Exportaciones de Alimentos” (documento CAC/GL 27-1997).

46 Vocabulario internacional de términos basicos y generales de metrologia, ISO 1993, 27 edicion.
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En muchos casos se puede determinar la incertidumbre general mediante un estudio entre cierto
numero de laboratorios (en colaboracion), mediante una serie de matrices de la UIQPA/ISO/AOAC
INTERNATIONAL (3) o mediante los protocolos ISO 5725 (4).

Referencias
1. “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement”, ISO, Ginebra, 1993.

2. EURACHEM/CITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (Second Edition),
EURACHEM Secretariat, BAM, Berlin, 2000. Puede descargarse gratuitamente de la siguiente direccion en
Internet: http://www.eurachem.ul.pt/

3. “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method Performance Studies”, ed. W.
Horwitz, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 331-343.

4. “Precision of Test Methods”, Ginebra, 1994, ISO 5725. Las ediciones anteriores se publicaron en 1981 y
1986.
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APENDICE V

ANTEPROYECTO DE DIRECTRICES PARA LA EVALUACION DE METODOS DE ANALISIS
ACEPTABLES

(en el Tramite 5 del Procedimiento)

AMBITO DE APLICACION

1. Las presentes directrices proporcionan un marco para la evaluacion de métodos de analisis
aceptables.

2. Estas directrices tienen por finalidad ayudar a los paises a aplicar los requisitos para el comercio de

productos alimenticios, con miras a proteger a los consumidores y facilitar un comercio leal.

3. Los laboratorios que participen en la evaluacion deberian ajustarse a las Directrices del Codex
CAC/GL 27 relativas a la competencia de los laboratorios de ensayo que participan en el control de las
importaciones y exportaciones de alimentos.

4. Si un método de andlisis ha sido ratificado por el Codex, debera darse preferencia a la utilizacion de
ese procedimiento.

REQUISITOS
5. Los laboratorios que participan en el control de las importaciones y exportaciones de alimentos

deberian evaluar los métodos de conformidad con los siguientes criterios, segiin proceda:
. exactitud

. aplicabilidad (matriz, intervalo de concentracion y preferencia dada a los métodos “generales’)
. limites de deteccion y determinacion

. linealidad

. precision; repetibilidad intralaboratorio, reproducibilidad interlaboratorios

. recuperacion

. selectividad (efectos de interferencia, etc.)

. sensibilidad

6. A continuacion se presentan las definiciones de estos conceptos y el método para las estimaciones
correspondientes.

EXACTITUD

Definicion

(como concepto)

El grado de concordancia entre el resultado notificado y el valor de referencia aceptado.

Nota:

El término exactitud, cuando se aplica a un conjunto de resultados de un ensayo, conlleva una combinacién
de componentes aleatorios y un componente de sesgo o error sistematico comun. {ISO 3534-1} Cuando el
componente de error sistematico debe determinarse mediante un procedimiento que incluye el error aleatorio,
el componente de error aleatorio aumenta con la propagacion de las consideraciones de error y se reduce con
la replicacion.

(como parametro estadistico)

El grado de concordancia entre el resultado notificado y el valor de referencia aceptado {ISO 3534-1}.
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Nota:

La exactitud como parametro estadistico se aplica al resultado final notificado de un ensayo; la exactitud
como concepto se aplica a valores tnicos, replicados o promediados.

Estimacion

Siempre que sea posible debera utilizarse material de referencia comprobable (ajustado a una matriz y con un
nivel similar de analito) para determinar la exactitud del método de analisis utilizado.

Procedimiento n° 9 (2001) del Comité Nordico de Analisis de Alimentos (NMKL).

Si se utiliza material de referencia certificado para la evaluacion de un método, podra compararse el valor
medio determinado con el valor medio conocido mediante el calculo del valor z.

(X found — Xcertified )
2 2
Ctomd O
ound

certified
n found n

=

certified

0, si no se dispone de datos sobre la desviacion tipica del material de referencia certificado, podran utilizarse
datos del limite de confianza del 95 por ciento como estimacion de la desviacion tipica del material de
referencia certificado.

Si el valor de referencia es Xcerificado £IC (intervalo de confianza del 95%) entonces:

(X found ~ Xcertified )
2 2
O-found (CI j
- + -
n found 2

Un valor z fuera del intervalo |z < 2 indica un sesgo considerable, por lo que deberia realizarse una
correccion para eliminarlo.

=

APLICABILIDAD
Definicion

Los analitos, matrices y concentraciones en relacion con los cuales puede utilizarse satisfactoriamente un
método de analisis a fin de determinar su conformidad con una norma del Codex.

Nota:

La declaraciéon de aplicabilidad (dmbito de aplicacion), ademds de una declaracion del margen de
funcionamiento satisfactorio respecto de cada factor, puede incluir también advertencias acerca de la
interferencia conocida de otros analitos, o de la inaplicabilidad a determinadas matrices y situaciones.
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Estimacion

Deberian indicarse detalladamente los analitos, matrices y concentraciones en relacion con los cuales puede
utilizarse satisfactoriamente el método de analisis a fin de determinar su conformidad con una norma del
Codex. Puede incluir también advertencias acerca de la interferencia conocida de otros analitos, o de la
inaplicabilidad a determinadas matrices y situaciones. Para evaluar la aplicabilidad y solidez se utiliza en
general el método de Youden, un método factorial fraccionado.

LIMITES DE DETECCION Y DETERMINACION
Definicidon: Limite de deteccion

El limite de deteccion se define convencionalmente como muestra testigo + 30, donde ¢ es la desviacion
tipica de la sefial del valor de la muestra testigo (definicién de la Unién Internacional de Quimica Pura y
Aplicada, en lo sucesivo la UIQPA).

Sin embargo, una definicion alternativa que permite superar la mayor parte de las objeciones al método antes
mencionado (es decir, que nunca se puede superar la elevada variabilidad en el limite de medicion) consiste
en basarlo en el valor redondeado de la desviacion tipica relativa de la reproducibilidad cuando se encuentra
fuera de control (3 or = 100%; or = 33%, redondeado al 50 por ciento debido a la elevada variabilidad). Tal
valor guarda relacion directa con el analito y con el sistema de medicion y no se basa en el sistema local de
medicion.

Definicion: Limite de determinacion

Lo mismo que el limite de deteccion, salvo que se requiere 66 o 106 en lugar de 3c.

Sin embargo, una definicion alternativa que corresponde a la definicion del limite de deteccion propuesta es
utilizar or = 25%. Este valor no difiere mucho del asignado al limite de deteccion, porque el limite superior
del limite de deteccion se confunde con el limite inferior del limite de determinacion.

Estimacion

Cuando las mediciones se efectuan a niveles bajos de analito o propiedad, por ejemplo en el analisis de trazas,
es importante saber cual es la concentracion del analito o el valor de la propiedad mas bajos que el método
puede detectar con seguridad. La importancia de determinar esto, y los problemas que comporta, estriba en el
hecho de que la probabilidad de deteccion no cambia repentinamente de cero a la unidad cuando se supera un
umbral. Los problemas se han estudiado estadisticamente en detalle y se han propuesto varios criterios de
decision.

A efectos de validacion normalmente basta proporcionar una indicacion del nivel en el que la deteccion pasa
a ser problematica. A tal fin el método “muestra testigo + 35 normalmente bastara. Cuando el método se
aplica con fines de comprobacion de la observancia de un reglamento o especificaciones, sera probablemente
mas apropiado aplicar un criterio mas exacto, como el descrito por la UIQPA y varios otros. Se recomienda
que los usuarios citen la convencion que hayan utilizado al declarar un limite de deteccion.
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Limite de deteccion — Referencia rapida

Qué analizar Qué calcular a partir de los datos
a) Diez muestras testigo independientes La desviacion tipica de la muestra ‘s’ de a)
medidas una vez cada una. los valores de la muestra testigo, o b) los

valores de la muestra testigo enriquecida.

0
b) Diez muestras testigo independientes Expresar el limite de deteccion como la
enriquecidas a la concentracion mas baja concentracion del analito correspondiente a a)
aceptable, medidas una vez cada una. el valor medio de la muestra testigo + 3S, 0 b)

0+ 3s.

Este criterio da por supuesto que podra registrarse una sefial de mas de 3s superior al valor de
la muestra testigo a causa del testigo mismo mucho menos del 1% de las veces y, en
consecuencia, es probable que derive de alguna otra causa, como el mesurando. El método a)
solo es util cuando la muestra testigo da una desviacion tipica distinta de cero. Obtener una
muestra testigo auténtica puede ser dificil.

¢) Diez muestras testigo independientes La desviacion tipica de la muestra ‘s’ de los
enriquecidas a la concentracidon mas baja valores de la muestra testigo enriquecida.
aceptable, medidas una vez cada una.

Expresar el limite de deteccion como la
concentracion del analito correspondiente al
valor de la muestra testigo + 4,655

(deriva de un ensayo de hipotesis).

La ‘concentracion mas baja aceptable’ se considera la concentracion mas baja en relacion con
la cual puede lograrse un grado de incertidumbre aceptable.

Presupone la practica habitual de evaluar la muestra y la sustancia testigo por separado y
corregir el resultado sustrayendo la concentracion del analito detectada en la sefal de la
sustancia testigo de la concentracion correspondiente a la sefial de la muestra.

Si las mediciones se realizan en condiciones de repetibilidad, también se obtiene una medida
de la precision de la repetibilidad.

El limite de determinacion es estrictamente la concentracion mas baja del analito que puede determinarse con
un nivel aceptable de precision y autenticidad de la repetibilidad. Se define también en varias convenciones
como la concentracion del analito correspondiente al valor de la muestra testigo mas 6 6 10 desviaciones
tipicas de la media de la sustancia testigo.

Nota: Ni el limite de deteccion ni el limite de determinacion representan niveles en los que la cuantificacion
sea imposible. Se trata simplemente de que la magnitud de las incertidumbres conexas se aproxima a la
comparabilidad con el resultado observado en la region del limite de deteccion.
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Limite de determinacion — Referencia rapida

Qué analizar Qué calcular a partir de los datos

a) Diez muestras testigo independientes medidas La desviacion tipica de la muestra ‘s’ del
una vez cada una. valor de la muestra testigo.

Expresar el limite de determinacion como la
concentracion del analito correspondiente al
valor de la muestra testigo mas

1) 6S, 0 ii) 10s.

Obtener una muestra testigo auténtica puede ser dificil.

b) Enriquecer alicuotas de una muestra testigo a Calcular la desviacion tipica ‘s’ del valor

diversas concentraciones de analito cercanas al del analito en cada concentracion. Trazar S

limite de deteccion. como funcién de la concentracion y asignar
un valor al limite de determinacion por
inspeccion.

Medir, una vez cada una, 10 repeticiones Expresar el limite de determinacion como la

independientes a cada nivel de concentracion. concentracion mas baja del analito que
puede determinarse con un nivel aceptable
de incertidumbre.

Normalmente el limite de determinacion forma parte del estudio para determinar el intervalo de
trabajo. No deberia determinarse por extrapolacion por debajo de la muestra testigo
enriquecida a la concentracion mas baja.

Si las mediciones se realizan en condiciones de repetibilidad, también se obtiene una medida
de la precision de la repetibilidad a esta concentracion.

LINEALIDAD
Definicion

La capacidad de un método de analisis, dentro de un determinado intervalo, de dar una respuesta o resultados
instrumentales que sean proporcionales a la calidad del analito que se habra 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 confianza conocido (generalmente aceptado como igual al 1%).

Estimacion

Respecto de todo método cuantitativo, es necesario determinar el intervalo de concentraciones del analito o
valores de la propiedad a los que podra aplicarse el método. Obsérvese que esto se refiere al intervalo de
concentraciones o valores de la propiedad presentes en las soluciones efectivamente medidas, y no en las
muestras originales. En el extremo inferior del intervalo de concentraciones los factores limitadores son los
valores de los limites de deteccion y/o cuantificacion. En el extremo superior del intervalo de
concentraciones diversos efectos impondran limitaciones en funcion del sistema de respuesta del instrumento.

Dentro del intervalo de trabajo puede existir un intervalo de respuesta lineal. Dentro del intervalo lineal la
respuesta de la sefial tendra una relacion lineal con la concentracion del analito o el valor de la propiedad. La
amplitud de este intervalo puede establecerse durante la evaluacion del intervalo de trabajo. Obsérvese que
los célculos de la regresion por si solos son insuficientes para establecer la linealidad. Para ello, puede bastar
una inspeccion visual de la linea y los residuales; los ensayos objetivos, como los ensayos del tipo “bondad
del ajuste”, son todavia mejores. En general, los controles de la linealidad requieren puntos por lo menos en
10 valores de la concentracion o propiedad distintos.
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La evaluacion de los intervalos de trabajo y lineales resultardn también utiles para planificar qué grado de
calibracion se requiere cuando se utilice el método habitualmente. Es aconsejable analizar la varianza en
todo el intervalo de trabajo. En el intervalo lineal, un punto de calibracion puede ser suficiente para
establecer la pendiente de la linea de calibracion. En cualquier otro punto del intervalo de trabajo, sera
necesaria una calibracion de puntos multiples (preferiblemente 6+). La relacion de la respuesta del
instrumento con la concentracion no tiene por qué ser perfectamente lineal para que un método sea eficaz,
pero la curva deberia ser repetible de dia en dia. Obsérvese que los intervalos de trabajo y lineales pueden ser
diferentes respecto de distintas matrices en funcion del efecto de las interferencias producidas por la matriz.
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Analizar

1. Una sustancia
testigo mas
materiales de
referencia o muestras
testigo enriquecidas a
diversas
concentraciones.

Necesita al menos
seis concentraciones
mas la sustancia
testigo.

2. Materiales de
referencia o muestras
testigo enriquecidas al
menos a seis
concentraciones
diferentes dentro del
intervalo lineal.

Intervalos de trabajo y lineales — Referencia rapida

Repeticiones
1

Qué calcular a partir de los datos

Trazar la respuesta de medicion (eje de
las ordenadas) como funcion de la
concentracion del mesurando (eje de
abscisas).

Examinar visualmente para identificar un
intervalo lineal aproximado y extremos
superiores e inferiores del intervalo de
trabajo.

Pasar luego a 2.

Trazar la respuesta de medicion (eje de
las ordenadas) como funcion de la
concentracion del mesurando (eje de
abscisas). Examinar visualmente los
valores atipicos que tal vez no se reflejen
en la regresion.

Calcular el coeficiente de regresion
apropiado. Calcular y trazar valores
residuales (la diferencia entre el valor
efectivo de las ordenadas “y” y el valor
de “y” previsto por la linea recta, respecto
de cada valor de las abscisas “x”). La
distribucion aleatoria en torno a la linea
recta confirma la linealidad. Las
tendencias sistematicas indican la falta de
linealidad.

Observaciones

En condiciones
ideales las distintas
concentraciones
deberian prepararse
de forma
independiente, y no
a partir de alicuotas
de la misma
solucion patron.

Ello daré una
confirmacion
visual de si el
intervalo de trabajo
es o no lineal. Esta
etapa es necesaria
para ensayar un
intervalo de
trabajo, que se
considere lineal y
en el que esté
previsto utilizar
una calibracion
puntual Unica.

No es seguro
eliminar los valores
atipicos sin antes
controlar mediante
la utilizacion de
determinaciones
ulteriores a
concentraciones
cercanas.

Si la varianza de
las repeticiones es
proporcional a la
concentracion,
utilizar un calculo
de regresion
ponderada en lugar
de una regresion no
ponderada.

En determinadas
circunstancias
puede ser mejor
probar a ajustar una
curva no lineal a
los datos. En
general, se
desaconseja la
utilizacion de
funciones
superiores al
cuadrado.
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Pasar luego a 3.

3. Como para el Como para el limite de determinacion. Trabajar con

limite de o ., . concentraciones
L, El limite de determinacion constituye .
determinacion b). cada vez mas

efectivamente el extremo inferior del equefias hasta
intervalo de trabajo. peq .
que la exactitud y

precision lleguen a
ser inaceptables.

CARACTERISTICAS DE PRECISION
Definiciones

El grado de concordancia entre los resultados independientes de un ensayo obtenidos en condiciones
establecidas {ISO 3534-1}.

Notas: {ISO 3534-1}.

1. La precision depende solo de la distribucion de los errores aleatorios y no se relaciona con el valor
verdadero ni con el valor especificado.

2. El grado de precision se expresa habitualmente en términos de imprecision y se computa como
desviacion tipica de los resultados del ensayo. Una desviacion tipica mayor indica menos precision.

3. Por “resultados independientes de un ensayo” se entiende los resultados obtenidos mediante un
procedimiento en el que no influya ninglin resultado anterior relativo al mismo objeto o a un objeto similar
del ensayo. 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.

Repetibilidad [reproducibilidad]: Precision en condiciones de repetibilidad [reproducibilidad] {ISO 3534-1}.

Condiciones de repetibilidad: Condiciones en que los resultados de un ensayo se obtienen mediante la
aplicacion del mismo método a elementos de ensayo idénticos por el mismo operador y en el mismo
laboratorio, utilizando el mismo equipo a breves intervalos de tiempo {ISO 3534-1}.

Condiciones de reproducibilidad: Condiciones en que los resultados de un ensayo se obtienen aplicando el
mismo método a elementos de ensayo idénticos, en laboratorios distintos, con distintos operadores y
utilizando equipos diferentes {ISO 3534-1}.

Nota:

Cuando métodos distintos dan resultados que no difieren mucho entre si, o cuando el disefio del experimento
permite el empleo de métodos diferentes, como en un ensayo de aptitud o un estudio de certificacion del
material para establecer un valor unanime en relacion con un material de referencia, el término
“reproducibilidad” puede aplicarse a los parametros resultantes. Las condiciones deben indicarse
expresamente.

Desviacion tipica de la repetibilidad [reproducibilidad]: La desviacion tipica de los resultados de un ensayo
en condiciones de repetibilidad [reproducibilidad] {ISO 3534-1}.

Notas: {ISO 3534-1}.

1. Es el grado de dispersion de la distribucion de los resultados del ensayo en condiciones de
repetibilidad [reproducibilidad].
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2. De manera analoga, la “varianza de la repetibilidad [reproducibilidad]” y el “coeficiente de variacion
de la repetibilidad [reproducibilidad]” podrian definirse y utilizarse como medidas de la dispersion de los
resultados del ensayo en condiciones de repetibilidad [reproducibilidad].

Limite de repetibilidad [reproducibilidad]: Valor inferior o igual al valor que cabe prever que alcance, con
una probabilidad del 95%, la diferencia absoluta entre dos resultados experimentales obtenidos en
condiciones de repetibilidad [reproducibilidad] {ISO 3534-1}.

Notas:
1. El simbolo utilizado es r [R] {ISO 3534-1}.
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] = 2,8 s,[sr] {ISO 5725-6, 4.1.4}.

3. Cuando se utilizan grupos de medidas como base para el calculo 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.

Estimacion

Los valores calculados de la repetibilidad y la reproducibilidad pueden compararse con los métodos
existentes y una comparacion previa. Si son satisfactorios, el método podra utilizarse como método validado.
Si no existe ningiin método con el cual comparar los parametros de precision, los valores tedricos de la
repetibilidad y la reproducibilidad podran calcularse a partir de la ecuacion de Horwitz para concentraciones
de hasta 120 pg/kg o la ecuacion modificada a niveles inferiores a 120 pg/kg y superiores al 13,8%.

por ejemplo:

o =0,22¢c si c<1,2x107

o =0,02¢"™"  si 1,2x107 £¢<0,138
o =0,01c”’ si ¢>0,138

RECUPERACION
Definicion

Proporcion de la cantidad de analito presente o afiadido al material de ensayo que se extrae y presenta para
medicion.

Estimacion

Los métodos analiticos no siempre miden todo el analito de interés presente en la muestra. Los analitos
pueden encontrarse en las muestras en formas diversas, no todas de interés para el analista. Asi, el método
puede estar deliberadamente concebido para determinar s6lo una forma particular del analito. No obstante, la
incapacidad para determinar todo el analito presente podria indicar un problema inherente al método. En
cualquier caso, es necesario evaluar la eficiencia del método para detectar todo el analito presente.

Puesto que normalmente se desconoce en qué cantidad se encuentra un analito en una porcién del ensayo, es
dificil cerciorarse de la eficacia del método a fin de extraerlo de la matriz. Uno de los medios para
determinar la eficiencia de la extraccion consiste en enriquecer porciones de ensayo con el analito a diversas
concentraciones y extraer acto seguido las porciones enriquecidas del ensayo y medir la concentracion del
analito. El problema inherente a este método es que el analito que se introduce de esta manera posiblemente
no se retendra con la misma fuerza que el que se encuentra en la matriz de la porciéon del ensayo de forma
natural, de modo que la técnica dard una impresion de la eficiencia de la extraccion mas elevada de la que
tiene en realidad. Se trata sin embargo del medio mas habitual para determinar la eficiencia de la
recuperacion y se reconoce como un medio aceptable para hacerlo. No obstante, habria que tener presente la
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deficiencia de la técnica. Otra posibilidad consiste en realizar estudios de recuperacion con materiales de
referencia, en el caso de que se dispusiera de materiales adecuados. Siempre y cuando éstos se hayan
producido por caracterizacion de materiales naturales en lugar de por caracterizacion de materiales sintéticos
en los que se hubiera introducido el analito, el estudio de la recuperacion deberia representar exactamente la
extraccion de porciones efectivas de ensayo.

Recuperaciones — Referencia rapida

Analizar Repeticiones

Muestras testigo de la 6
matriz o muestras sin

enriquecer y

enriquecidas con el

analito de interés a

diversas

concentraciones.

Qué calcular a partir de los datos

Determinar la recuperacion del analito
a las diversas concentraciones.

Recuperacion (%) = (C1-C2)/C3 X
100

Donde,

Observaciones

Las muestras
enriquecidas
deberian
compararse con la
misma muestra sin
enriquecer para
evaluar la

C1 = concentracion determinada en la .y
: . recuperacion neta
muestra enriquecida del

C2 = concentracién determinada en la  enriquecimiento.

muestra sin enriquecer

C3 = concentracion del

. . Las recuperaciones
enriquecimiento.

de muestras
enriquecidas o
muestras testigo de
la matriz
normalmente seran
mejores que las
muestras efectivas
en las que el analito
se halla mas ligado.

Materiales de Determinar la recuperacion del analito Dependiendo de

referencia en comparacion con el valor cémo se haya

certificados (MRC). certificado. producido y
caracterizado el
MRC, puede

llegarse a una
recuperacion de
> 100%.

SELECTIVIDAD
Definicion
La selectividad es el grado en que un método puede determinar un analito o analitos especificos en mezclas o

matrices sin interferencias de otros componentes.

“Selectividad” es el término recomendado en quimica analitica para expresar el grado en que un método
especifico puede determinar un analito o analitos en presencia de interferencias de otros componentes. La
selectividad puede graduarse. Se desaconseja el empleo del término “especificidad” para el mismo concepto,
puesto que a menudo induce a confusion.
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Estimacion

La selectividad/especificidad son medidas que evaluan la fiabilidad de las mediciones en presencia de
interferencias. La selectividad de un método se determina normalmente estudiando su aptitud para medir el
analito de interés en porciones del ensayo en que se han introducido deliberadamente interferencias
especificas (las que se considera que probablemente se hallan presentes en las muestras). Cuando no esta
claro si las interferencias se hallan ya presentes o no, la selectividad del método puede determinarse
estudiando su aptitud para medir el analito en comparacion con otros métodos o técnicas independientes.

Confirmacion de la identidad y la selectividad/especificidad — Referencia rapida

Qué se hace Cuantas veces Calcular/determinar Observaciones
Analizar muestras y 1 Utilizar los resultados de ~ Decidir cuantas pruebas
materiales de referencia las técnicas de de apoyo se necesitan
por medio de métodos confirmacion para evaluar razonablemente para
propuestos y otros la aptitud del método para lograr una suficiente
métodos independientes. confirmar la identidad del  fiabilidad.

analito y su aptitud para
medir el analito aislado,
sin interferencias.

Analizar muestras que 1 Examinar el efecto de las  Si la deteccion o
contengan diversas interferencias: jla cuantificacion se ve
presuntas interferencias en presencia de inhibida por
presencia de los analitos interferencias aumenta o interferencias, sera
de interés. inhibe la deteccion o necesario una ulterior
cuantificacion de los elaboracion del método.
mesurandos?
SENSIBILIDAD
Definicion

Variacion en la respuesta dividida por la variacion correspondiente en la concentracion de una curva tipica
(calibracion); p. €j., la pendiente, s;, de la curva de calibracion analitica.

Nota:

Este término se utiliza indebidamente para otras varias aplicaciones analiticas, referido a menudo a la
capacidad de deteccion, a la concentracion que da el 1% de absorcion en la espectroscopia de absorcion
atomica, y a la relacion entre los valores positivos hallados y los valores positivos auténticos conocidos en
ensayos inmunologicos y microbioldgicos. Deben desaconsejarse tales aplicaciones indebidas del término en
la quimica analitica.

Notas: {UIQPA-1987}

1. Se dice que un método es sensible cuando una pequefia variacion de concentracion, ¢, o de cantidad,
g, determina una gran variacion de la medida, x; es decir, cuando la derivada dx/dc o dx/dq es elevada.

2. Aunque la sefial s; puede variar con la magnitud de ¢; o q; , la pendiente, s;, normalmente es constante
en una gama razonable de concentraciones. s; puede ser también una funciéon de ¢ o q de otros analitos
presentes en la muestra.

Estimacion

Es efectivamente la pendiente de la curva de respuesta, esto es, la variacion de la respuesta del instrumento
que corresponde a una variacion en la concentracion del analito. Cuando se ha establecido que la respuesta es
lineal con respecto a la concentracion, por ejemplo, dentro del intervalo lineal del método, y se ha
determinado la interseccion de la curva de respuesta, la sensibilidad es un parametro 1til para calcular y



ALINORM 04/27/23 117

utilizar en formulas de cuantificacion. A veces se emplea el término “sensibilidad” para referirse al limite de
deteccion, pero este empleo generalmente no se recomienda.

Nota: Muchas de las recomendaciones detalladas que figuran en el Apéndice VII se han tomado de textos
publicados, concretamente de:

AOAC-I Peer Verified Methods, Policies and Procedures, 1993, AOAC International, 2200 Wilson Blvd., Suite 400,
Arlington, Virginia 22201-3301, USA.

W. J. Youden; Steiner, E. H. ‘Statistical Manual of the AOAC — Association of Official Analytical Chemists’, AOAC-I,
Washington DC, 1975, pag. 35.

“The Fitness for Purpose of Analytical Methods: A Laboratory Guide to Method Validation and Related Topics”,
Eurachem Guide, 1998, http://www.eurachem.ul.pt/guides/valid.pdf.

Nomenclature in evaluation of analytical methods, including detection and quantification capabilities (Recomendaciones
de la UIGPA, 1995). Pure & Appl. Chem., 1995, 67, 1699-1723.

Detection in Analytical Chemistry — Importance, Theory and Practice. L. A. Curries, ACS Symposium Series 361,
American Chemical Society, Washington DC, 1988. Se recomiendan varios capitulos, en particular el capitulo 4 (Kirchmer,
C.J.) y el capitulo 16 (Kurtz, D. A. et al.)

Analytical Methods Committee, “Recommendation for the Definition, Estimation and Use of the Detection Limit”, The
Analyst, 1987, 112, 199-204.

“Evaluation of Analytical Methods Used for Regulation of Foods and Drugs”, W. Horwitz, Anal. Chem. 1982, 54 (1),
67A-T6A.

M. Thompson, Analyst, 2000, 125, 385-386.

Procedimiento n° 9 del NMKL.
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APENDICE VI
ESTADO DE RATIFICACION DE LOS METODOS DE ANALISIS Y MUESTREO

Parte I. METODOS DE ANALISIS

A. Comité del Codex sobre Grasas y Aceites

B. Comité del Codex sobre Pescado y Productos Pesqueros

C. Grupo de Accion Intergubernamental Especial del Codex sobre Zumos (Jugos) de Frutas y Hortalizas

D. Comité del Codex sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes Especiales

E. Meétodos de analisis para aditivos alimentarios y contaminantes de los alimentos
A. COMITE DEL CODEX SOBRE GRASAS Y ACEITES"

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO | ESTADO
Grasas para untar y Contenido de grasa en la UIQPA 2.310, AOAC 990.27 o Saponificacion, acidificacion, | El1 CCFO debe I TE
mezclas para untar leche (acido butirico) AOCS Ca 5¢-87 (97). separacion de acidos grasos establecer un

hidrosolubles, determinacion factor de
de CGL conversion
Aceites de oliva 'y Caracteristicas COI/T.20/Doc. n° 15. Analisis sensorial I E
aceites de orujo organolépticas
Acidez libre (indice de ISO 660:1996, modificada 2003 o Titulometria I E
acidez) AOQOCS Cd 3d-63 (03)
Composicion de acidos COI/T.20/Doc. n° 24 e ISO 5508: Cromatografia de gases de los 11 E
grasos 1990 y AOCS Ch 2-91(02) o AOCS desmetilesteroles
Ce 11296 (02)
Para la preparacion de muestras ISO
5509: 2000 0 AOCS Ce 2-66 (97)
Contenido de acidos grasos COI/T.20/Doc n° 17 0 ISO Cromatografia de gases de los 11 E
trans 15304:2002 o AOCS Ce 1£-96 (02) desmetilesteroles

* ALINORM 03/17, Apéndices II, 111 y IV.
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PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO | ESTADO
Contenido de ceras COI/T.20/Doc. n° 18 o AOCS Ch 8- Cromatografia de gases I E
02 (02)
Diferencia entre el contenido | COI/T.20/Doc. n° 20 0 AOCS Ce 5b- Analisis de triglicéridos I E
real y teorico de triglicéridos | 89 (97) mediante CLAR y calculos
con ECN 42
Composicion y contenido COIl/T.20/Doc. n° 10 6 ISO Cromatografia de gases II E
total de esteroles 12228:1999 0 AOCS Ch 6-91 (97)
Contenido de eritrodiol y UIQPA 2.431 Cromatografia de gases II E
uvaol
Estigmastadienos COl/T.20/Doc. n° 11 0 ISO 15788- Cromatografia de gases II E
1:1999 o AOCS Cd 26-96 (03)
Estigmastadienos ISO 15788-2: 2003 CLAR Se pide al I TE
CCFO que
examine si este
método es
adecuado
Indice de peroxidos ISO 3960:2001 o AOCS Cd 8b-90 Titulometria I E
(03).
Absorbancia en el COI/T.20/Doc. n° 19 0 ISO 3656:2002 | Absorbancia en el ultravioleta I E
ultravioleta 0 AOCS Ch 5-91 (01)
Alfa-tocoferol 1SO 9936:1997 CLAR 11 E
Aceites de oliva 'y Arsénico AOAC 952.13 Colorimetria I E
aceites de orujo (dietilditiocarbamato)
Arsénico AOAC942.17 Colorimetria (azul de I E
molibdeno)
Arsénico AOAC 986.15 Espectrofotometria de II E
absorcion atémica
Plomo AOAC 994.02 0 ISO 12193:2004 o Espectrofotometria de II E
AOCS Ca 18¢-91(97) absorcion atdmica
Trazas de disolventes COI/T.20/Doc. n° 8 Cromatografia de gases I E
halogenados
Humedad y materia volatil ISO 662:1998 Gravimetria 1 E
Impurezas insolubles en ISO 663:2000 Gravimetria I E

petrodleo ligero
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PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO | NOTAS TIPO | ESTADO
Hierro y cobre ISO 8294:1994 0 AOAC 990.05 Espectrofotometria de I E
absorcion atdmica
Indice de saponificacion ISO 3657:2002 0 AOCS Cd 3-25 (03) | Titulometria E
Materia insaponificable ISO 3596:2000 o ISO 18609:2000 o Gravimetria E
AOCS Ca 6b-53 (01)
Acidos grasos en la posicién | ISO 6800:1997 6 AOCS Ch 3-91 (02) | Cromatografia de gases I E
2 de los triglicéridos
Densidad relativa UIQPA 2.101, con el factor de Picnometria I E
conversion adecuado
Indice de refraccion I1SO 6320:2000 6 AOCS Cc 7-25 (02) Refractometria 11 E
fndice de yodo ISO 3961:1996 6 AOAC 993.20 6 Titulometria (método Wijs) I E

AOCS Cd 1d-92 (97) o
NMKL 39 (2003)




ALINORM 04/27/23

121

Enmiendas propuestas a los métodos contemplados en la Norma vigente para Aceites Vegetales Especificados

AOCS Ca 18¢-91 (03)

PRODUCTO DISPOSICION METODOS PRINCIPIO TIPO | ESTADO
Aceites Acidez ISO 660: 1996, enmendada en 2003; o Titulometria I E
vegetales AOCS Cd 3d-63 (03)
especificados

Densidad aparente ISO 6883: 2000, con el factor de conversion Picnometria I E
adecuado, 0 AOCS Cc 10c-95 (02)
Arsénico AOAC 952.13 Colorimetria (dietilditiocarbamato) 11
Arsénico AOAC942.17 Colorimetria azul de (molibdeno) I
Aceites Arsénico AOAC 986.15 Espectrofotometria de absorcion atdmica I
vegetales
especificados
Cobre y hierro ISO 8294: 1994; 0 AOAC 990.05; 0 AOCS Ca | Espectrofotometria de absorcion atomica 11 E
18b-91 (03)
Indice de Crismer AOCS Cb 4-35 (97) y AOCS Ca 5a-40 (97) Turbidez I
Gamas de ISO 5508: 1990 y ISO 5509: 2000; 0 AOCS Cromatografia de gases de desmetilesteroles II E
composicion de acidos | Ce 2-66 (97) y Ce 1e-91 (01) o Ce 1£-96 (02)
grasos determinadas
mediante CGL
Impurezas insolubles ISO 663: 2000 Gravimetria I E
Indice de yodo (IV) Wijs - ISO 3961: 1996; 0 AOAC 993.20; o Titulometria (método Wijs)*™ I E
AOCS Cd 1d-1992 (97); o NMKL 39 (2003)
Plomo AOAC 994.02 ; 0 ISO 12193: 2004; o Absorcién atdbmica II E

* Es posible calcular el indice de yodo a partir de los datos sobre la composicion de los 4cidos grasos obtenidos mediante cromatografia de gases, por ejemplo, empleando AOCS Cd 1b-87

97).
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Humedad y materia ISO 662: 1998 Gravimetria I E
volatil a 105°C
Indice de peroxido (IP) | AOCS Cd 8b-90 (03); o ISO 3960: 2001 Titulometria I E
Indice de refraccion ISO 6320: 2000; 0 AOCS Cc 7-25 (02) Refractometria II E
Indice de Reichert e AOCS Cd 5-40 (97) Titulometria I E
indice de Polenske
Indice de ISO 3657:2002; o AOCS Cd 3-25 (03) Titulometria I E
saponificacion (IS)
Punto de ISO 6321:2002 para todos los aceites; Tubo capilar abierto I E
deslizamiento AOCS Cc 3b-92 (02) para todos los aceites P

salvo los aceites de palma;

AOCS Cc 3-25 (97) unicamente para aceites

de palma
Contenido de jabon BS 684 Seccion 2.5; 0 AOCS Cc 17-95 (97) Gravimetria I E
Contenido de esterol ISO 12228: 1999; 0 AOCS Ch 6-91 (97) Cromatografia de gases II E
Contenido de tocoferol | ISO 9936: 1997; 0 AOCS Ce 8-89 (97) CLAR II E
Materia ISO 3596: 2000; o ISO 18609: 2000; 0 AOCS | Gravimetria I E

insaponificable

Ca 6b-53 (01)
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B. COMITE DEL CODEX SOBRE PESCADO Y PRODUCTOS PESQUEROS®

Proyecto de Norma para el Arenque del Atlantico Salado y el Espadin Salado (en el Tramite 8)
Proyecto de Enmienda de la Norma para Barritas, Porciones y Filetes de Pescado Empanados o Rebozados Congelados Rapidamente

PRODUCTO DISPOSICIONES METODO PRINCIPIO TIPO | ESTADO
Arenque del Atlantico salado y Contenido hidrico AOAC 950.46B Secado con aire I E
espadin salado
Barritas y porciones de pescado Contenido de AOAC 996.15 y calculo (véase Véase mas abajo I E
empanadas o rebozadas y pescado mas abajo)
congeladas rapidamente (declaracion)

Seccion 7. Muestreo, examen y analisis

7.4 Estimacion del contenido de pescado

De acuerdo con el método AOAC 996.15. En los casos en que quede alguna duda respecto de la composicion del nucleo de pescado, podra utilizarse como método de
referencia el método de analisis que se presenta a continuacion.

Determinacion del contenido de pescado

El contenido de pescado de una barrita de pescado se calcula utilizando la siguiente ecuacion:

Peso del pescado inicial utilizado %100

% de contenido de pescado =

Peso del producto final

Por consiguiente, en la mayoria de los productos, el peso del ingrediente de pescado coincide con el del ingrediente sin elaborar. Las cifras que figuren o se declaren en la
etiqueta de un producto constituirian una cantidad habitual que reflejaria las variaciones normales del proceso de elaboracion del productor, de conformidad con las buenas
practicas de fabricacion (BPF).
Control del contenido de pescado mediante analisis quimicos
El porcentaje de contenido de pescado, corregido para el nitrégeno presente en la carne que no es de pescado aportado por los carbohidratos del recubrimiento, se calcula
como sigue:

(% de nitrogeno total - % del nitrogeno en la carne que no es de pescado)
% de pescado: x 100

Factor N *

* Factor N (nitrogeno) apropiado

4 ALINORM 04/27/18, Apéndice 11 y Apéndice VII (Proyecto de Enmienda de la Norma para Barritas, Porciones y Filetes de Pescado Empanados o Rebozados Congelados Rapidamente:
declaracion del contenido de pescado).
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El nitrégeno en la carne que no es de pescado se calcula como sigue:% nitrogeno en la carne que no es de pescado = % carbohidratos x 0,02
Donde los carbohidratos se calculan por la diferencia: % carbohidratos = 100 - (% agua + % grasa + % proteinas + % cenizas)

Referencias

Determinacion del nitrogeno: ISO 937:1978
Determinacion de la humedad: ISO 1442:1997
Determinacion de la grasa total: ISO 1443:1973
Determinacion de las cenizas: ISO 936:1998

Cuadro 2: Factores provisionales de nitrogeno aplicables al pescado blanco utilizado como ingrediente (es decir, segiin las BPF)

ESPECIES Nitrogeno
%

Pescado blanco:

Bacalao 2,66
Bacalao picado 2,61
Colin 2,69
Merluza europea 2,64
Eglefino 2,72
Maruca 2,78
Platija 2,46
Colin de Alaska 2,59
Plegonero 2,68
Promedio de 2,65
pescado blanco
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C. GRUPO DE ACCION INTERGUBERNAMENTAL ESPECIAL DEL CODEX SOBRE ZUMOS (JUGOS) DE FRUTAS Y HORTALIZAS™
1. Proyecto de Norma General del Codex para Zumos (Jugos) y Néctares de Frutas: métodos ratificados
PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO Tipo Estado
Zumos (jugos) y Acido L-ascorbico Método IFU n° 17a (1995) CLAR II E
néctares de fruta (aditivos)
Acido L-ascorbico ISO 6557-1: 1986 Espectrometria de fluorescencia v E
(aditivos)
Acido L-ascorbico AOAC 967.21 Método de indofenol I E
(aditivos) Meétodo IFU n°® 17
ISO 6557-2: 1984
Dioxido de carbono Meétodo IFU n° 42 (1976) Titulometria (titulacion indirecta v E
(aditivos y coadyuvantes de después de la precipitacion)
elaboracion)
Celobiosa Recomendacion IFU n° 4, de octubre de Cromatografia de gases en columna v E
2000 capilar
Acido citrico’'(aditivos) AOAC 986.13 CLAR II E
Acido citrico’(aditivos) EN 1137: 1994 Determinacion enzimatica I E
Método IFU n° 22 (1985)
Glucosa y fructosa EN 12630 CLAR 11 E
(ingredientes permitidos) Método IFU n° 67 (1996)
NMKL 148 (1993)
Glucosa-D y fructosa-D EN 1140 Determinacidn enzimatica II E
(ingredientes permitidos) Método IFU n° 55 (1985)
Acido malico (aditivos) AOAC 993.05 Determinacion enzimatica y CLAR I E
Acido malico-D EN 12138 Determinacion enzimatica II E
Método IFU n° 64 (1995)
Acido malico-D en zumo AOAC 995.06 CLAR II E

0 ALINORM 03/39A, Apéndices I y III.

> Todos los zumos excepto los zumos (jugos) a base de citricos.
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(jugo) de manzana

Acido malico -L EN 1138 (1994) Determinacion enzimatica II
Método IFU n° 21 (1985)
Pectina (aditivos) Meétodo IFU n° 26 (1964/1996) Precipitacion/Fotometria I
Acido benzoico y sus sales; | Método IFU n° 63 (1995) CLAR II
acido sorbico y sus sales NMKL 124 (1997)
Acido benzoico y sus sales | 1SO 5518:1978 Espectrometria I
ISO 6560:1983
Conservantes en los zumos | ISO 5519:1978 Espectrometria I
(jugos) de fruta (4cido
sorbico y sus sales)
Sacarina NMKL 122 (1997) Cromatografia liquida II
Soélidos solubles AOAC 983.17 Indirecto por refractometria I
EN 12143 (1996)
Meétodo IFU n° 8 (1991)
ISO 2173: 2003
Sacarosa (ingredientes EN 12146 (1996) Determinacion enzimatica I
permitidos) Método IFU n°® 56 (1985/1998)
Sacarosa (ingredientes EN 12630 CLAR II
permitidos) Meétodo IFU n° 67 (1996)
NMKL 148 (1993)
Didxido de azufre Monier Williams optimizado AOAC 990.28 | Titulometria después de destilacion II
(aditivos) Meétodo IFU n° 7A (2000)
NMKL 132 (1989)
Didxido de azufre NMKL 135 (1990) Determinacion enzimatica I
(aditivos)
Dioxido de azufre ISO 5522:1981 Titulometria después de la destilacion I
(aditivos) ISO 5523:1981
Acido tartarico en zumo EN 12137 (1997) CLAR II

(jugo) de uva (aditivos)

Método IFU 1° 65 (1995)
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Nitrogeno total

EN 12135 (1997)
Método IFU n° 28 (1991)

Digestion/volumetria
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2. Proyecto de Norma General del Codex para Zumos (Jugos) y Néctares de Frutas: métodos aprobados temporalmente

(en espera de la finalizacion, por el Grupo de Accidn, de las disposiciones enumeradas)

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO ESTADO
Zumos (jugos) y Acido acético EN 12632 o método IFU n°® 66 (1996) Determinacioén enzimatica TE
néctares de fruta

Alcohol (etanol) Meétodo IFU n° 52 (1983/1996) Determinacion enzimatica TE

Antocianinas Meétodo IFU n°® 71 (1998) CLAR TE

Ceniza en productos a AOAC 940.26 Gravimetria TE

base de frutas EN 1135 (1994) — Método IFU n° 9 (1989)

Azucar de remolachaen | AOAC 995.17 Deuterio NMR TE

zumos (jugos) de frutas

Acido benzoico como AOAC 994.11 CLAR TE

marcador en el zumo

(jugo) de naranja

Determinacion de la JAOAC 79,n° 1, 1996, 62-72 Espectrometria de masa de is6topos TE

proporcion C'*/C'? en el estables

etanol derivado de

zumos (jugos) de frutas

Proporcion de isotopos AOAC 981.09 — JAOAC 64, 85 (1981) Espectrometria de masa de isdtopos TE

de carbono estables en el estables

zumo (jugo) de manzana

Proporcion de isotopos AOAC 982.21 Espectrometria de masa de isdtopos TE

de carbono estables en el estables

zumo (jugo) de naranja

Carotenoide, EN 12136 (1997) — Método IFU n° 59 (1991) Precipitacion/fraccionamiento TE

total/grupos individuales

Carotenoide, total ISO 6558-2:1992 Espectrometria y separacion TE
cromatografica en columnas

Pulpa centrifugable EN 12134 — Método IFU n°® 60 (1991/1998) y Centrifugacion/valor porcentual TE
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Cloruro (expresado EN12133 Titulometria electroquimica TE

como cloruro Meétodo IFU n°® 37 (1968)

sodico)

Cloruro en el zumo AOAC 971.27 (método general del Codex) Volumetria TE

(jugo) de hortalizas ISO 3634:1979

Zumos (Jugos) y | Aceites esenciales AOAC 968.20 — IFU 45b Destilacion (Scott), volumetria TE
Néctares de Fruta

Aceites esenciales (en ISO 1955:1982 Destilacion y lectura directa del TE

zumos (jugos) de volumen

citricos)

Fermentabilidad Meétodo IFU n°® 18 (1974) Meétodo microbiologico TE

Numero de formol EN 1133 (1994) Volumetria potenciométrica TE
Método IFU n° 30 (1984)

Aminoacidos libres EN 12742 Cromatografia TE
Método IFU n° 57 (1989)

Acido fumérico Meétodo IFU n°® 72 (1998) CLAR TE

Glucosa, fructosa, EN 12630 CLAR TE

sorbitol Método IFU n° 67 (1996) NMKL 148 (1993)

Acido glucénico Meétodo IFU n°® 76 (2001) Determinacion enzimatica TE

Glicerol Meétodo IFU n°® 77 (2001) Determinacion enzimatica TE

Hesperidina y naringina | EN 12148 (1996) — Método IFU n°® 58 (1991) CLAR TE

Jarabe de maiz de gran JAOAC 84, 486 (2001) Cromatografia de gases en columna TE

contenido de fructosa y capilar

jarabe de insulina

hidrolizada en zumos

(jugos) de manzana

(ingredientes permitidos)

Hidroximetilfurfural Meétodo IFU n° 69 (1996) CLAR TE
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Hidroximetil furfural ISO 7466:1986 Espectrometria TE

Acido D-isocitrico EN 1139 — Método IFU n° 54 (1984) Determinacion enzimatica TE

Acido D- y L-lactico EN 12631 (1999) Determinacion enzimatica TE
Método IFU n°® 53 (1983/1996)

Proporcion de acido L- AOAC 993.05 TE

malico/acido malico

total en el zumo (jugo)

de manzana

Naringina y AOAC 999.05 CLAR TE

neohesperidina en el

zumo (jugo) de naranja

Valor del pH EN 1132 (1994) Potenciometria TE
Meétodo IFU n° 11 (1968/1989)
ISO 1842:1991

Fosforo/fosfato EN 1136 (1994) Determinacion fotométrica TE
Método IFU n° 50 (1983)

Prolina EN 1141 (1994) Fotometria TE
Método IFU n° 49 (1983)

Acido quinico en zumos | AOAC 986.13 CLAR TE

(jugos) de arandanos y

zumos (jugos) de

manzana

Aceite recuperable AOAC 968.20 — Método IFU n°® 45b Método Scott de destilacion y TE

volumetria

Densidad relativa EN 1131 (1993) Picnometria TE
Método IFU n° 1 (1989) y
Método general IFU, 1971

Densidad relativa Método IFU n°® 1A Densitometria TE

Sodio, potasio, calcio, EN 1134 (1994) Espectroscopia de absorcion atomica TE

magnesio

Método IFU n° 33 (1984)
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D-sorbitol Meétodo IFU n°® 62 (1995) Determinacion enzimatica TE

Proporcion de isotopos ENV 13070 (1998) TE

de carbono estables en la | Analytica Chimica Acta 340 (1997)

pulpa de los zumos

(jugos) de frutas

Proporcion de isétopos ENV 12140 Espectrometria de masa de is6topos TE

de carbono estables en Analytica Chimica Acta. 271 (1993) estables

los aztcares de los

zumos (jugos) de frutas

Proporcion de isotopos ENV 12142 (1997) Espectrometria de masa de isotopos TE

de hidrogeno estables en estables

el agua de los zumos

(jugos) de frutas

Proporcion de isotopos ENV 12141(1997) Espectrometria de masa de isotopos TE

de oxigeno estables en el estables

agua de los zumos

(jugos) de fruta

Almidon AOAC 925.38 Precipitacion TE
Meétodo IFU n° 73

Medicion del g' en el AOAC 992.09 Analisis de la proporcion de is6topos TE

agua del jarabe derivado de oxigeno

de la remolacha

azucarera en el zumo

(jugo) de naranja

concentrado/congelado

Acidos titulables, total | EN 12147 (1995) Volumetria TE
Meétodo IFU n° 3 (1968)
ISO 750:1998

Materia seca total EN 12145 (1996) Determinacion gravimétrica TE
Método IFU n° 61 (1991)

Solidos totales AOAC 985.26 Secado en horno de microondas TE

Vitamina C AOAC 967.22 Microfluorometria TE

Vitamina C CEN/TC275/WG9 N60 ADN TE
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D. COMITE DEL CODEX SOBRE NUTRICION Y ALIMENTOS PARA REGIMENES ESPECIALES
Proyecto de Norma Revisada para Alimentos Exentos de Gluten (en el Tramite 7)

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO ESTAD

(0]
Alimentos Gluten Método de inmuno ensayo enzimatico Inmuno Se solicitaran v TE
exentos de “ELISA R5” de Méndez S aclaraciones al
gluten enzimatico CC.F NS.],)U sobre’ la
aplicacion del método

E. METODOS DE ANALISIS PARA ADITIVOS ALIMENTARIOS Y CONTAMINANTES
1. CONTAMINANTES
Enmienda a los métodos ratificados en la 23” reuniéon del CCMAS y aprobados en 2001 (CODEX STAN 228-2001), como resultado de la actualizacion de los
métodos para el plomo, el cobre y el hierro en las grasas y los aceites.

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO TIPO ESTADO
Todos los Plomo, cadmio, NMKL 139 (1991) Espectrofotometria de absorcion 11 E
alimentos (salvo ' . AOAC 999 11 atomica tras 1ncineracion en seco

) cobre, hierro y zinc ’
grasas y aceites)
Todos los Plomo, cadmio, NMKL 161 (1998) Ets,pe?tr"fomg?e“":‘. de absorcion 0 E
alimentos (salvo . . AOAC 999.10 atornica tras digestion por
) cobre, hierro y zinc microondas
grasas y aceites)
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Enmiendas a la lista de métodos actualmente vigente

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO ESTADO
Todos los Cadmio AOAC 986.15 Voltametria de arranque anodico 11 E
alimentos
Todos los Cobre AOAC 960.40 Colorimetria (dietilditiocarbamato) I E
alimentos
Todos los Plomo AOAC 972.25 Espectrofotometria de absorcion Método de Tipo II aprobado en 11 E
alimentos atomica 2001 (véase mas arriba)
Todos los Plomo AOAC 982.23 Voltametria de arranque anodico 11 E
alimentos salvo
las grasas y los
aceites
Todos los Plomo AOAC 986.15 Voltametria de arranque anodico 11 E
alimentos
Todos los Zinc AOAC 969.32 Espectrofotometria de absorcion Método de Tipo II aprobado en 1T E
alimentos atomica 2001 (véase mas arriba)
Todos los Zinc AOAC 986.15 Espectrofotometria de absorcion m E
alimentos atomica
Grasas-y-aceites Niguel HQPA2.631 HEspeetrometria-de-absereién Suprimido a falta de H E
AOAC990.05 atomica{directa-mediante-horno-de | disposiciones
150-8294-1994 grafito)
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2. ADITIVOS

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO ESTADO

Determinacion por espectrometria .,
p p TE en la 24* reunidén

Productos ' o EN 12014-3:1998-06 del contenido de nitrato y nitrito de 5 E
S Nitratos y/o nitritos parte 3 los productos carnicos tras 11
reduccion enzimatica del nitrato a
nitrito
Prod NMKL 165 (2000) Método d . TE en la 24° reunién
o uctos Nitratos y/o nitritos | EN 12014-4:1998- victodo de c?c’)matogra 1a por I E
carnicos 06, intercambio i6nico

parte 4

> Los métodos actuales para los nitritos son AOAC 973.31 como Tipo II e ISO 2918.1975 como Tipo IV (dichos métodos habran de ser revalidados y actualizados).
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Enmiendas a la lista de métodos para aditivos en vigor

PRODUCTO DISPOSICION METODO PRINCIPIO NOTAS TIPO ESTADO
Bebidas y dulces | Sacarina NMKL 122 (1997) Cromatografia liquida Ratificado en 2003; I’ E
(incluidos los en espera de la finalizacion de
zumos (jugos) de las disposiciones pertinentes
frutas) relativas a la sacarina
Grasas y aceites Butilhidroxianisol, | AOAC 983.15 Cromatografia liquida Se ha eliminado el acido 11 E
butilhidroxitolueno, nordihidroguaiaretico a falta
tert- de disposicion
butilhidroquinona,
aeido
& galato de propilo

Parte II. MUESTREO
COMITE DEL CODEX SOBRE GRASAS Y ACEITES (ALINORM 03/17, Apéndice II)

Norma para Aceites de Oliva y Aceites de Orujo de Aceituna

Secciones 8.16 y anexo, secciéon 4.12 Muestreo

De conformidad con ISO 661:1989 e ISO 5555:2001.

> Inclusion en la lista final, en espera de la finalizacién de las disposiciones sobre la sacarina del Proyecto de Norma General para Jugos (Zumos) y Néctares de Frutas o de la

Norma General del Codex para los Aditivos Alimentarios.
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APENDICE VII

UTILIZACION DE RESULTADOS ANALITICOS: PLANES DE MUESTREO, RELACI(')N
ENTRE LOS RESULTADOS ANALITICOS, LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION, LOS
FACTORES DE RECUPERACION Y LAS DISPOSICIONES DE LAS NORMAS DEL CODEX

TEMAS PLANTEADOS

Varios factores relativos al analisis y al muestreo impiden una aplicaciéon uniforme de las normas juridicas.
En particular, se pueden adoptar diversos enfoques en lo que respecta a los procedimientos de muestreo, y a
la utilizacion de correcciones relativas a la incertidumbre en la medicidn y la recuperacion.

Actualmente, no existe ninguna orientacion oficial para todo el sistema del Codex que indique como deben
interpretarse los resultados analiticos. Asi, el andlisis de una “misma muestra” puede conducir a la adopcién
de decisiones muy diferentes. Por ejemplo, algunos paises emplean un régimen de muestreo que requiere la
“conformidad de cada elemento”, otros tienen en cuenta el promedio del lote; ciertos paises deducen la
incertidumbre asociada con el resultado, otros no; algunos paises corrigen los resultados analiticos para la
recuperacion, otros no. La cantidad de cifras significativas incluida en las especificaciones del Codex
también puede influir en la interpretacion.

Es fundamental que los resultados analiticos se interpreten de la misma forma para que haya una
equivalencia en todo el sistema del Codex.

Se debe subrayar que no se trata de un problema de analisis o muestreo como tal, sino de indole
administrativa, como han puesto de relieve los resultados de actividades recientes llevadas a cabo en el sector
de los analisis, en especial la elaboracion de Directrices internacionales para la utilizacién de factores de
recuperacion en los informes sobre resultados analiticos y de diversas guias sobre la incertidumbre en la
medicion.

RECOMENDACIONES

Cuando un comité del Codex sobre alimentos examine y acuerde una especificacion relativa a un producto
alimenticio y los métodos analiticos pertinentes, se recomienda que incluya la siguiente informacion en la
norma del Codex:

1. Planes de muestreo

En el plan de muestreo adecuado para comprobar que los productos se ajustan a la especificacion se debe
precisar:

= sila especificacion se aplica a cada elemento de un lote, a la media de un lote o a la parte que no se
ajusta a la especificacion;

= el nivel de calidad adecuado y aceptable que se debe utilizar;

= Jas condiciones de aceptacion de un lote controlado, en relacidn con la caracteristica
cuantitativa/cualitativa determinada en la muestra.

2. Incertidumbre en la mediciéon
Cuando se decida si un resultado analitico se ajusta o no a la especificacion, debe fijarse un margen de

tolerancia relativo a la incertidumbre en la medicion. Esta disposicion podra obviarse en aquellos casos en
los que exista un peligro directo para la salud, como en los agentes patogenos de origen alimentario.
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3. Recuperacion

[Cuando proceda, los resultados analiticos se comunicaran corregidos para la recuperacion, la cual se debera
mencionar en todos los informe analiticos].

4. Cifras significativas

Son las unidades en las que se deben expresar los resultados y el nimero de cifras significativas que deben
figurar en el resultado comunicado.
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