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INTRODUCCION

El Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras (CCMAS) celebré su 42.2 reunién del 13
al 16 de junio de 2023 y aprob6 de manera virtual el informe el 20 de junio de 2023, atendiendo a la amable
invitacién del Gobierno de Hungria. La reunion fue presidida por el Dr. Attila Nagy, Director de la Oficina
Nacional de Inocuidad de la Cadena Alimentaria (NFCSO), y la Dra. Zsuzsa Farkas, cientifica de datos
relacionados con la cadena alimentaria del Digital Food Institute, que desempefié las funciones de
Vicepresidenta. Asistieron a la reunion 49 Estados miembros y una organizacién miembro, 13 organizaciones
observadoras y Palestina. La lista de participantes figura en el Apéndice I.

APERTURA DE LA REUNION

La reunién fue inaugurada por el Dr. Marton Nobilis, Secretario de Estado del Ministerio de Agricultura de
Hungria, que dio la bienvenida a los delegados y destacé la importancia de que el Comité siguiera trabajando
para encontrar métodos de analisis y muestreo armonizados y fiables que permitieran mejorar los sistemas
de laboratorio y garantizar una mejor inocuidad de los alimentos. También se dirigieron al Comité el Sr. Nabil
Gangi, de la Oficina Regional para Europa y Asia Central (REU) de la Organizacion de las Naciones Unidas
para la Alimentacion y la Agricultura (FAO), el presidente en nombre de la Organizacion Mundial de la Salud
(OMS) y el Sr. Steve Wearne, Presidente de la Comision del Codex Alimentarius

Division de competencias

El CCMAS tom¢ nota de la division de competencias entre la Unién Europea (UE) y sus Estados miembros,
de conformidad con el parrafo 5 del articulo 1l del Reglamento de la Comisién del Codex Alimentarius.

APROBACION DEL PROGRAMA (tema 1 del programa)?
El CCMAS aprob¢ el programa provisional como programa de la reunion.

CUESTIONES REMITIDAS AL COMITE POR LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS Y OTROS
ORGANOS SUBSIDIARIOS (tema 2 del programa)?

El CCMAS:

e tomd nota de los asuntos presentados a titulo informativo por la Comisién del Codex Alimentarius y
el Comité Ejecutivo de la Comisién y de las cuestiones planteadas por el Comité del Codex sobre
Aditivos Alimentarios (CCFA), el Comité del Codex sobre Grasas y Aceites (CCFQO), el Comité del
Codex sobre Contaminantes de los Alimentos (CCCF), el Comité del Codex sobre Higiene de los
Alimentos (CCFH) y el Comité del Codex sobre Etiquetado de los Alimentos (CCFL) que requerian
la adopcién de medidas y que se considerarian en el marco del tema 3 (Ratificacion de las
disposiciones sobre métodos de analisis y planes de muestreo en las normas del Codex);

e tomo nota de la labor en curso en el CCCF relativa a los planes de muestreo para la deteccién de
metilmercurio en el pescado;

e alentd alos miembros y observadores a que, con ocasién del 60° aniversario del Codex, planificaran
y ejecutaran actividades para dar a conocer el Codex, recabaran apoyo politico de alto nivel para la
labor de este ultimo y consideraran la posibilidad de convocar un acto regional para conmemorar el
60.° aniversario;

e alentdé a los miembros y observadores a aprovechar las oportunidades de contribuir a los debates
gue se llevan a cabo en el Comité Ejecutivo y la Comision (es decir, la puesta en préactica de las
Declaraciones de principios referentes a la funcién que desempefia la ciencia en el proceso decisorio
del Codex y la medida en que se tienen en cuenta otros factores; el futuro del Codex; las nuevas
fuentes de alimentos y sistemas de produccién, y el seguimiento del uso de las normas del Codex)
presentando sus respuestas a las cartas circulares correspondientes.

La Secretaria del Codex también presentd las novedades relativas a la publicacion de los textos del Codex,
el nuevo sitio web del Codex y la manera en que estas iniciativas estaban relacionadas con la Meta 3 del Plan
estratégico del Codex para 2020-25, “Incrementar los efectos mediante el reconocimiento y uso de las normas
del Codex”.

! CX/MAS 23/42/1.
2 CXIMAS 23/42/2.
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Para el CCMAS, el nuevo sitio web serd especialmente importante porque le permitird asociar documentos
relacionados a los textos que elabora el Comité y colaborar en la elaboracion de una base de datos para los
Métodos de andlisis y de muestreo recomendados (CXS 234-1999) y las aplicaciones de libro electrénico para
las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-2004). Se recomendé que se examinaran en profundidad
estas innovaciones digitales con vistas a garantizar que satisfacen las necesidades de todos los usuarios.

La Secretaria del Codex propuso llevar a cabo un estudio de delimitacion de alcance sobre la elaboracion de
una base de datos para la norma CXS 234 con las delegaciones del Comité que estuvieran interesadas. Ello
garantizaria desde el principio que el proyecto tomara en consideracion la experiencia del usuario final, asi
como las necesidades del CCMAS y de la comunidad del Codex en general.

RATIFICACION DE LAS DISPOSICIONES SOBRE METODOS DE ANALISIS Y PLANES DE MUESTREO
EN LAS NORMAS DEL CODEX (tema 3 del programa)?

El CCMAS considero las recomendaciones sobre los métodos de andlisis y de muestreo propuestos para
ratificacion y otras cuestiones conexas presentadas en el documento CRDO02.

El Comité tomo¢ las siguientes decisiones, que también se presentan en el Apéndice II.
Décima quinta reunion del Comité del Codex sobre Contaminantes de los Alimentos (CCCF)

Revision de los métodos de contaminantes: criterios de rendimiento para el plomo vy el cadmio

El CCMAS acepto:
e los criterios numéricos de rendimiento (Apéndice Il, Parte A) y, en consecuencia, acordé:

o que se revocaran los Méfodos de analisis generales para los contaminantes (CXS 228-2001)
y los métodos de la norma CXS 234 para la deteccion de plomo y cadmio en los productos
a los que se aplican los criterios de rendimiento (Cuadro Il del Apéndice | del documento
CRDO02);

e seguir examinando los métodos del Cuadro Il del Apéndice | del documento CRDO02 y otros métodos
a fin de encontrar ejemplos de métodos disponibles que cumplieran los criterios;

e pedir ala Secretaria del Codex que publicara una carta circular para solicitar ejemplos de métodos e
informacion sobre dichos métodos que pudieran cumplir los criterios numéricos de rendimiento con
vistas a someterlos al examen del Grupo de trabajo presencial (GTp) sobre la ratificacion y del
CCMAS en su 43.2 reunion.

Quincuagésima tercera reunion del Comité del Codex sobre Higiene de los Alimentos (CCFH)

Revision de los métodos de andlisis para alimentos irradiados que figuran en los Métodos generales para la
deteccion de alimentos irradiados (CXS 231-2001) v su incorporaciéon a la norma CXS 234

El CCMAS acordo:

e que no se ratificaran en esa ocasion los métodos enumerados en la norma CXS 231 debido a que no
se disponia de la informacion suficiente sobre ellos ni sobre su aplicacién y que, en consecuencia, se
mantuvieran los métodos en la norma CXS 231;

e que se recopilara mas informacion sobre los métodos mediante una carta circular;

e que la informacién y los métodos se presentaran al GTp sobre la ratificacion y al CCMAS en su
43.2 reunidn para que los volvieran a examinar.

Quincuagésima tercera reunion del Comité del Codex sobre Aditivos Alimentarios (CCFA)

Métodos de analisis relacionados con los nitratos y los nitritos

El CCMAS sefial6 que el Comité debia seguir considerando la respuesta que daria al CCFA y convino en
establecer un Grupo de trabajo por medio electrénicos (GTe) presidido por los Estados Unidos de América
(EE. UU.) y que trabajara en inglés, para que:

e estableciera criterios numéricos de rendimiento para la determinacion de iones de nitrato y nitrito en
las matrices de alimentos que figuran en el Anexo 2 del Apéndice 5 del documento CX/FA 21/52/7;

8 CX/MAS 23/42/2; CXIMAS 23/42/2-Add.1; CX/MAS 23/42/3 y CXIMAS 23/42/3-Add.1.
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e examinara los métodos contenidos en el Anexo 1 del Apéndice 5 del documento CX/FA 21/52/7 y
determinara si estos métodos cumplian los criterios numéricos de rendimiento establecidos para las
matrices que figuran en el Anexo 2 del Apéndice 5 de dicho documento;

e examinara si los métodos permiten detectar los iones de nitrato y los de nitrito y de hacerlo, si los
métodos detectan cada ion por separado o solo en conjunto;

e debatiera si los distintos sistemas de deteccidon (por separado o en conjunto) podrian influir en la
precision y exactitud de los métodos.

El CCMAS acordé que el informe y las recomendaciones del GTe se considerarian en la 43.2 reunion del
Comité.

Cuadragésima séptima reunion del Comité del Codex sobre Etiquetado de los Alimentos (CCFL)

Etiquetado de alérgenos alimentarios y etiquetado precautorio de alérgenos: métodos de analisis y muestreo

El CCMAS sefial6 que no estaba en condiciones de dar una respuesta al CCFL en ese momento y acordo
establecer un GTe presidido por los EE. UU. y copresidido por el Reino Unido que trabajaria en inglés, para
gue elaborara un documento de debate sobre las buenas practicas para la seleccion de métodos analiticos
validados y para la validacion de dichos métodos.

En el documento de debate se deberia considerar lo siguiente en relacién con los alérgenos que figuran en el
Cuadro 11 del informe de la FAO y la OMS titulado Risk Assessment of Food Allergens Part 2: Review and
Establish Threshold Levels in Foods for the Priority Allergens (Evaluacion de los riesgos de los alérgenos
alimentarios. Parte 2: Examinar y establecer niveles de umbral en los alimentos para los alérgenos
prioritarios):

e ¢l establecimiento de una terminologia y de definiciones normalizadas y armonizadas para los
métodos de analisis de alérgenos;

e la definicion de los métodos de analisis disponibles en la actualidad y su estado de validacién para
las proteinas alergénicas prioritarias enumeradas en el Apéndice | del documento CX/FL 23/47/5y la
indicacion del ambito de aplicacion validado (matrices alimentarias, alimentos elaborados) de estos
métodos;

e lainformacién necesaria para la evaluacion y validacion de los métodos, por ejemplo, los anticuerpos
utilizados (en el caso del ensayo de inmunoabsorcién enzimatica [ELISA)); la reaccion cruzada; la
aplicabilidad, selectividad y estabilidad (solidez) de los ensayos; los procedimientos de calibracion; la
sensibilidad; el intervalo de cuantificacién; el limite de deteccién y el limite de cuantificacion; la
exactitud y veracidad; la eficiencia de la extraccion; la precisién; la robustez; la aplicabilidad, la
recuperacion y la practicabilidad, y si informa del contenido de proteina total. Los requisitos de
validacion para el andlisis de proteinas alergénicas en los alimentos, como la exactitud y la veracidad,
la eficiencia de la extraccién, la precision, la robustez, la aplicabilidad, la recuperacion y la
practicabilidad;

¢ los métodos de confirmacién para los casos de posible reaccién cruzada analitica y ejemplos de ello,
como la posibilidad de realizar una segunda confirmacién del ELISA, la detecciéon basada en ADN o
las técnicas de espectrometria de masas;

e |a referencia a otros documentos de orientacion sobre “buenas practicas”, como los procedimientos
de validacién de las organizaciones de normalizacién y los textos del Codex pertinentes.

EI CCMAS acord6 que el GTe no abordaria la cuestién de los planes de muestreo y sefial6é que estos se tratan
en las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-2004).

Uno de los observadores indicé que la definicion de “alérgeno alimentario” acordada por el CCFL en su
47.2 reunién también englobaba otras reacciones inmunitarias especificas, como la enfermedad celiaca, que
se define como una enfermedad intestinal crénica mediada por el sistema inmunitario en individuos
genéticamente predispuestos debido a la exposicidn a proteinas del gluten en la dieta que provienen del trigo
y todas las especies del género Triticum, el centeno, la cebada y el triticale, y que en la Norma relativa a los
alimentos para regimenes especiales destinados a personas intolerantes al gluten (CXS 118-1979) se aborda
esta cuestion, y pidié que se tuviera en cuenta esta norma al atender la solicitud del CCFL.

Cuadragésima tercera reunion del Comité del Codex sobre Nutricion y Alimentos para Regimenes
Especiales (CCNFSDU)

Métodos de analisis para las disposiciones de la Norma para preparados complementarios (CXS 156-1987)

El CCMAS observé que el GTp no habia atendido la peticibn del CCNFSDU (parr. 1 del documento
CXIMAS 23/42/3).
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La Secretaria del Codex aclaré que la peticion del CCNFSDU era posterior a la revision de la Norma para
preparados complementarios (CXS 156-1987), que consta de dos partes dedicadas a i) los preparados
complementarios para lactantes de mas edad y ii) productos para nifios pequefios. La norma vigente CXS 234
contiene métodos de andlisis para ciertas disposiciones relativas a los preparados complementarios y el
CCMAS deberia considerar si estos métodos también se podrian aplicar a productos para nifios pequefios.
La norma revisada elaborada por el CCNFSDU ha sido enviada para su aprobacion definitiva por la Comision
del Codex Alimentarius en su 46.° periodo de sesiones y, una vez aprobada, el CCMAS podria considerar la
peticién.

El CCMAS acord6 considerar esta cuestiéon en su préxima reunion.

Métodos de |la Norma para preparados para lactantes y preparados para usos medicinales especiales

destinados a los lactantes (CXS 72-1981) para determinar el contenido de vitamina B12, aminodacidos totales
(excepto la taurina y el triptéfano) vy triptéfano

El CCMAS ratifico los métodos propuestos (Apéndice Ill del documento CRD02).
Quinta reunién del Comité del Codex sobre Especias y Hierbas Culinarias (CCSCH)
El CCMAS:

e no ratifico los métodos propuestos por el CCSCH y acordé devolverlos al Comité para que los volviera
a considerar;

e solicitd al CCSCH que respondiera a las preguntas siguientes a fin de ayudar al CCMAS a ratificar
los métodos, a saber:

Norma para raices, rizomas y bulbos secos: jengibre seco o deshidratado (CXS 343-2021); Norma para partes
florales secas: clavos de olor (CXS 344-2021), Norma para hojas secas: albahaca seca (CXS 345 2021).

1. Lanorma ISO 927 se considera un método de Tipo | para los insectos muertos secos, pero de Tipo IV
para los insectos vivos. ¢ Existe algin motivo que justifique tal diferencia de clasificacion?

2. Lanorma MPM-V8 se considera un método de Tipo |V para detectar la presencia de excrementos de
mamiferos y otros animales; sin embargo, la ISO 927 parece englobar esta categoria y se considera
un método de Tipo | en otras partes de la tabla. ¢ Existe algun motivo para seleccionar un método de
Tipo IV para esta disposicion?

Norma para partes florales secas: azafran (CXS 351-2021)

1. Las disposiciones relativas a la intensidad del sabor, la intensidad del aroma y la intensidad del color
recurren a la norma ISO 3632-2 y se consideran de Tipo IV. Habida cuenta de que esta norma ISO
es especifica para el azafran, ¢ existe algin motivo para que se considere de Tipo IV y no de Tipo 1?

Norma para chiles y paprika secos o deshidratados (CXS 353-2022)

1. Para la disposicién relativa a los insectos vivos, se mencionan dos métodos y ambos se consideran
de Tipo . ¢ Son idénticos estos métodos? De no serlo, uno se debe ratificar como método de Tipo | y
el otro se debe eliminar.

Proyecto de Norma para especias derivadas de frutas y bayas secas (Parte A: pimienta de Jamaica, bayas
de enebro y anis estrellado)

1. Se enumeran métodos de Tipo | y de Tipo IV para las disposiciones relativas a los insectos muertos
enteros y los fragmentos de insectos. Si bien se permite enumerar métodos de Tipo | y de Tipo IV,
deberia haber un motivo convincente para hacerlo. ¢ Seria posible explicar el motivo de esta solicitud?

2. Enladisposicion relativa a la suciedad y la suciedad ligera, hay algunos comentarios entre paréntesis
que piden indicar ahi todos los tipos de suciedad, por ejemplo, ;excrementos de mamiferos? No
queda claro si este texto deberia haber sido eliminado.

Comparacion entre diferentes normas del CCSCH

1. En la Norma para raices, rizomas y bulbos secos: jengibre seco o deshidratado (CXS 343-2021),
norma la ISO 927 se considera un método de Tipo IV para excrementos de mamiferos y otros
animales, pero en la Norma para semillas secas: nuez moscada (CXS 352-2022), se la considera un
método de Tipo | para la misma disposicion. ¢Hay algin motivo para que el mismo método se
clasifique de forma distinta para la misma disposicién?

2. Enalgunas normas la disposicién aparece como “moho visible” y en otras como “visible moho”. ; Tiene
algun significado esta diferencia o podria utilizarse un Unico nombre para la disposicion de forma
coherente en todas las normas?

3. Existen algunas diferencias entre las normas respecto de los grupos de disposiciones. Un ejemplo de
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ello es el proyecto de Norma para el cardamomo pequefio seco, donde hay una disposicion referente
a los insectos enteros vivos o0 muertos, mientras que en la Norma para raices, rizomas y bulbos secos:
jengibre seco o deshidratado (CXS 343-2021), las disposiciones se refieren por separado a los
insectos enteros muertos y los insectos vivos. ¢ Son intencionadas estas diferencias?

A la pregunta de si existia algiin conjunto de definiciones o términos que pudieran ayudar al CCMAS cuando
se examinan los métodos para detectar sustancias extrafias a efectos de su ratificacion, la Secretaria del
Codex aclar6 que el CCSCH habia elaborado un glosario de términos para su uso interno, que se puede
consultar en el documento CX/SCH 17/3/10.

El CCMAS acordé que pediria al CCSCH que confirmara la disponibilidad de dicho glosario.
Vigésima cuarta reunién del Comité Coordinador FAO/OMS para Africa (CCAFRICA)
Métodos de analisis y muestreo para las disposiciones de la Norma para carnes secas (CXS 350-2022)
El CCMAS acordbé:
o ratificar los métodos de analisis (Apéndice Il, Parte 1);

o preguntar al CCAFRICA si la eliminacion de los métodos AOAC 935.47 y AOAC 939.09b para la
deteccién de cloruro habia sido deliberada o si los métodos se habrian tenido que seguir
considerando de Tipo Ill. EI CCMAS habia solicitado al CCAFRICA que estableciera un inico método
de Tipo Il de entre multiples métodos presentados para la deteccion del cloruro y que mantuviera el
resto de los métodos como de Tipo IlI4;

e no ratificar el plan de muestreo y solicitar al CCAFRICA que elaborara un plan de muestreo acorde
con las Directrices generales sobre muestreo revisadas (CXG 50-2005).

Vigésima segunda reunion del Comité Coordinador FAO/OMS para Asia (CCASIA)

Métodos de analisis y muestreo para las disposiciones del proyecto de Norma regional para productos de soja
fermentados con Bacillus spp.

El CCMAS:

¢ ratificd los métodos de analisis para las disposiciones (Apéndice I, Parte 1);

e no ratificé el plan de muestreo y acordé solicitar al CCASIA que elaborara un plan de muestreo para
la Norma regional para productos de soja fermentados con Bacillus spp., de conformidad con las
Directrices generales sobre muestreo revisadas (CXG 50-2004) y tomé nota de la aclaracion de la
Secretaria del Codex referente a que la falta de planes de muestreo en las normas para productos
no impediria la aprobacion ni la publicacién de las normas.

Norma regional para productos de arroz cocido envuelto en hojas de plantas
El CCMAS:

o ratificd los métodos de analisis para la determinacion del indice de perdxido como métodos de Tipo 1V
(Apéndice I, Parte 1);

e sefald que no existian datos de validacion relativos al paso de extraccion de aceite a partir del arroz
que permitieran determinar el rendimiento (por ejemplo, la recuperaciéon o la precisién) y acordd
solicitar al CCASIA que realizara los estudios de validacién correspondientes a fin de determinar el
rendimiento (por ejemplo, la recuperacién o la precisién) del procedimiento de extracciéon y que
remitiera los datos al CCMAS para que los examinara y reconsiderara la clasificacion.

Décima sexta reunion del Comité Coordinador FAO/OMS para América del Norte y el Pacifico
Sudoccidental (CCNASWP)

Métodos de analisis para las disposiciones del Proyecto de norma regional para el jugo fermentado de fruto
de noni

El CCMAS:

e ratificé los métodos de andlisis para la determinacién de la escopoletina y el acido
deacetilasperulosidico como métodos de Tipo IV (Apéndice I, Parte 1);

o ratificé los métodos AOAC 983.17/EN 12143/IFUMA 8/ISO 2173 para determinar el grado Brix
(solidos solubles) como métodos de Tipo IV, ya que, en la 41.2 reunion del CCMAS, se habia
determinado que eran idénticos y que se debia esperar a que concluyera el estudio dirigido por la

4 REP21/MAS, parr. 12 ii).
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Unidad de Aplicacion y Facilitacion para reconsiderar su clasificacion®.

Procedimiento normalizado de actuacion revisado para la deteccion de kavalactonas y flavokavainas en
productos de kava frescos vy secos mediante cromatografia en capa fina de alto rendimiento en la Norma
regional para los productos a base de kava que se utilizan como bebida mezclados con agua (CXS 336R-

2020)
El CCMAS:

e no ratificd el procedimiento normalizado de actuacién porque no describia como hacer la
determinacion final;

e solicito al CCNASWP que introdujera mas modificaciones a fin de abordar la falta de instrucciones
sobre los pasos de la determinacién final y la evaluacién respecto de una especificacion.

Décima sexta reunién del Comité del Codex sobre Contaminantes de los Alimentos (CCCF)

Disposiciones sobre planes de muestreo en la Norma general para los contaminantes y las toxinas presentes
en los alimentos y piensos (CXS 193-1995)

El CCMAS:

o ratificd el plan de muestreo (véase el Apéndice Il, Parte 1; Planes de muestreo para determinar el
contenido total de aflatoxinas en ciertos cereales y productos a base de cereales, incluidos los
alimentos para lactantes y nifios pequefios);

e solicitd al CCCF que evaluara los planes de muestreo de la norma CXS 193, incluido el que se
acababa de ratificar, a fin de determinar si los planes todavia figuraban en la revision de las Directrices
generales sobre muestreo (CXG 50-2004).

Criterios de rendimiento: suma de componentes

El CCMAS tomé nota de que el GTp habia aceptado el enfoque de la suma de componentes, pero que la nota
a pie de pagina se habia eliminado porque creaba un conjunto de mdltiples criterios numéricos de rendimiento
en cada nivel maximo (NM). En cambio, se utilizé una proporcién de isémeros 1:1:1:1 como base para calcular
un Unico conjunto de criterios numéricos utilizando el enfoque de la suma de componentes, ya que esto estaba
implicito en una opcién proporcionada en la nota a pie de pagina original.

El CCMAS sefalé que el documento de informacion sobre la suma de componentes (y la orientacion contenida
en el Manual de procedimiento) permitia abordar la suma de componentes caso por caso y el documento de
informacion ofrece ejemplos. Se solicitdé que se actualizara dicho documento a fin de que reflejara este nuevo
ejemplo.

El CCMAS:
o ratificé los criterios numéricos de rendimiento revisados propuestos por el GTp (Apéndice Il, Parte 1);

e pidi6 a la Secretaria del Codex que publicara una circular para solicitar informacion sobre ejemplos
de métodos que cumplieran los criterios numéricos de rendimiento;

e acordo informar al CCCF sobre la justificacion de los criterios numéricos de rendimiento revisados y
recomendarle que proporcionara dichos criterios para los métodos de deteccion de las aflatoxinas
utilizando el concepto de la suma de componentes para todos los productos pertinentes, a fin de
sustituir a los criterios numéricos existentes en la norma CXS 193;

e acordo actualizar el documento de informaciéon sobre la suma de componentes afadiendo el siguiente
texto al final del documento:

“si los componentes incluidos en la definicion de NM no estan presentes en proporciones constantes
y cuando la inclusion de factores de ponderacion de los componentes individuales da como resultado
unos valores de limite de deteccion y limite de deteccién o un intervalo minimo aplicable que no
pueda validarse, se debe utilizar el NM/n para determinar el criterio relativo al limite de deteccion (por
ejemplo, 1/5*NM/n) y al limite de deteccién (por ejemplo, 2/5*NM/n) o al intervalo minimo aplicable
(por ejemplo, NM/n £ 2SRr), donde n es el numero de componentes incluidos en la definicion de NM”.

Otras propuestas

Método de andlisis para la determinacion del contenido de humedad en la leche en polvo

5 Véase el parrafo 13 del documento REP21/MAS para obtener informacién sobre el estudio dirigido por la Unidad
de Aplicacion y Facilitacion.
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El CCMAS recorddé que en su 41.2reunion no se habia podido lograr un consenso sobre el método
ISO 5537|IDF 26 para la determinacién del contenido de humedad en la leche en polvo, que esta cuestion se
volveria a considerar en su 42.2 reunién y que seria necesario disponer de datos sobre rendimiento para
evaluar la sustitucion de un método de Tipo | enumerado en la norma CXS 2345,

El CCMAS sefial6 que el Uruguay, la Argentina y el Brasil habian presentado una propuesta alternativa junto
con los datos sobre rendimiento para someterla a la consideracién del GTp (CX/MAS 23/42/3, Apéndice II,
Anexo 2). La propuesta era que el CCMAS ratificara el método descrito en la norma CX/MAS 23/42/3,
Apéndice Il, Anexo Il como método de Tipo | para la determinacién del contenido de humedad en la mezcla
de leche desnatada (descremada) y grasa vegetal en forma de polvo, la mezcla con bajo contenido de grasa
de leche desnatada (descremada) en polvo y grasa vegetal en forma de polvo, los permeados lacteos en
polvo, las leches en polvo y las cremas en polvo y los sueros de leche en polvo.

El CCMAS sefial6é que el GTp no podia lograr un consenso sobre este asunto, pero habia propuesto que el
método se considerara de Tipo IV. Teniendo en cuenta que en el Manual de procedimiento no se impide tener
un método de Tipo IV cuando ya existe un método de Tipo | para la misma combinacion de disposicion y
producto, esto solo se deberia hacer de forma excepcional y plenamente justificada.

El CCMAS procedi6 a considerar esta propuesta.

Las delegaciones que estaban a favor de la propuesta manifestaron las opiniones siguientes, algunas de las
cuales fueron una reiteracién de opiniones expresadas en reuniones anteriores del Comité, a saber:

e el método ISO|IDF tenia limitaciones de uso, especialmente porque el equipo y los utensilios no se
encontraban disponibles comiunmente, eran costosos y, por lo tanto, no eran accesibles para muchos
paises;

e el CCMAS no deberia solamente considerar los datos de rendimiento, sino también estudiar la
aplicabilidad, la disponibilidad y el costo de los métodos en consonancia con los criterios de seleccién
de métodos establecidos en el Manual de procedimiento;

e la consideracion del método como método de Tipo IV permitiria a los paises utilizarlo si el método
ISO|IDF no estuviera disponible, en consonancia con uno de los principios del Codex para garantizar
la inclusividad;

e los datos de rendimiento que se habian generado en estudios realizados por varios laboratorios
acreditados en América del Sur mostraron que el método es adecuado para sus fines y que cumple
los criterios para ser seleccionado como un método en la norma CXS 234,

o el método se podria ratificar como método de Tipo IV en el entendimiento de que se trataria de una
situacion muy especifica con respecto a la accesibilidad del método ISO|IDF y que se podria introducir
una nota a pie de pagina para explicar este punto. Ello seria similar al enfoque adoptado en el examen
del Conjunto manejable de grasas y aceites (véase el tema 4 del programa).

Las delegaciones contrarias a la propuesta en este momento manifestaron las opiniones siguientes:

e que ya habia un método validado por una organizacion de normalizacion disponible, esto es,
ISO 5537|IDF 26;

e que el equipo ya se encontraba disponible en muchos paises de todo el mundo y que se disponia de
instrucciones para la construccién del equipo si el costo de adquisicidon suponia un obstaculo;

e que si se ratificara el método propuesto en el documento CX/MAS 23/42/3 Add.1, Apéndice I,
Anexo 2, se necesitaria mas tiempo para examinar los datos de rendimiento a fin de confirmar que el
método era aplicable a todas las matrices determinadas y se deberia examinar el ambito de aplicacién
del método. Algunas de las matrices eran ricas en lactosa y el método podria no ser aplicable a estas
matrices;

e que el método era similar al método IDF 26A:1993, que habia sido retirado por la organizacion de
normalizacién;

e que el método habia sido revocado a peticion del CCMMP porque se habia determinado que su
reproducibilidad no era aceptable y se sustituyé por métodos de Tipol. Se podria considerar
excepcionalmente como método de Tipo | si surgieran dificultades con la calibracion del equipo;

e que el método debia considerarse en la 43.2 reunidon del CCMAS con vistas a determinar las

6 REP21/MAS, parrs. 36-41.
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consecuencias y las implicaciones de incluir el método como método de Tipo 1V;

e que era importante disponer de una buena reproducibilidad para la determinacion del contenido de
humedad, puesto que afectaba a otros parametros como la determinacion de proteinas.

El observador de la FIL reiteré6 las declaraciones formuladas en la 41.2 reunién del CCMAS en relacién con la
historia del método, la disponibilidad inmediata y el costo limitado del equipo en el mercado y sefialé que no
deberia haber impedimento alguno para utilizar el método ISO|IDF.

Teniendo en cuenta que no habia ninguna norma estricta que impidiera ratificar un método de Tipo IV si habia
uno de Tipo |, que los datos sobre rendimiento se habian presentado para su examen e indicaban que el
método era adecuado para sus fines, el CCMAS acepto ratificar el método como método de Tipo IV para las
matrices determinadas en el Apéndice Il, Parte 1.6. Se afiadi6 una nota a pie de pagina en la que se explicaba
gue el método descrito en la norma CXS 234 se consideraba de Tipo IV “debido a la accesibilidad al equipo
y la calibracién del método 1ISO 5537|IDF 26”.

El CCMAS acord6 que examinaria el método para los permeados lacteos y los sueros de leche en polvo en
su préxima reunion y solicito a los paises que presentaran mas datos para respaldar este examen. El ambito
de aplicacién del método también se modificé en consecuencia.

El CCMAS acordé que la Secretaria del Codex publicaria una circular para solicitar mas informacion y datos
sobre la aplicabilidad del método para los permeados lacteos y los sueros de leche en polvo a fin de
someterlos a la consideracion del GTp sobre la ratificacién y del CCMAS en su 43.2 reunién.

Propuestas formuladas por las organizaciones observadoras

Determinacion del contenido de lactosa y de materias grasas en la norma CXS 234 y actualizacion del método
ISO|IDF para ciertos tipos de leche y de productos lacteos

El CCMAS:

o ratificd el método ISO 22662|IDF 198 como método de Tipo Il para la determinacién del contenido de
lactosa en los permeados lacteos en polvo (Apéndice I, Parte 1);

e aprobé las modificaciones propuestas en el Apéndice XI del documento CRDO2 para la leche y los
productos lacteos.

Disposiciones relativas a la fibra dietética en la norma CXS 234

El CCMAS sefiald que la propuesta se habia retirado y que se presentaria otra al CCNFSDU para su
consideracion y posible remision al CCMAS.

OTROS ASUNTOS

El CCMAS sefalé que se habian planteado varias cuestiones generales durante las deliberaciones del GTe
en relacién con los conjuntos manejables (tema 4) y en los debates mantenidos por el GTp y que el Comité
deberia considerar la forma de abordar estas cuestiones:

El CCMAS tomo las siguientes decisiones en relacion con las cuestiones generales:

Debate y decision sobre los nombres y el formato utilizados para los principios determinados en la norma
CXS 234

Se observé que el mismo principio a menudo se identificaba de formas diferentes y que no habia acuerdo
sobre la informacién que debia figurar en el principio.

El CCMAS acordé que el Brasil preparara un documento de debate para considerar la armonizacion de los
nombres y el formato de los principios determinados en la norma CXS 234 (una actualizacion del documento
CXS/MAS 17/38/6, Anexo 3), asi como la forma de armonizar los nombres de las disposiciones (por ejemplo,
“contenido de humedad” o “humedad”).

Uno de los observadores sefialé que al considerar los nombres de los principios en la norma CXS 234, se
deberia tener en cuenta el espacio disponible en la base de datos y recordé que los nombres de las
disposiciones deberian estar en consonancia con la norma para productos.

Incorporacion de los factores de conversion del nitrégeno en la norma CXS 234

El CCMAS recorddé que se habia tomado la decision de que el Comité no debia establecer factores de
conversion, lo cual era responsabilidad de los comités sobre productos, pero sefialé que se necesitaba un
enfoque coherente respecto del lugar en que se debian presentar estos factores, ya fuera en la norma
CXS 234 o dejandolo tnicamente en la norma para productos.

El CCMAS acord6 que Chile y el Brasil prepararan un documento de debate para analizar el mejor enfoque
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para determinar el lugar en que debian presentarse los factores de conversion del nitrégeno.

Equivalencia de los métodos de Tipo |

54. ElI CCMAS sefial6é que en su 43.2 reunion podria considerar si se debiera elaborar un documento de debate
para estudiar la cuestion.

Lista de métodos de Tipo IV en la norma CXS 234 cuando se menciona un método de Tipo | para el mismo

producto y la misma disposicidn

55. EI CCMAS recordé que en esta reunion se habia adoptado un enfoque para tener tanto un método de Tipo |
como de Tipo Il, siempre que hubiera un motivo que lo justificara. Utilizar dicho enfoque requeriria hacer
cambios en el documento de informacioén: “Orientaciéon general respecto al proceso de presentacion, examen
y ratificacion de métodos para su inclusion en la norma CXS 234", para describir esta situacion.

56. El CCMAS acord6 establecer un GTe presidido por el Uruguay y copresidido por el Brasil, que trabajara en
inglés, para que elaborara un documento de debate dirigido a:

determinar en la norma CXS 234 todos los productos y las disposiciones en los que se mencionen
métodos tanto de Tipo | como de Tipo 1V;

evaluar los motivos de los métodos de Tipo | y de Tipo IV mencionados;

examinar los criterios y los enfoques aplicables para los casos en que puedan coexistir métodos de
Tipo | y de Tipo 1V;

en caso necesario, formular recomendaciones para introducir cambios en el documento de
informacion y la norma CXS 234.

Conclusiones
57. EI CCMAS acord6:

Vi.

Vii.

viii.

presentar los métodos de analisis y los planes de muestreo para su aprobacién o revocacion por la
Comision del Codex Alimentarius en su 46.° periodo de sesiones (Apéndice Il, partes 1y 2);

solicitar a la Comisién, en su 46.° periodo de sesiones, que revocara la norma sobre Métodos de
analisis generales para los contaminantes (CXS 228-2001);

informar a los comités pertinentes de las decisiones adoptadas en la reunién (parrs. 11, 12, 13, 15-
17) y remitir las peticiones pertinentes al CCSCH (parrs. 23 y 25), el CCAFRICA (parr. 26), el
CCNASWP (parr. 30), el CCCF (parr. 31-34) y el CCASIA (parr. 27 y 28);

actualizar el documento de informacién sobre la suma de componentes mediante la adicion del nuevo
ejemplo (parr. 34) e informar al CCCF de esta decision;

solicitar a la Secretaria del Codex que publicara las circulares mencionadas en los parrafos 11, 12,
34y 44;

solicitar al Brasil y Chile que elaboraran los documentos de debate mencionados en los parrafos 50 y
53 para someterlos a la consideracién del CCMAS en su 43.2 reunién;

establecer los siguientes GTe para que formularan recomendaciones y elaboraran documentos de
debate para su consideracion por el CCMAS en su 43.2 reunion:

a. un GTe presidido por los EE. UU., que trabajara en inglés (véase el parr. 13),

b. un GTe presidido por los EE. UU. y copresidido por el Reino Unido, que trabajara en inglés
(véase el parr. 16),

c. un GTe presidido por el Uruguay y copresidido por el Brasil (véase el parr. 56);

restablecer el GTp sobre la ratificacion, presidido por los EE.UU., los Paises Bajos, Hungria y
Australia, pendiente de confirmacion, y que trabajara en inglés, para que se reuniera antes de la
préxima reunién con objeto de considerar todos los métodos de analisis y muestreo presentados por
los comités del Codex a efectos de su ratificacion, incluidas las propuestas relativas a los conjuntos
manejables: cereales, legumbres y leguminosas; frutas y hortalizas elaboradas; pescado y productos
pesqueros, y jugos de frutas (véase el tema 4 del programa); los métodos aplazados en esta reunion
y cualesquiera otros asuntos remitidos por otros comités del Codex o presentados por los miembros
y los observadores.

EXAMEN DE LOS METODOS DE ANALISIS EN LA NORMA CXS 234 (tema 4 del programa)

58. ElI CCMAS recordo que las recomendaciones formuladas por los GTe sobre los tres conjuntos manejables:
grasas y aceites; cereales, legumbres y leguminosas, y frutas y hortalizas elaboradas, habian sido
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considerados por el GTp sobre la ratificacion. EI CCMAS considero las recomendaciones presentadas en el
documento CRDO02.

CONJUNTO MANEJABLE DE GRASAS Y ACEITES (tema 4.1 del programa)’
El CCMAS:

e ratificé los métodos propuestos (Apéndice X, CRD02) incluida la nota a pie de pagina relativa al
método AOCS Cc 12-59 y su clasificacion como método de Tipo 1V, incluso aunque exista un método
de Tipo | para el mismo producto y disposicion;

e sefaldé que, aunque el GTe habia emprendido la revisidon de los métodos relacionados con las
disposiciones de la Norma para los aceites de oliva y aceites de orujo de oliva (CXS 33-1981)
(CRDO08), el examen de estos métodos se habia suspendido en espera de la revision que el CCFO
estaba llevando a cabo de dicha norma (CXS 33-1981), en consonancia con la decisiéon adoptada por
el CCMAS en su 41.2 reunion;

e sefald que, con estas conclusiones, el trabajo de examen de los métodos para el conjunto manejable
de grasas y aceites habia concluido y dio las gracias a los Paises Bajos y al presidente y los miembros
del GTe por su labor.

Conclusiones

El CCMAS acordo presentar los métodos de andlisis para su aprobacién o revocacién por la Comision del
Codex Alimentarius en su 46.° periodo de sesiones (Apéndice Il, partes 1y 2).

CONJUNTO MANEJABLE DE CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS (tema 4.2 del programa)?®

El CCMAS tomd6 nota de que el GTe sobre el conjunto manejable de cereales, legumbres y leguminosas
habia:

e concluido el examen de ciertos métodos de analisis cuya ratificacion habia sido recomendada por el
GTp (Apéndice XI, Grupo 1 — CRD02);

e determinado los métodos que requerian medidas complementarias adicionales (Apéndice XI,
Grupo 2 — CRDO02). Se llam¢ la atencién sobre la necesidad de disponer de métodos adecuados
validados internacionalmente para sustituir a los métodos CAC/RM,;

e acordado no adoptar ninguna medida relacionada con los nuevos métodos propuestos por las
organizaciones de normalizaciéon como actualizaciones o sustituciones de los métodos ya contenidos
en la norma CXS 234 (Apéndice Xl, Grupo 3 — CRDO02), ya que la consideracién de las propuestas
de nuevos métodos no formaba parte del ambito de competencia del GTe.

Asimismo, el CCMAS:

e sefiald que se deberian revocar los métodos propuestos para la deteccién de aflatoxinas en los
cacahuetes (manies) (crudos o destinados a ulterior elaboracién) debido a que ya existian criterios
numeéricos de rendimiento para los métodos aprobados y publicados en la Norma general para los
contaminantes y las toxinas presentes en los alimentos y piensos (CXS 193-1995). Sin embargo, se
convino que el CCCF debia actualizar estos criterios de rendimiento y que el GTp sobre la ratificacion
podria considerarlo;

e confirmé que el GTe debia seguir considerando los métodos para la quinua (un pseudocereal)
teniendo en cuenta los datos de validacion que se presentaran para examen.

Conclusiones
El CCMAS acordoé:
e presentar los métodos de analisis para su aprobacion o revocacién (Apéndice I, partes 1y 2);

e volver a convocar el GTe, presidido por el Canada, que trabajaria en inglés, para seguir examinando
los métodos determinados en el Apéndice I, Parte 3, y

e que se presentaran nuevos métodos de conformidad con la “Orientacién general respecto al proceso
de presentacién, examen y ratificacion de métodos para su inclusién en la norma CXS 234,” a fin de

7 CL 2022/60/0CS-MAS; CX/MAS 23/42/4 (observaciones de: Brasil, Canada, Chile, Colombia, Egipto, Filipinas,
Iraq, Kenya, Noruega, Per(, Tailandia, Union Europea, Sociedad Americana de Quimicos de Aceites (AOCS) y
Comisién Internacional de Métodos Uniformes para el Analisis del Aziicar [CIMUADAY]).

8 CL 2023/13-MAS; CXIMAS 23/42/5; CXIMAS 23/42/5-Add.1(REV) (observaciones de: Australia, Brasil, Egipto,
Filipinas, Iraq, Jamaica, Paraguay, Singapur, Union Europeay AACC International).
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someterlos al examen del GTp sobre la ratificacion. Las propuestas de nuevos métodos se debian
presentar en respuesta a la circular que distribuiria la Secretaria del Codex.

CONJUNTO MANEJABLE DE FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS (tema 4.3 del programa)®
El CCMAS sefal6:

e que los métodos para determinar el contenido de acido benzoico, sorbatos, calcio y estafio en frutas
y hortalizas elaboradas se mantendrian en la norma CXS 234 mientras los EE.UU. elaboraban los
criterios numéricos de rendimiento para su consideracion por el GTp sobre la ratificacion y el CCMAS
en su 43.2 reunion;

e que la labor del GTe habia concluido y dio las gracias a los EE.UU. y al Presidente y los miembros
del GTe por su trabajo;

e que el método para determinar el contenido de plomo en ciertas frutas y hortalizas elaboradas debia
eliminarse del cuadro de métodos sometidos a la consideracion del CCMAS (Apéndice XI, CRD02),
puesto que el Comité habia acordado criterios numéricos de rendimiento (véase el parrafo 11) para
sustituir el método de analisis.

Conclusiones

El CCMAS acordo presentar los métodos de analisis para su aprobacion y revocacion por la Comision del
Codex Alimentarius en su 46.° periodo de sesiones (Apéndice Il, partes 1y 2).

Otros asuntos

En vista de la finalizacion del examen de los conjuntos manejables de las grasas y aceites y de las frutas y
hortalizas elaboradas, el CCMAS acordo:

i. empezar a examinar los métodos en el conjunto manejable del pescado y los productos pesqueros y
en el de los jugos de frutas;

ii. establecer dos GTe:

a. uno presidido por Noruega y que trabajara en inglés, para que examinara el conjunto
manejable de pescado y productos pesqueros;

b. otro presidido por Alemania y que trabajara en inglés, para que examinara el conjunto
manejable de los jugos de frutas.

El CCMAS recordd que la labor de examen de los métodos de la norma CXS 234 consistia en eliminar
incongruencias, hacer correcciones de redaccion, comprobar que los métodos seguian siendo adecuados
para sus fines y revisar la clasificacion. Con vistas a facilitar la labor, el GTe no deberia considerar nuevos
métodos a menos que sea para encontrar métodos que sustituyan a los que ya no sean adecuados para sus
fines.

El CCMAS recordé a los miembros y observadores:

e que podian presentar nuevos métodos para las disposiciones de las normas a los comités sobre
productos activos para que los consideraran y los presentaran al CCMAS como parte del proceso de
ratificacion;

e que si el Comité quedaba suspendido sine die, los nuevos métodos se podian presentar directamente
al CCMAS para su examen por el GTp sobre la ratificacion.

DOCUMENTO DE INFORMACION: DIRECTRICES SOBRE LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION
(CXG 54-2004) (tema 5 del programa)’©

Alemania, que ejercia la presidencia del GTe, presento el tema y recordd que el CCMAS, en su 39.2 reunion
(2018), habia acordado iniciar nuevos trabajos relacionados con la revision de las Directrices sobre la
incertidumbre en la medicién (CXG 54-2004). En el proceso de revision, el CCMAS, en su 40.2 reunion (2019),
habia acordado mantener el contenido de las Directrices en lo esencial en relacién con la incertidumbre en la
medicion y proporcionar mas informacion y explicaciones para facilitar su comprension y aplicaciéon en un
documento de informacion. El primer borrador se presentd al CCMAS en su 41.2 reunion (2021) y fue revisado
posteriormente por Alemania basandose en los comentarios aportados en dicha reunién con vistas a elaborar

9 CL 2023/48-MAS; CX/MAS 23/42/6; CX/MAS 23/42/6-Add.1 (observaciones de: Australia, Brasil, Colombia,
Egipto, Iraq, Paraguay, Unién Europea y Consejo Mundial del Tomate Elaborado).

10 CL 2023/14-MAS; CXIMAS 23/42/7; CXIMAS 23/42/7-Add.1 (observaciones de Australia, el Brasil, el Canada, Chile,
Egipto, Filipinas, Iraq, el Japon, Mauricio, Nueva Zelandia, Paraguay, Singapur, la UE y la CIMUADA).
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una nueva version, que figura en el Apéndice | del documento CX/MAS 23/42/7. Los principales cambios
introducidos fueron los siguientes:

e se efectuaron cambios de redacciéon en todo el documento; en la Seccion 2 se afiadié un analisis del
método de Monte Carlo (con un ejemplo);

e alfinal de la Seccién 3 se anadidé una nueva nota referente al caso de que la precision dependa de
la concentracion;

e al final de la Seccion 5 se afnadié un parrafo referente a la necesidad de realizar un estudio de
verificacion;
e alfinal de la Seccidon 7 se afiadié una nueva nota referente al submuestreo;

o el parrafo referente a los intervalos de confianza para las estimaciones de la desviacion estandar se
reescribio para aclarar la sintaxis de Excel y las expresiones matematicas subyacentes;

e al principio de la Seccién 9 se afiadid un breve parrafo en el que se resumian los tipos de
procedimientos descritos en la norma ISO 5725-3 revisada y la nueva norma ISO TS 23471,

e se actualizaron las referencias.

La Delegacion también explicé que, atendiendo a la solicitud de observaciones por medio de la circular
CL 2023/14-MAS, el documento se volvié a revisar sobre la base de los comentarios presentados en
respuesta a dicha circular, que se puede consultar en el documento CRDO04. Los principales cambios
introducidos fueron los siguientes:

e otros cambios de redaccion, como la adicién de encabezados de seccidén para aclarar la estructura
del documento (por ejemplo, en la Seccidn 2, Enfoque de abajo hacia arriba: aproximacion lineal y
Enfoque de arriba hacia abajo: método de Monte Carlo);

e se corrigieron las referencias (por ejemplo, las fechas de publicacion de las normas ISO);
e enla Seccion 3 se afadié una nota referente al sesgo y a los materiales de referencia certificados;

e enla Seccién 7 se afadié una nota referente a la norma 1ISO 19036;

e en la Seccion 9.4 se afiadid una nueva subseccion sobre la contribuciéon del submuestreo y la
heterogeneidad a la incertidumbre. La seccién sobre variabilidad fundamental es ahora una
subseccion de la Seccion 9.4;

e se afadid una nueva seccion sobre los procedimientos para determinar las contribuciones a la
incertidumbre que faltan en las estimaciones de la incertidumbre en la medicion derivadas de los
datos de precision obtenidos en estudios colaborativos (Seccion 9.5).

La Secretaria del Codex aclaré que los documentos de informacién no seguian el procedimiento de tramites,
a diferencia de las normas o las directrices del Codex y que, por ello, la Comision del Codex Alimentarius no
habia aprobado dichos documentos y seguian estando disponibles para uso interno del Comité o para
consulta publica en la pagina web del Codex, previo acuerdo del Comité. También sefial6é que los documentos
de informacion se podian considerar documentos dinamicos sujetos a revisién siempre que fuera necesario.
Por consiguiente, en el futuro podrian realizarse nuevas actualizaciones de este documento si fuera necesario.

El CCMAS manifestd su apoyo general al documento de informacion revisado en el documento CRDO04.

Atendiendo a la peticién de incluir una frase referente al método de Monte Carlo como enfoque alternativo
apropiado para comprobar una estimacién ya existente de la incertidumbre en la medicién en determinadas
circunstancias, se sefialé que dicho método podria ser adecuado siempre y cuando todos los componentes
diferentes de la incertidumbre en la medicién se hubieran incluido debidamente en la ecuacion o modelo. A
raiz de esta explicacion, se convino en incluir dos frases adicionales para indicar que i) el método de Monte
Carlo se podia utilizar para comprobar las estimaciones de la incertidumbre en la medicién obtenidas
anteriormente por medio de una aproximacion lineal, pero que ii) si no se podia garantizar que todas las
fuentes importantes de incertidumbre se hubieran incorporado en la ecuacion o modelo, se sugeria recurrir al
enfoque de arriba hacia abajo.

Conclusiones
El CCMAS acepto:

i. las revisiones realizadas al documento de informacion presentado en el documento CRDO04 con la
inclusion de las tres frases mencionadas en el parrafo 73;
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ii. publicar el documento de informacion en la pagina web del CCMAS?! (Apéndice llI).

REVISION DE LAS DIRECTRICES GENERALES SOBRE MUESTREO (CXG 50-2004) (tema 6 del
programa)?!?

Nueva Zelandia, que ejercia la presidencia del GTe, y también en nombre de la copresidencia, ejercida por
Alemania, presento el tema y resumié la labor realizada en la revisién de las directrices. La presidencia del
GTe y el GTp explicd que las Directrices revisadas reflejaban los enfoques cientificos y estadisticos del
momento para la elaboracion y evaluacion de planes de muestreo.

La Presidencia del GTe recordd que las directrices aprobadas en 2004 se consideraban muy largas y dificiles
de entender y aplicar y que, por lo tanto, resultaban poco Utiles. Asimismo, los planes de muestreo de las
normas para productos no reflejaban las directrices CXG 50. En vista de ello, el CCMAS, en su 39.2 reunién
(2018), habia acordado revisar las Directrices para proporcionar un enfoque de facil utilizacion dirigido a
permitir la elaboracion de planes de muestreo para las disposiciones de las normas del Codex. Explico que la
revision englobaba, entre otras cosas: planes de muestreo de aceptacién para la inspeccion de lotes
homogéneos aislados en los que los riesgos para los consumidores y los productores estuvieran controlados;
planes de muestreo de aceptacién para el control del porcentaje de elementos no conformes en lotes
homogéneos por atributos o por variables, para productos a granel o elementos individuales; algunas
orientaciones sobre asuntos relacionados con la elaboracién de planes para productos a granel y otras
cuestiones como el muestreo fisico, la reinspeccion y los lotes heterogéneos. Los apéndices de las directrices
revisadas contienen una guia por pasos para la seleccion de planes de muestreo y una explicacion de los
planes de muestreo de ISO. La Presidencia informé al CCMAS de que las directrices habian sido revisadas
varias veces desde que la Comisién del Codex aprobara los nuevos trabajos en su 41.° periodo de sesiones
(2018), a través de las reuniones del CCMAS, el GTe y seminarios web, y de que habian sido aprobadas en
el trdmite 5 por la Comision en su 45.° periodo de sesiones (2021). Los presidentes del GTe, Nueva Zelandia
y Alemania, revisaron las directrices sobre la base de los comentarios recibidos en respuesta a la circular
CL 2023/15-MAS, en el documento CRDO03. Dio las gracias a Alemania, a los miembros del Codex y a las
organizaciones de normalizacion por su interés y ayuda en la revision de las directrices.

La Presidencia del GTe también record6 que, ademas de la revision de las directrices, la siguiente fase de los
trabajos comprenderia la elaboracion de un documento de informacién de apoyo, a saber, un libro electrénico,
y varias aplicaciones sobre planes de muestreo, para facilitar la comprension y aplicacién de las directrices
revisadas. Explicé que el documento de informacién se ultimaria durante 2023-24 y que se presentaria al
CCMAS en su 43.2 reunion, para su finalizacién. En el documento de informacién se proporcionarian ejemplos
mas detallados sobre la incertidumbre en la medicién y algunos ejemplos practicos de planes de muestreo,
entre otras cosas.

Con objeto de finalizar las directrices, el CCMAS acordé establecer un grupo de trabajo en la reunién bajo la
presidencia de Nueva Zelandia con la ayuda de Alemania, que se encargaria de abordar algunas cuestiones
pendientes surgidas a raiz de los comentarios presentados en respuesta a la circular CL 2023/15-MAS.

Tras el debate mantenido en el grupo de trabajo durante la reunion, el CCMAS acordd considerar las
directrices revisadas en el documento CRD25. El CCMAS sefialé cuatro &mbitos clave de revision y otros
cambios que se resumen en el documento CRD25. Ademas, el Comité tomé las decisiones siguientes:

El CCMAS:

e armonizo la terminologia referente a los planes de muestreo de productos a granel con la de los planes
de muestreo establecidos en la Norma general para los contaminantes y las toxinas presentes en los
alimentos y piensos (CXS 193-1995) y, al hacerlo, ajustdé algunos términos para que fueran mas
generales, inclusivos y coherentes con el ambito de aplicacion de las Directrices revisadas, por ejemplo,
eliminé los detalles relativos al tamafio de muestra, ya que varia dependiendo del producto que se esté
analizando, ademas de la referencia a la molienda, porque era especifica para las micotoxinas, e incluy6
la expresion “dispositivo apropiado” como medio para preparar las muestras en las definiciones de
“porciodn analitica” y “muestra de laboratorio”, etc.;

¢ incluy6 una frase en el Apéndice | para dejar claro que los ejemplos tienen la finalidad de ayudar en la
elaboracién de los planes de muestreo y que no constituyen recomendaciones definitivas;

e corrigi6 algunas discrepancias en los cuadros del Apéndice Il de las directrices revisadas;

1 https://www.fao.org/fao-who-codexalimentarius/committees/committee/related-information-
documents/es/?committee=CCMAS

12 CL 2023/15-MAS; CX/MAS 23/42/8; CX/MAS 23/42/8-Add.1 (observaciones de: Australia, Brasil, Ecuador, Egipto,
Filipinas, Iraq, Japén, Mauricio, Uganda).
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e sefiald que se eliminarian todas las referencias de las directrices revisadas, de conformidad con el
enfoque adoptado para los textos definitivos del Codex.

Conclusiones
El CCMAS acordo:

i. remitir las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-2004) revisadas a la Comision del Codex
Alimentarius en su 46.° periodo de sesiones para su adopcién en el trdmite 8 (Apéndice IV);

il restablecer el GTe, presidido por Nueva Zelandia y copresidido por Alemania, que trabajaba en inglés,
para que siguiera trabajando en el documento de informacion, esto es, el libro electronico, con las
aplicaciones sobre planes de muestreo, para someterlo a la consideracion del CCMAS en su
43.2 reunion;

iii. informar a los comités del Codex pertinentes de las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-
2004) revisadas, solicitarles que examinaran sus planes de muestreo en vista de las directrices
revisadas y recordarles que los planes de muestreo debian elaborarse segun fuera necesario, en
cumplimiento de las Directrices generales sobre muestreo y no mediante una referencia a la
directrices CXG 50.

DOCUMENTO DE DEBATE SOBRE LOS CRITERIOS PARA SELECCIONAR METODOS DE TIPO Il DE
ENTRE MULTIPLES METODOS DE TIPO Il (tema 7 del programa)?3

El observador de la AOAC, que hablaba en nombre de Suiza, record6 que el CCMAS habia acordado que se
debian elaborar las reglas para seleccionar los métodos de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo Il en
la norma CXS 234. Explico el proceso que se habia seguido para elaborar el documento y recordd que el
CCMAS, en su 41.2 reunién, habia aceptado distribuir las reglas propuestas para seleccionar los métodos de
Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo Ill con objeto de recabar comentarios al respecto y de que fueran
revisadas ulteriormente por Suiza y consideradas por el CCMAS en su 42.2 reunion. El documento vigente se
habia revisado teniendo en cuenta los comentarios recibidos en respuesta a la circular CL 2022/23-MAS.

Asimismo, explicé que las reglas propuestas habian sido probadas en combinaciones especificas de producto
y disposicion con multiples métodos de Tipo Il incluidos en la norma CXS 234 y por el GTe sobre la revisién
del conjunto manejable de las grasas y los aceites. Ademas, informé de que en la reunién del GTp sobre la
ratificacion celebrada antes de la reunién del CCMAS, se habia acordado que el Japén y la AOAC prepararian
criterios adicionales para garantizar que los métodos que se seleccionaran fueran los mas viables para utilizar
en la mayoria de los laboratorios y que no requirieran la utilizacion de reactivos peligrosos en la seccion
dedicada a los requisitos previos para la inclusién en las normas del Codex relativas a métodos quimicos o
fisicos de Tipo Ill.

Propuso que el CCMAS considerara la siguiente propuesta:

“Se preferird el método que sea viable en la mayoria de los laboratorios (por ejemplo, la utilizacién de
instrumentos mas convencionales, etc.) y el que no requiera reactivos peligrosos (por ejemplo, metales
pesados o cloruro organico)”.

Debate

Se manifestaron diversas opiniones sobre el criterio adicional de que se prefiriera el método viable en la
mayoria de los laboratorios. Aunque se respaldo la propuesta, también se plantearon preguntas sobre su
vaguedad y sobre la forma de determinar qué métodos son los mas viables y quién tomaria dicha
determinacion.

El CCMAS mantuvo un largo debate sobre las propuestas de sustituir “viabilidad” por “practicabilidad” y
“aplicabilidad”, que también se usaban en el Manual de procedimiento. Sin embargo, quedaron dudas sobre
la necesidad de repetir criterios que ya se trataban en el apartado “Criterios generales para la seleccion de
métodos de andlisis” del Manual de procedimiento. El CCMAS también recordé que la finalidad del documento
era proporcionar la orientacion necesaria para seleccionar métodos de Tipo Il de entre multiples métodos de
Tipo Ill. Se podia suponer que los miltiples métodos de Tipo Il se habian seleccionado atendiendo a los
criterios generales para la seleccion de métodos de andlisis establecidos en el Manual de procedimiento y
gue, como tales, se los consideraba adecuados para sus fines, ya aprobados por la Comisién e incluidos en
la norma CXS 234 y que, por lo tanto, no se necesitaban otros criterios.

Al sefialar que la finalidad del documento era proporcionar la orientacién necesaria para seleccionar un
método de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo Il en la norma CXS 234, el CCMAS convino en eliminar
del documento la seccion en cuestion, puesto que ya figuraba en el apartado “Criterios generales para la

1 CX/MAS 23/42/9.
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seleccion de métodos de andlisis” del Manual de procedimiento.

En consecuencia, también se modificé el Cuadro 1 para que se centrara Unicamente en los métodos de Tipo |l
y se afiadié a la seccién sobre las consideraciones para seleccionar métodos de Tipo |l de entre multiples
métodos de Tipo lll la nota a pie de pagina 1 que prevé flexibilidad en la aplicacion de los criterios de seleccion.

El CCMAS también tom0 las siguientes decisiones en vista del debate mencionado:

e modificar el titulo del documento por “Orientaciones para seleccionar métodos de Tipo Il de entre
multiples métodos de Tipo 11", ya que el documento contenia orientaciones que podian utilizarse para
seleccionar métodos de Tipo Il y no un conjunto rigido de reglas para hacerlo, y utilizar este término
donde procediera en todo el documento;

e modificar el titulo de la seccién “Reglas de decisién para seleccionar un método de Tipo Il de entre
multiples métodos de Tipo III” por “Consideraciones para seleccionar un método de Tipo Il de entre
multiples métodos de Tipo lllI”, ya que las cuestiones planteadas en esta seccién son mas
consideraciones que reglas fijas;

e el CCMAS también sefald que estas consideraciones no seguian un orden de prioridad.

El CCMAS tomé nota de una propuesta para sustituir dos criterios relacionados con la selectividad y los
mejores datos sobre precision (si la diferencia de precision es relevante para la cuestion planteada) por un
criterio relativo a la practicabilidad y aplicabilidad del método en condiciones normales de laboratorio. También
se observo que el calificativo “relevante” era subjetivo y que deberia sustituirse por “significativo”; que era mas
apropiado el término “exactitud” que “precision” y que también se deberia anadir la “recuperacion” como
criterio para seleccionar un método de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo lll.

Los miembros que no estaban de acuerdo con estas propuestas indicaron lo siguiente:

e los parametros de rendimiento mensurables no se pueden sustituir por la practicabilidad y la
aplicabilidad del método, a pesar de que también son criterios importantes para considerar a la hora
de seleccionar un método de Tipo Il de entre varios métodos de Tipo Ill debido a las capacidades
diferentes de los paises y las regiones;

e no seria apropiado considerar la “practicabilidad y la aplicabilidad” en la fase de seleccion de un
método de Tipo Il porque ya se tienen en cuenta cuando un método pasa a ser de Tipo lll;

e larecuperacién ya se habia considerado en la seleccién de métodos de Tipo lll y, para la seleccion
de un método de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo lll, la precisiébn era mas importante que
la exactitud, puesto que al elegir entre los métodos el que seria el método en disputa, la precision
seria mas importante para obtener resultados coherentes;

e la exactitud ya se consideraba en el criterio en el que se utiliza un material de referencia certificado.

Uno de los observadores sefiald que “relevante” seria un supuesto mas razonable que “significativo”, ya que
seria dificil definir una diferencia significativa que incluyera consideraciones estadisticas y de equivalencia, lo
cual implicaba tal cantidad de trabajo que posiblemente no se podria llevar a cabo en el CCMAS.

Uno de los miembros indic6 ademas que la mayoria de los parametros mencionados ya estaba considerada
en el Manual de procedimiento en relacién con la seleccién de métodos, pero que, sin embargo, no se estaba
debatiendo sobre la seleccién de un método de referencia que se pudiera utilizar, sino sobre la seleccién de
un método de referencia de Tipo Il de entre multiples métodos del Tipo Il para resolver una disputa comercial
y que, por consiguiente, era importante que fuera lo mas preciso posible para dicha discriminacion, las varias
matrices, la selectividad y los materiales de referencia certificados empleados para apoyar su exactitud.

Atendiendo a las consideraciones anteriores, el CCMAS acordé mantener los criterios sobre selectividad y
precision y el término “relevante” por ser mas practico, e incluir una consideracién adicional sobre el hecho
de que el método debia ser viable y aplicable en condiciones normales de laboratorio.

Conclusiones

El CCMAS aceptd que se incluyeran las Orientaciones para la seleccion de métodos de Tipo Il de entre
multiples métodos de Tipo lll en su forma modificada (Apéndice V) en el documento de informacion del
CCMAS titulado “Orientacién general respecto al proceso de presentacion, examen y ratificacion de métodos
para su inclusién en la norma CXS 234",

INFORME DE LA REUNION ENTRE ORGANIZACIONES SOBRE METODOS DE ANALISIS (tema 8 del
programa)

El observador de la Convencién de la Farmacopea de los Estados Unidos, en calidad de Presidente de la
reunién entre organizaciones, presenté el informe de la reunién y destacé las diversas cuestiones examinadas
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en ella con respecto a la labor del CCMAS y otros asuntos conexos, por ejemplo, el estado de los progresos
realizados en la revision de los métodos en la norma CXS 234; otras cuestiones relacionadas con el CCMAS,
como la seleccion de un método de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo lll, e informacién actualizada
sobre los actos y trabajos llevados a cabo por las organizaciones de normalizacion, que se describen en el
documento CRD24.

El CCMAS observé que varias de las cuestiones planteadas en el documento CRD24 se habian examinado
en los temas correspondientes del programa.

Conclusiones

El CCMAS agradecio a los miembros de la reunién entre organizaciones su valiosa contribucién a la labor del
Comité.

OTROS ASUNTOS Y TRABAJOS FUTUROS (tema 9 del programa)
El CCMAS sefal6 que no habia otros asuntos que tratar.

La Secretaria del Codex sefial6 que podria ser util que el Comité iniciara un debate sobre su propio futuro y
gue estudiara nuevas esferas de trabajo que pudieran requerir la atencion del CCMAS, especialmente las
relacionadas con la finalizacion de los trabajos sobre las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-2004)
y las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion (CXG 54-2004). Invité a los delegados a reflexionar
sobre las cuestiones que podrian someterse a debate en la 43.2 reunion del CCMAS y a considerar la
posibilidad de examinar otros textos del Comité con vistas a determinar si seguian siendo adecuados para
sus fines, si se debian revisar o si se debian revocar.

Conclusiones
El CCMAS tom6 nota de la propuesta de la Secretaria del Codex.
FECHA Y LUGAR DE LA PROXIMA REUNION (tema 10 del programa)

Se informd al CCMAS de que su 43.2 reunién se habia programado provisionalmente del 13 al 17 de mayo
de 2024 en Budapest. Los arreglos definitivos estaban pendientes de la confirmacién del pais anfitrion y de la
Secretaria del Codex.
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APENDICE II*

Parte 1. METODOS DE ANALISIS Y PLANES DE MUESTREO PRESENTADOS PARA SU APROBACION
POR LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS EN SU 46.° PERIODO DE SESIONES

1.1. COMITE DEL CODEX SOBRE NUTRICION Y ALIMENTOS PARA REGIMENES ESPECIALES (CCNFSDU)
1.2. VIGESIMA CUARTA REUNION DEL COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA AFRICA (CCAFRICA)
1.3. COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA ASIA (CCASIA)

1.4. COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA AMERICA DEL NORTE Y EL PACIFICO SUDOCCIDENTAL
(CCNASWP)

1.5. COMITE DEL CODEX SOBRE CONTAMINANTES DE LOS ALIMENTOS (CCCF)
1.6.LECHE Y PRODUCTOS LACTEOS

1.7.GRASAS Y ACEITES

1.8. CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS

1.9.FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS

Parte 2. METODOS DE ANALISIS PRESENTADOS PARA SU REVOCACION POR LA COMISION DEL
CODEX ALIMENTARIUS EN SU 46.° PERIODO DE SESIONES

2.1 COMITE DEL CODEX SOBRE CONTAMINANTES DE LOS ALIMENTOS (CCCF)
2.2 GRASAS Y ACEITES

2.3 CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS

2.4 FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS

2.5 LECHE Y PRODUCTOS LACTEOS

Parte 3. CONJUNTO MANEJABLE DE CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS PARA SOMETER A
LA CONSIDERACION DEL GTe

* Se han introducido correcciones en este apéndice mediante la eliminacion de duplicaciones; la adicion de
notas a pie de péagina relativas a los métodos para la valoracion en grasas animales especificadas y para la
materia insaponificable en aceites vegetales especificados, y, ademés, métodos para su revocacién de
normas de productos especificos que se habian omitido inadvertidamente.
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PARTE 1

METODOS DE ANALISIS Y MUESTREO PRESENTADOS PARA SU APROBACION POR LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS EN SU 46.° PERIODO
DE SESIONES

(Métodos y criterios de rendimiento presentados para su inclusion en la norma CXS 234-1999: los cambios se indican en letra negrita o subrayada).
1.1 COMITE DEL CODEX SOBRE NUTRICION Y ALIMENTOS PARA REGIMENES ESPECIALES (CCNFSDU)

Métodos de andlisis para las disposiciones de la Norma para preparados para lactantes y preparados para usos medicinales especiales destinados a los
lactantes (CXS 72-1981)

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Cromatografia
Vitamina B12 AOAC 2014.02 dellauidoscon |
ultravioleta
Aminoécidos totales (excepto la taurina v el triptofano) Cromalugraliy
minodcidos totales (excepto la taurina y el triptéfano faui
Preparados _ _ — AOAC 2018.06/ISO 4214|IDF 254/ —q—f'e I ”c'j‘.’°$ de
para lactantes | Parasu uso de conformidad con las notas a pie de pagina 3y 4 de la AACC 07-50.01 alto rendimiento | Il
Seccion 3.1.3 a) de la norma CXS 72-1981 - w
ultravioleta
Triptéfano Cromatografia
Para su uso de conformidad con las notas a pie de pagina 3y 4 de la AOAC 2017.03 de liguidos de ]
Seccién 3.1.3 a) de la norma CXS 72-1981 alto rendimiento
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1.2 VIGESIMA CUARTA REUNION DEL COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA AFRICA (CCAFRICA)

Métodos de andlisis y de muestreo para las disposiciones de la Norma regional para la carne seca (CXS 350-2022)

Disposicion Método Principios Tipo
Contenido de humedad AOAC 950.46B Gravimetria |
Grasa total ISO 1443 Gravimetria |
Nitrégene Proteina* 4
_ _ 1SO 937+ Calculo y |
*Factor de conversiéon de nitrégeno a proteina = 6,25 valorimetria
Cloruro en forma de cloruro de sodio (= 1,0 %) ISO 1841-1 Valorimetria 11

(método de Volhard)

Cloruro en forma de cloruro de sodio (= 0,25 %) ISO 1841-2 M Il
(potenciometria)

Ceniza ISO 936 Gravimetria |

Actividad de agua ISO 18787 Electrometria Il
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1.3 COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA ASIA (CCASIA)

Métodos de andlisis y de muestreo para las disposiciones del proyecto de Norma regional para productos de soja fermentados con Bacillus spp.

Producto Disposicion Método Principios Tipo

Natto Contenido de humedad AOAC 925.09 Gravimetria 1
Natto Contenido de proteinas Valorimetria

(*Factor de conversién de nitrégeno a proteina = 5,71) AQAC 988.05 (Kjeldahl) !
Natto . L. Gravimetria

Contenido de lipidos en 4 g de muestra AOAC 963.15 —[Soxhlet] 1
Cheonggukjang Contenido de humedad AOAC 934.01 Gravimetria |
Cheonggukjang Contenido de proteinas AOAC 988.05 Valorimetria |

(*Factor de conversion de nitrégeno a proteina =5,71) —_— (Kjeldahl) -
Cheongqukjang . L. Gravimetria

Contenido de lipidos en 5 g de muestra AOAC 963.15 —[Soxhlet] 1
Thua Nao Contenido de humedad AOAC 925.09 Gravimetria 1
Thua Nao Contenido de proteinas AOAC 988.05 Valorimetria |

(*Factor de conversion de nitrégeno a proteina =5,71)

(Kjeldahl)




REP23/MAS, Apéndice I 29

ANEXO A: Métodos de analisis para las disposiciones del proyecto de Norma regional para productos de arroz cocido envuelto en hojas de plantas
Determinacion del indice de peroxido
Extraccion de aceites del producto
Aparatos
a) Evaporador rotatorio
b) Bafio Maria
Extraccion

Retirar el envase del producto y las hojas de la planta, etc., sacar la parte comestible de la muestra representativa, machacarla y ponerla en un homogeneizador o
mortero de vidrio y molerla de manera continua hasta que la muestra quede totalmente triturada y bien mezclada. Ponerla luego en un frasco de boca ancha y afadir
una cantidad de éter de petréleo entre dos y tres veces superior al volumen de la muestra (intervalo de ebullicién: 30 °C-60 °C). Después de mezclar completamente,
tapar el frasco y dejar reposar durante mas de 12 horas. Filtrar toda la solucién con un embudo lleno de sulfato de sodio anhidro a un matraz. Enjuagar el residuo del
frasco de boca ancha con éter de petréleo. Si el filtrado no es suficientemente transparente, filtrarlo otra vez con un nuevo embudo de sulfato de sodio anhidro.
Evaporar el éter de petréleo en el matraz bajo presién reducida en un evaporador rotatorio a menos de 40 °C. El residuo es la muestra de ensayo. Debera
seleccionarse un numero suficiente de muestras representativas para garantizar que puedan obtenerse no menos de 8 g de la muestra de ensayo. La muestra de
ensayo debera analizarse lo antes posible.

Determinacion

Producto Disposicion Método Principios Tipo

. . o L. 1ISO 3960/ . .
Arroz cocido envuelto en hojas de plantas Indice de peréxido AOCS Cd 8b-90 Valorimetria v
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1.4 COMITE COORDINADOR FAO/OMS PARA AMERICA DEL NORTE Y EL PACIFICO SUDOCCIDENTAL (CCNASWP)

Métodos de analisis y de muestreo para las disposiciones del Proyecto de norma regional para el jugo fermentado de fruto de noni

Disposicion Método Principio Tipo

AOAC 983.17/EN 12143 / IFUMA 8/

Grado Brix (sélidos solubles) Refractometria v
SO 2173

Determinacion del contenido de escopoletina Anexo B* Extraccion en fase sélida y cromatografia en capafina | |v

Determinacién del contenido de acido Anexo C* Cromatografia en capa fina v

deacetilasperulosidico

21
2.2

ANEXO B. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE ESCOPOLETINA

PREPARACION DE LAS MUESTRAS

El jugo de fruto de noni se pasa por un filtro de membrana de 0,45 ym y posteriormente se purifica mediante extraccion en fase sélida con 200 mg de
cartuchos de extraccion Waters OASIS® HLB de 6 cc (0 un cartucho de extraccion en fase sélida parecido), tras haberlo equilibrado primero con metanol
(5 ml) y luego con agua desionizada (5 ml). A continuacién, las muestras de jugo filtrado (3 ml) se cargan en el cartucho equilibrado y lavado con metanol
al 5 % (MeOH) en agua desionizada (5 ml). Los cartuchos se dejan secar bajo flujo de aire durante 5 minutos y luego, se eluyen con MeOH (3 ml). El eluido
de MeOH se conserva para realizar la cromatografia en capa fina. La tasa de flujo en la extraccion en fase sélida de los solventes de equilibrio, lavado y
elucion a través del cartucho es de aproximadamente 1 gota por segundo.

PREPARACION DE LA NORMA DE REFERENCIA
Se prepara una norma de referencia mediante la disolucién de 0,1 mg de escopoletina en 1 ml de metanol.

Otra opcién consiste en preparar material vegetal de referencia certificado de Morinda citrifolia de la misma manera que las muestras para ser analizado. El
material de referencia certificado de Morinda citrifolia debe proceder de la misma parte de la planta de donde se han extraido las muestras que se van a
analizar.

DETERMINACION
CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

Depositar 5 pl de las soluciones de muestra y la solucién estandar de referencia en una placa de cromatografia en capa fina con base de gel de silice 60 F254.
A continuacién, dejar secar las placas a 110 °C durante 15 minutos en un horno de secado. Revelar la placa con una fase mévil de diclorometano y metanol
(19:1, v/v). Observar las manchas de color azul fluorescente en la placa revelada con una ldmpara de luz ultravioleta de 365 nm. Determinar el contenido de
escopoletina en las muestras comparando los valores del factor de retencion (Rf) y los colores con la muestra estandar.
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21
2.2

ANEXO C. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE ACIDO DEACETILASPERULOSIDICO

PREPARACION DE LAS MUESTRAS

El jugo de fruto de noni se pasa por un filtro de membrana de 0,45 um y se diluye con MeOH en una proporcién 1:1.
PREPARACION DE LA NORMA DE REFERENCIA

Se prepara una norma de referencia mediante la disolucion de 1 mg de acido deacetilasperulosidico en 1 ml de metanol.

Otra opcién consiste en preparar material vegetal de referencia certificado de Morinda citrifolia de la misma manera que las muestras para ser analizado. El
material de referencia certificado de Morinda citrifolia debe proceder de la misma parte de la planta de donde se han extraido las muestras que se van a
analizar.

PREPARACION DE LA SOLUCION DE p-ANISALDEHIDO

La solucion de anisaldehido se prepara disolviendo 2 g de p-anisaldehido en 96 ml de etanol y agitando la disolucién. A continuacion, la solucién se acidifica
mediante la adicién gota a gota de acido sulftrico concentrado (4 ml).

DETERMINACION
CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA

Depositar 5 pl de las soluciones de muestra y la solucion estandar de referencia en una placa de cromatografia en capa fina con base de gel de silice 60 F254,
previamente secada a 110° C durante 15 minutos en un horno de secado. Una vez depositadas las muestras, la placa se vuelve a secar a 110° C o mediante
la aplicacion de calor con una pistola de calor durante 8-10 segundos. Las placas de la cromatografia en capa fina se revelan con una fase mévil de
diclorometano, metanol y agua (13:6:1, v/v). Una vez finalizada la elucion, la placa se deja secar al aire y se revela mediante la pulverizacién con una solucion
de anisaldehido al 2 % y acido sulfarico en etanol (EtOH) al 4 %; a continuacion, se calienta en el horno a 110 °C durante 1-5 minutos para revelar e intensificar
al maximo el color azul. El contenido de deacetilasperulosidico de las muestras se determina comparando los valores de Rf y el color con la solucién estandar
de referencia de la misma placa.
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1.5 COMITE DEL CODEX SOBRE CONTAMINANTES DE LOS ALIMENTOS (CCCF)

Cuadro [: Criterios numéricos de rendimiento para el plomo y el cadmio a efectos de su ratificacién e inclusion en los Métodos de andlisis y de muestreo
recomendados (CXS 234-1999)

Criterios numéricos de rendimiento para el plomo y el cadmio en los alimentos

Criterios relativos al rendimiento de los métodos

bayas y otros frutos
pequefios

Precision
NM Intervalo o o (deS\{iacic’)n Ejemplos de
Producto Disposicion minimo Limite de Limite de estandar Recuberacion métodos
D || et | CRIEEEOD: | CLRMBEREIRN: | relsive de '?0/) aplicables | Principio
K (mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) K que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
. 0,006-
Agua mineral natural plomo 0,01 0014 0,002 0,004 44 60 %-115 %
Preparados para
lactantes, preparados
para usos medicinales 0.006-
especiales destinados a plomo 0,01 0’ 014 0,002 0,004 44 60 %-115 %
los lactantes y '
preparados
complementarios
0,011-
Leche plomo 0,02 0029 0,004 0,008 44 60 %-115 %
Spe”égzg;orisolsdeos plomo 0,02 %’%12%' 0,004 0,008 44 60 %-115 %
Zumos (jugos) de fruta,
excepto los zumos
g;gﬁss)ivzxrg;‘:gs o plomo 0,03 %’%g 0,006 0,012 44 60 %-115 %

! Los ejemplos de métodos se examinaran en la 43.2 reunion del CCMAS.
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos
Precision
NM Intervalo o o (desyiacién Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()%) aplicables | Principio
K (mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
ﬁreiﬁ‘;sps;?augi‘;g’ plomo 0,04 %’%2528' 0,008 0,016 44 60 %-115 %
. 0,022-
Zumo (jugo) de uva plomo 0,04 0058 0,008 0,016 44 60 %-115 %
Castafias en conservay 0.028-
puré de castafias en plomo 0,05 07 072 0,010 0,020 44 60 %-115 %
conserva '
Zumos (jugos) de fruta
extraidos
g;;g’ss')‘/’%rt?zgtfem‘fzs plomo 0,05 %’%272' 0,010 0,020 44 60 %-115 %
pequefias, excepto el
zumo (jugo) de uva
Hortalizas de fruto, 0.028-
excepto los hongos y plomo 0,05 0’ 072 0,010 0,020 44 60 %-115 %
las setas '
0,028-
Tomates en conserva plomo 0,05 0072 0,010 0,020 44 60 %-115 %
Sgaiiiiglgge'tes plomo 0,08 %cﬁ%— 0,016 0,032 44 60 %-115 %
Bayas y otras frutas
gfg:f:fgeifggggo f; plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
grosellay el satco
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos

tuberosas

Precision
NM Intervalo o o (desviacion Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()%) aplicables | Principio
(mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
Cruciferas, excepto la
berza comuny las plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
cruciferas de hoja
Hortalizas de bulbo plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Frutas enlatadas plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Hortalizas enlatadas plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Frutas, excepto el
arandano europeo, la plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
grosella y el satco
Hortalizas leguminosas plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Carne y grasa de aves plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
de corral
Carne de vacuno, plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
porcino y ovino
Pepinos encurtidos plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Despojos comestibles plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
de aves de corral
Legumbres plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Raices y hortalizas plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos
Precision
NM Intervalo o o (desviacion Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()%) aplicables | Principio
(mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
Vino de uvas
cosechadas después plomo 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
de julio de 2019
Vino enriquecido o
licoroso de uvas plomo 0,15 | 0,05-0,25 0,015 0,03 43 80 %-110 %
cosechadas después
de 2019
ges‘)ojos comestibles plomo 0,15 | 0,05-0,25 0,015 0,03 43 80 %-110 %
e cerdo
Despojos comestibles plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
de vacuno
Cereales en grano,
excepto el alforfon, la plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
cafiihua y la quinua
Arandano europeo plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
Grosellas plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
Salco plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
Vino (vino y vino
enriquecido o licoroso) plomo 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
de uvas cosechadas
antes de julio de 2019
Pescado plomo 0,3 0,13-0,47 0,03 0,06 38 80 %-110 %
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos

los hongos comestibles

Precision
NM Intervalo o o (desviacion Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()(y) aplicables | Principio
(mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) . que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
Hongos frescos
cultivados (hongo de
los prados [Agaricus
bisporous], seta madera plomo 0,3 0,13-0,47 0,03 0,06 38 80 %-110 %
de roble [Lentinula
edodes] y girgola
[Pleurotus ostreatus])
Hortalizas de hoja, plomo 03 | 013-0,47 0,03 0,06 38 80 %-110 %
excepto la espinaca
Compotas, jaleas y plomo 0,4 0,18-0,62 0,04 0,08 37 80 %-110 %
mermeladas
Salsa picante de mango plomo 0,4 0,18-0,62 0,04 0,08 37 80 %-110 %
Aceitunas de mesa plomo 0,4 0,18-0,62 0,04 0,08 37 80 %-110 %
Sal de calidad plomo 1 05-1,5 0.1 0.2 32 80 %-110 %
alimentaria
. . 0,0017-
Agua mineral natural cadmio 0,003 0.0043 0,0006 0,0012 44 40 %-120 %
Sé“ﬁ(')‘;;ras' exceptolas | cagmio 0,05 | 0,03-0,07 0,01 0,02 44 60 %-115 %
Hortalizas de bulbo cadmio 0,05 0,03-0,07 0,01 0,02 44 60 %-115 %
Hortalizas de fruto,
excepto los tomates y cadmio 0,05 0,03-0,07 0,01 0,02 44 60 %-115 %
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos
Precision
NM Intervalo o o (desyiacién Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()%) aplicables | Principio
K (mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
Cereales en grano,
oxeep ﬁ;ﬂﬁ:ﬁgﬁl cadmio 01 | 003017 0,01 0,02 44 80 %-110 %
arroz
Hortalizas leguminosas cadmio 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
égj%“ggg" excepto la cadmio 01 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Raices y hortalizas
tuberosas, excepto el cadmio 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
apio nabo
Hortalizas de tallo cadmio 0,1 0,03-0,17 0,01 0,02 44 80 %-110 %
Hortalizas de hoja cadmio 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
Trigo (trigo tierno, trigo
duro, espelta y trigo cadmio 0,2 0,08-0,32 0,02 0,04 41 80 %-110 %
almidonero)
Chocolate con un
contenido real o
0
declarado de <30%de | cadmio 03 | 013-047 0,03 0,06 38 80 %-110 %
cacao, expresado en
extracto seco
Arroz pulido cadmio 0,4 0,18-0,62 0,04 0,08 37 80 %-110 %
Z‘?‘%‘é‘:‘t;?i'fad cadmio 05 0,23-0,77 0,05 0,10 36 80 %-110 %
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Producto

Disposicion

NM
(mg/kg)

Criterios relativos al rendimiento de los métodos

Intervalo
minimo
aplicable
(mg/kg)

Limite de

deteccién:

(mg/kg)

Limite de
cuantificacion:

(mg/kg)

Precision
(desviacion
estandar
relativa de la
repetibilidad)
(%) No mas
de

Recuperacion
(%)

Ejemplos de
métodos
aplicables

gue cumplen

los criterios?

Principio

Chocolate con un
contenido real o
declarado de > 30 % a
< 50 % de sélidos
totales de cacao,
expresado en extracto
Seco

cadmio

0,7

0,35-1,05

0,07

0,14

34

80 %-110 %

Chocolate con un
contenido real o
declarado de =50 % a
< 70 % de sélidos
totales de cacao,
expresado en extracto
seco, incluido el
chocolate dulce, el
chocolate gianduja, el
chocolate para mesa
semiamargo, el
chocolate en grano y en
escamas y el chocolate
para mesa amargo

cadmio

0,8

0,40-1,20

0,08

0,16

33

80 %-110 %

Chocolate con un
contenido real o
declarado de = 70 % de
sélidos totales de
cacao, expresado en
extracto seco, incluido
el chocolate dulce, el
chocolate gianduja, el
chocolate para mesa

cadmio

0,9

0,46-1,34

0,09

0,18

33

80 %-110 %
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Criterios relativos al rendimiento de los métodos
Precision
NM Intervalo o o (desyiacién Ejemplos de
Producto Disposicién minimo | Limite de Limite de estandar - métodos
(mg/kg) aplicable deteccion: | cuantificacion: | relativa de la F()%) aplicables | Principio
K (mg/kg) (mg/kg) repetibilidad) que cumplen
(mg/kg) (%) No mas los criterios?
de
semiamargo, el
chocolate en grano y en
escamas y el chocolate
amargo
Cefalépodos cadmio 2 1,1-2,9 0,2 0,4 29 80 %-110 %
Moluscos bivalvos
marinos (almejas,
berberechos y cadmio 2 1,1-2,9 0,2 0,4 29 80 %-110 %
mejillones), excepto las
ostras y los ostiones
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PLANES DE MUESTREO PARA DETERMINAR EL CONTENIDO DE AFLATOXINAS EN CIERTOS
CEREALES Y PRODUCTOS A BASE DE CEREALES, INCLUIDOS LOS ALIMENTOS PARA
LACTANTES Y NINOS PEQUENOS
(Para su inclusion en la norma CXS 193-1995)

Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en el maiz en
grano destinado a su ulterior elaboracion

Nivel maximo 15 pg/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos de 100 g, dependiendo del peso del lote

Incrementos (> 0,5 toneladas)

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas

Preparacion de las muestras S
P inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20)

Peso de la muestra de

>
laboratorio 25kg
NUmero de muestras de 1
laboratorio
Porcién analitica 259
. Seleccionado segun los criterios de rendimiento
Método

establecidos en el Cuadro 3

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 15 pg/kg, se aceptara el lote. En caso contrario,
se rechazard.

Regla de decisién

Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en la harina,
la sémola y los copos de maiz

Nivel méximo 10 pg/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos 10x100g

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas
Preparacion de las muestras inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20), si fuera necesario para
las muestras gruesas

Peso de la muestra de

laboratorio 1kg
NuUmero de muestras de 1
laboratorio
Porcién analitica 25¢
. Seleccionado segun los criterios de rendimiento
Método

establecidos en el Cuadro 3

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 10 pg/kg, se aceptard el lote. En caso contrario,
se rechazard.

Regla de decisién
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Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en el arroz
descascarado

Nivel méaximo 20 ug/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos de 100 g, dependiendo del peso del lote

Incrementos (> 0,5 toneladas)

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas

Preparacion de las muestras N
P inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20)

Peso de la muestra de

>
laboratorio 25 kg
NUmero de muestras de 1
laboratorio
Porcion analitica 259
. Seleccionado segun los criterios de rendimiento
Método

establecidos en el Cuadro 3

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1 y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 20 ug/kg, se aceptara el lote. En caso contrario,
se rechazara.

Regla de decisién

Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en el arroz
pulido

Nivel maximo 5 ug/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos de 100 g, dependiendo del peso del lote

Incrementos (> 0,5 toneladas)

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas

Preparacion de las muestras S
P inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20)

Peso de la muestra de

>
laboratorio 25 kg
Numero de muestras de 1
laboratorio
Porcién analitica 25¢
. Seleccionado segun los criterios de rendimiento
Método

establecidos en el Cuadro 3

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 5 pg/kg, se aceptara el lote. En caso contrario, se
rechazara.

Regla de decisién
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Nivel maximo

10 pg/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos

Incrementos de 100 g, dependiendo del peso del lote
(> 0,5 toneladas)

Preparacion de las muestras

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas
inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20)

Tamano de la muestra de

>
laboratorio 25kg
Numero de muestras de 1
laboratorio
Porcion analitica 25¢

Método

Seleccionado segun los criterios de rendimiento
establecidos en el Cuadro 3

Regla de decisién

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1 y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual 0
inferior a 10 pg/kg, se aceptara el lote. En caso contrario,
se rechazara.

Nivel maximo

5 ug/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos

10x100g

Preparacion de las muestras

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas
inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20), si fuera necesario para
las muestras gruesas

Peso de la muestra de

laboratorio 1kg
NUmero de muestras de 1
laboratorio

Porcién analitica 25¢

Método

Seleccionado segun los criterios de rendimiento
establecidos en el Cuadro 3

Regla de decision

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 5 pg/kg, se aceptara el lote. En caso contrario, se
rechazara.

Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en el sorgo

Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en los
alimentos a base de cereales para lactantes y nifios pequefios
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Planes de muestreo y criterios de rendimiento para las aflatoxinas (AFB1+AFB2+AFG1+AFG2) en los
alimentos a base de cereales para lactantes y nifios pequefios, destinados a programas de ayuda alimentaria

Nivel maximo

10 pg/kg de AFB1+AFB2+AFG1+AFG2

Incrementos

10x 100 g

Preparacion de las muestras

Molienda en seco con un molino adecuado (particulas
inferiores a 0,85 mm, malla n.° 20), si fuera necesario para
las muestras gruesas

Tamano de la muestra de

laboratorio 1kg
NUmero de muestras de 1
laboratorio

Porcion analitica 25¢

Método

Seleccionado segun los criterios de rendimiento
establecidos en el Cuadro 3

Regla de decisién

Si la suma de los resultados analiticos de AFB1, AFB2,
AFG1 y AFG2 en la muestra de laboratorio es igual o
inferior a 10 pg/kg, se aceptara el lote. En caso contrario,
se rechazara.

Definiciones:

Lote

Cantidad identificable de un producto alimentario recibido en una
entrega y que, seguin determina el oficial, tiene caracteristicas comunes,
como el origen, la variedad, el tipo de envasado, el envasador, el
expedidor o las indicaciones.

Sublote

Parte designada de un lote mas grande a la que se aplicara el método
de muestreo. Cada sublote debera estar fisicamente separado de los
demas y ser identificable.

Plan de muestreo

Se define por un procedimiento analitico para la determinacion del
contenido de aflatoxinas y un nivel de aceptacion y rechazo. El
procedimiento analitico para determinar el contenido de aflatoxinas
consta de tres pasos: la seleccion de las muestras, la preparacion de las
muestras y el analisis o cuantificacion de las aflatoxinas. El nivel de
aceptacion y rechazo es una tolerancia generalmente igual al nivel
maximo del Codex.

Muestra
incremental

La cantidad de producto extraido de un Unico sitio al azar del lote o
sublote.

Muestra total

El total combinado de todas las muestras incrementales que se toman
del lote o sublote. El tamafio de la muestra total ha de ser por lo menos
igual al de la muestra o muestras de laboratorio juntas.

Muestra de
laboratorio

La cantidad minima de cereales en grano, cereales descascarados y
productos a base de cereales molida. La muestra de laboratorio puede
ser una porcion de la muestra total o la muestra total entera. Si la
muestra total es mayor que la muestra o0 muestras de laboratorio, estas
se eliminaran al azar de la muestra total para que la muestra de
laboratorio siga siendo representativa del sublote analizado.

Porcion analitica

Una porcidn de la muestra de laboratorio molida. Toda la muestra de
laboratorio se triturar4 en un molino. De la muestra de laboratorio molida
se tomara aleatoriamente una porcion para extraer la aflatoxina y
someterla a andlisis quimico.
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CONSIDERACIONES RELATIVAS AL DISENO DEL PLAN DE MUESTREO
PRODUCTO QUE SE DEBE MUESTREAR

1. Todos los lotes de cereales en grano y productos a base de cereales que han de examinarse para
determinar el contenido de aflatoxinas se deberan muestrear por separado. Los lotes mayores de
50 toneladas se dividiran en sublotes y se muestrearan por separado. Los lotes mayores de 50 toneladas
deberan dividirse en sublotes de conformidad con el Cuadro 1.

Cuadro 1. Divisién de sublotes de cereales en grano segun el peso del lote: maiz en grano, sorgo, arroz pulido
y arroz descascarado

Peso méximo o NUumero de Peso minimo de la
Peso del lote (t) numero minimo de muestras muestra de
sublotes incrementales laboratorio (kg)
> 1500 500 toneladas 100 5
>300y <1500 3 sublotes 100 5
>100y <300 100 toneladas 100 5
>50y <100 2 sublotes 100 5
<50 - 3-100* 5

* \Véase el Cuadro 2.

2. Considerando que el peso del lote no siempre es un multiplo exacto del peso de los sublotes, el peso del
sublote podra superar el tamafio mencionado en un 20 % como maximo.

MUESTRA INCREMENTAL

3. El tamafio minimo propuesto de la muestra incremental de cereales en grano y productos a base de
cereales serd de 100 g para los lotes = 0,5 toneladas.

4. En el caso de lotes inferiores a 50 toneladas de cereales en grano y productos a base de cereales, se
debera utilizar el plan de muestreo con entre 3 y 100 muestras incrementales, dependiendo del peso del lote.
En el caso de lotes muy pequefios (< 0,5 toneladas), se podra tomar un ndmero menor de muestras
incrementales, pero la muestra total que se consiga uniendo todas las muestras incrementales también debera
pesar en ese caso 5 kg como minimo. El Cuadro 2 se podra utilizar para determinar el nUmero de muestras
incrementales que se han de tomar.

Cuadro 2. Numero de muestras incrementales de cereales en grano que han de tomarse dependiendo del
peso del lote: maiz en grano, sorgo, arroz pulido y arroz descascarillado.

Peso del lote (1) Namero de muestras Peso minimo de la muestra
incrementales de laboratorio (kg)
<0,05 3 5
>0,05-<0,5 5 5
>05-<1 10 5
>1-<3 20 5
>3-<10 40 5
>10-<20 60 5
>20-<50 100 5
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LOTES ESTATICOS

5. Los lotes estaticos se pueden definir como una gran masa de cereales en grano y productos a base de
cereales contenida en un Unico gran contenedor, como un vagén o un camién, o en mltiples pequefios
contenedores, como sacos o cajas, donde los cereales en grano y los productos a base de cereales estan
parados en el momento en que se selecciona la muestra. Seleccionar una muestra verdaderamente aleatoria
de un lote estatico puede ser dificil porque es posible que no se pueda acceder a todos los contenedores del
lote o sublotes.

6. Para tomar muestras incrementales de un lote estatico por lo general se requiere utilizar sondas para
seleccionar el producto del lote. Las sondas deberan ser especificas para el producto y el tipo de contenedor.
La sonda 1) debera ser suficientemente larga para llegar a todos los productos, 2) no debera impedir la
seleccion de ningun elemento de lote y 3) no modificara los elementos del lote. Como se ha mencionado
anteriormente, la muestra total debe estar compuesta por muchas muestras incrementales pequefas del
producto tomadas de diferentes lugares del lote.

7. En el caso de los lotes comercializados en paquetes individuales, la frecuencia del muestreo (FM), esto es,
el nimero de paquetes de los que se toman muestras incrementales, es una funcion del tamafio del lote (TL),
el tamafo de la muestra incremental (Tl), el tamafio de la muestra total (TT) y el tamafio del paquete individual
(P), a saber: FM = (TLx TI) / (TT x TI).

8. La frecuencia del muestreo es el nimero de paquetes muestreados. Todos los tamafios deben indicarse
en la misma unidad de masa, como el kg.

LOTES DINAMICOS

9. Es mas facil producir muestras totales representativas seleccionando muestras incrementales cuando los
cereales en grano y los productos a base de cereales estan en circulacion, conforme el lote se transfiriere de
un lugar a otro. En el caso de los productos en circulacion, se tomardn pequefias muestras incrementales a
lo largo de todo el flujo y se unirdn para obtener una muestra total; si esta es mayor que las muestras de
laboratorio necesarias, se mezclard y se dividird para obtener la muestra de laboratorio del tamafio deseado.

10. Se comercializan muestreadores autométicos como los de corte transversal que disponen de
temporizadores para hacer pasar automaticamente un vaso receptor por el flujo de producto a intervalos
predeterminados y uniformes. Si no se dispone de este tipo de muestreadores, se puede designar a una
persona para que pase manualmente el vaso a lo largo del canal a intervalos periédicos para tomar muestras
incrementales. Tanto si se utilizan métodos automaticos como manuales, las muestras incrementales se
deben tomar y mezclar a intervalos frecuentes y uniformes conforme el cereal pasa por el punto de muestreo.

11. Los muestreadores de corte transversal deben instalarse de la siguiente forma: 1) el plano de la apertura
del vaso debe ser perpendicular a la direccién del flujo; 2) el vaso debe pasar por toda la superficie transversal
del flujo, y 3) la apertura del vaso debe ser lo suficientemente ancha como para que pueda recoger todos los
elementos de interés del lote. Como norma general, la anchura del vaso debe ser entre dos y tres veces la
dimensién maxima de los elementos del lote.

12. El tamafio de la muestra total (M), expresado en kg, tomada de un lote mediante un muestreador de corte
transversal es:

M=(AXTL)/(TxV),

donde A es la anchura de la apertura del vaso (en cm), TL es el tamafio del lote (en kg), T es el intervalo o el
tiempo entre movimientos del vaso por el canal (en s) y V es la velocidad del vaso (en cm/s).

13. Si se conoce la velocidad del flujo de producto, VF (kg/s), la frecuencia del muestreo (FM) y el nimero de
cortes que hace el vaso receptor automatico se pueden calcular como una funcion de M, V, Ay VF.
FM=MxV)/(AxVF)

EMBALAJE Y TRANSPORTE DE LAS MUESTRAS

14. Todas las muestras de laboratorio se depositardn en un contenedor limpio e inerte que las proteja
adecuadamente de la contaminacioén, la luz solar y los dafios durante el transito. Se tomaran todas las
precauciones necesarias para evitar cambios en la composicion de la muestra de laboratorio que pudieran
producirse durante el transporte o almacenamiento. Las muestras se mantendrén en un lugar oscuro y fresco.

SELLADO Y ETIQUETADO DE LAS MUESTRAS

15. Todas las muestras de laboratorio tomadas para uso oficial se sellaran en el lugar donde se tomen y se
marcaran. Se mantendra un registro de cada toma de muestras que permita identificar los lotes en forma
inconfundible y se indicaran la fecha y el lugar donde se toman las muestras, asi como toda informacion
adicional que pueda ser de interés para el analista.
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PRECAUCIONES EN LA PREPARACION DE LAS MUESTRAS

16. Durante la preparacion de las muestras se evitara la luz del sol en la medida de lo posible, ya que las
aflatoxinas se descomponen gradualmente por efecto de la luz ultravioleta. También se controlaran la
temperatura ambiental y la humedad relativa para no favorecer la formacion de mohos y de aflatoxinas.

HOMOGENEIZACION: MOLIENDA

17. Como la distribucién de las aflatoxinas es en extremo heterogénea, las muestras de laboratorio se
homogeneizaran moliendo la totalidad de la muestra de laboratorio que este reciba. La homogeneizacion es
un procedimiento de reduccién del tamafio de las particulas que dispersa uniformemente las particulas
contaminadas en toda la muestra molida de laboratorio.

18. La muestra de laboratorio se molera finamente y se mezclara bien con un procedimiento que produzca
una homogeneizacién lo mas completa posible. La homogeneizacién total significa que el tamafio de las
particulas es muy pequefio y la variabilidad asociada a la preparacion de la muestra se aproxima a cero. Una
vez molida la muestra, es necesario limpiar el molino para prevenir la contaminacién cruzada.

PORCION ANALITICA

19. El peso recomendado de la porcién analitica tomada de la muestra molida de laboratorio debe ser de
aproximadamente 25 g. Si la muestra de laboratorio se prepara utilizando una pasta liquida, esta debe
contener 25 g de muestra.

20. Los procedimientos para la seleccion de 25 g de porcion analitica a partir de la muestra molida de
laboratorio deberan ser un proceso aleatorio. Si la mezcla se produce durante o después de la molienda, la
porcion analitica de 25 g se puede seleccionar de cualquier lugar de la muestra molida de laboratorio. De lo
contrario, la porcion analitica de 25 g deberd ser la acumulacidn de varias porciones pequefias seleccionadas
de toda la muestra de laboratorio.

METODOS ANALITICOS

21. Es conveniente adoptar un enfoque basado en criterios, que consista en establecer los criterios de
rendimiento que el método analitico utilizado debe cumplir. El enfoque basado en criterios tiene la ventaja de
que, al evitar establecer los detalles especificos del método utilizado, se pueden aprovechar los avances de
la metodologia sin tener que reconsiderar ni modificar el método especifico. En el Cuadro 3 figura una lista
de posibles criterios y niveles de rendimiento. Con este enfoque, los laboratorios tendrian la libertad de utilizar
el método analitico mas adecuado para sus instalaciones.
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Cuadro 3. Criterios que deben cumplir los métodos para determinar el contenido total de aflatoxinas en los

cereales, considerando que la proporcién de AFB1: AFB2: AFG1: AFG2 es 1:1:1:1.

Limite de Limite de . Intgryalo .,
Producto Analito Ly deteccién | cuantificacién FEe IO minimo REEL DR O
(ng/kg) (Lg/kg) (ug/kg) (%) aplicable (%)
(Hg/kg)

Maiz en grano | AF
B1+B2+G1+G?2 15 <3 <6 <44 8,4-21,6 60-115
AFB1 - <0,75 <15 <44 21-54 40-120
AFB2 - <0,75 <15 <44 21-54 40-120
AFG1 - <0,75 <15 <44 21-54 40-120
AFG2 - <0,75 <15 <44 21-54 40-120

Harina de maiz,

papilla, sémola

y copos de

maiz; sorgo en

grano, y

alimentos a

base de AF

cereales para B1+B2+G1+G2 10 <2 =4 <44 56-144 60-115

lactantes y

nifios pequefios

destinados a

programas de

ayuda

alimentaria.
AFB1 - <05 <1,0 <44 1,4-3,6 40-120
AFB2 - <05 <1,0 <44 1,4-3,6 40-120
AFG1 - <05 <1,0 <44 1,4-3,6 40-120
AFG2 - <05 <1,0 <44 1,4-3,6 40-120

Arroz AF

descascarado B1+B2+G1+G2 20 <4 <8 <44 11,2-28,8 60-115
AFB1 - <1,0 <20 <44 28-72 40-120
AFB2 - <1,0 <20 <44 28-72 40-120
AFG1 - <1,0 <20 <44 28-72 40-120
AFG2 - <1,0 <20 <44 28-72 40-120

Arroz pulido;

alimentos a

base de AF

cereales para B1+B2+G1+G2 5 =1 <2 <44 28-7.2 40-120

lactantes y

nifios pequefios
AFB1 - <0,25 <0,5 <44 0,7-1,8 40-120
AFB2 - <0,25 <0,5 <44 0,7-1,8 40-120
AFG1 - <0,25 <0,5 <44 0,7-1,8 40-120
AFG2 - <0,25 <0,5 <44 0,7-1,8 40-120
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1.6 LECHE Y PRODUCTOS LACTEOS

(*Las notas a pie de pagina 13y 14, referentes a los métodos para determinar el extracto seco magro de leche y el contenido de agua [humedad], son
equivalentes a las notas a pie de pagina que aparecen en la norma CXS 234-1999)

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Pglr\r/';eados lacteos en || ;o052 ISO 22662|IDF 198 Cromatografia de liguidos de alto rendimiento Il
Mezcla de leche
?ggg;rearg: ddae)sygtrzgg Grasa total ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (Rése Gottlieb) I
vegetal
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de sélidos totales y el
evaporada desnatada Extracto seco magro ISO 6731|IDF 21 e contenido de materias grasas |
(descremada) y grasa de leche!® ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (secado a 102°°C)
vegetal Gravimetria (Rése Gottlieb)

Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
evaporada desnatada Proteina de leche en ISO 6731|IDF 21, proteinas
el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 102°°C v
(descremada) y grasa | o jocpets ISO 8968-1|IDF 20-1 , ,( ‘ , )
vegetal Gravimetria (Rose Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)
Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
evaporada desnatada Proteina de leche en ISO 6731|IDF 21, proteinas
b el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249y v

(descremada) y grasa
vegetal

de leche®3

AOAC 991.20

Gravimetria (secado a 102°°C)
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Mezcla de leche
evaporada desnatada
(descremada) y grasa
vegetal con contenido
reducido de grasas

Grasa total

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)




vegetal en forma de
polvo

de lechels

ISO 8968-1|IDF 20-1

Gravimetria (secado a 87°C)
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de sélidos totales y el
?ggg;reanci: ddae)snatrzciz Extracto seco magro ISO 6731|IDF 21 e contenido de materias grasas |
y gra de leche!s ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (secado a 102°°C)

vegetal con contenido
reducido de grasas Gravimetria (Rése Gottlieb)

Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
evaporada desnatada Proteina de leche en ISO 6731|IDF 21, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 102°°C) v
vegetal con contenido de leche!® ISO 8968-1|IDF 20-1 . i . _
reducido de grasas Gravimetria (Ro6se Gottlieb)

Valorimetria (Kjeldahl)

Célculo a partir del contenido de sdélidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
evaporada desnatada Proteina de leche en ISO 6731|IDF 21, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 y Gravimetria (secado a 102°°C) v
vegetal con contenido de leche!® AOAC 991.20 . i . ,
reducido de grasas Gravimetria (Rése Gottlieb)

Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche
desnatada
(descremada) y grasa Grasa total ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (Rése Gottlieb) I
vegetal en forma de
polvo
Mezcla de leche
desnatada Contenido de agua®*
(descremada) y grasa 9 Descrito en el Anexo D* Gravimetria (con secado a 102 °C) v
(humedad)

vegetal en forma de
polvo

Célculo a partir del contenido de soélidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
desnatada Proteina de leche en ISO 5537|IDF 26, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 e v
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Célculo a partir del contenido de solidos totales, el

Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
desnatada Proteina de leche en Descrito en el Anexo D¥, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 102°C) v
vegetal en forma de de leche!? ISO 8968-1]|IDF 20-1 . j . ,
polvo Gravimetria (Rose Gottlieb)

Valorimetria (Kjeldahl)

Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el

Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
desnatada Proteina de leche en ISO 5537|IDF 26, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249y Gravimetria (secado a 87°C) v
vegetal en forma de de leche!® AOAC 991.20 o ,
polvo Gravimetria (Rése Gottlieb)

Valorimetria (Kjeldahl)

Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el

Mezcla de leche contenido de materias grasas y el contenido de
desnatada Proteina de leche en Descrito en el Anexo D*, proteinas
(descremada) y grasa el extracto seco ISO 23318|IDF 249y Gravimetria (secado a 102°C) v
vegetal en forma de magro de leche!® AOAC 991.20 . . i ,
polvo Gravimetria (R6se Gottlieb)

Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche
desnatada
(descremada) en polvoy | ¢ toa) ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (Rose-Gottlieb) |
grasa vegetal en forma
de polvo con contenido
reducido de grasas
Mezcla de leche
desnatada

i 14

(descremada) en polvo'y | Contenido de agua Descrito en el Anexo D* Gravimetria (con secado a 102 °C) v

grasa vegetal en forma
de polvo con contenido
reducido de grasas

(humedad)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
desnatada contenido de materias grasas y el contenido de
(descremada) en polvo y Proteina de leche en ISO 5537|IDF 26, proteinas
el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 87°C v
grasa vegetal en forma | 4\ s ISO 8968-1|IDF 20-1 metria (sec r°C)
de polvo con contenido Gravimetria (Rése Gottlieb)
reducido de grasas Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
desnatada contenido de materias grasas y el contenido de
(descremada) en polvo | Proteina de leche en Descrito en el Anexo D*, proteinas
y grasa vegetal en el extracto seco ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 102°C) v
forma de polvo con magro de leche!® ISO 8968-1|IDF 20-1 . . . ,
contenido reducido de Gravimetria (R6se Gottlieb)
grasas Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de soélidos totales, el
desnatada contenido de materias grasas y el contenido de
(descremada) en polvo y Proteina de leche en ISO 5537|IDF 26, proteinas
grasa Vegeta| en forma gleel):c:ﬁggg Seco magro Isosgijéslglgllzzzozlg y Gravimetria (secado a 87°C) v
de polvo con contenido ' Gravimetria (Rése Gottlieb)
reducido de grasas Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
desnatada contenido de materias grasas y el contenido de
(descremada) en polvo | Proteina de leche en Descrito en el Anexo D*, proteinas
y grasavegetal en el extracto seco ISO 23318|IDF 249y v

forma de polvo con
contenido reducido de
grasas

magro de leche!®

AOAC 991.20

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (R6se Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Mezcla de leche
desnatada
(descremada)
condensada edulcorada
y grasa vegetal

Grasa total

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (R6se-Gottlieb)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Mezcla de leche Caélculo a partir del contenido de sélidos totales, el
((:idesnatadad ) | contenido de materias grasas y el contenido de
escremada ISO 6734|IDF 15, sacarosa
condensada edulcorada Eét{:é’;‘;geco magro ISO 23318|IDF 249 e Gravimetria (secado a 102°°C) v
y grasa vegetal (para ISO 2911|IDF 35 . . . :
Gravimetria (Rése Gottlieb)
productos edulcorados ) .
solo con sacarosa) Polarimetria
Célculo a partir del contenido de sdlidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas, el contenido de sacarosa
ddesnatadad oroteina de lech ISO 6734|IDF 15, y el contenido de proteinas
(descremada) roteina de leche en ISO 23318|IDF 249, Gravimetria (secado a 102°C)
condensada edulcorada | el extracto seco magro ISO 2911|IDF 35 e v
y grasa vegetal (para de leche!® ISO 8968-1|IDF 20-1 Gravimetria (Rése Gottlieb)
productos edulcorados Polarimetria
solo con sacarosa) . . .
Valorimetria (Kjeldahl)
Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
Mezcla de leche contenido de materias grasas, el contenido de sacarosa
((j(;esnatadad ) oroteina de lech ISO 6734]IDF 15, y el contenido de proteinas
escremada roteina de leche en , . o
condensada edulcorada | el extracto seco magro ISO 23318|IDF 249, Gravimetria (secado a 102°C) v

y grasa vegetal (para
productos edulcorados
solo con sacarosa)

de leche®3

ISO 2911|IDF 35y
AOAC 991.20

Gravimetria (Rése Gottlieb)
Polarimetria
Valorimetria (Kjeldahl)

Mezcla de leche
desnatada
(descremada)
condensada edulcorada
y grasa vegetal con
contenido reducido de
grasas

Grasa total

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése-Gottlieb)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Mezcla de leche
desnatada Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
(descremada) contenido de materias grasas y el contenido de
condensada edulcorada Extracto seco magro ISO 6734|IDF 15, sacarosa
y grasa vegetal con de leche!? ISO 23318|IDF 249, e Gravimetria (secado a 102°C) v
contenido reducido de ISO 2911|IDF 35 . ) B i
grasas (para productos Gravimetria (Rése Gottlieb)
edulcorados solo con Polarimetria
sacarosa)
gﬂeizncé?acéz leche Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
(descremada) contenido de materias grasas, el contenido de sacarosa
. ISO 6734|IDF 15, y el contenido de proteinas
condensada edulcorada | Proteina de leche en ISO 23318|IDF 249 _ i
y grasa vegetal con el extracto seco magro SO 2911/IDF 35 o Gravimetria (secado a 102°°C) \Y,
contenido reducido de de leche!? SO 8968-1|IDF 20-1 Gravimetria (Rése Gottlieb)
grasas (para productos Polarimetria
ggg;ggios solo con Valorimetria (Kjeldahl)
gﬂe?szncfla?azz leche Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
(descremada) contenido de materias grasas, el contenido de sacarosa
. ISO 6734|IDF 15, y el contenido de proteinas
condensada edulcorada | Proteina de leche en ISO 23318|IDF 249 . )
y grasa vegetal con el extracto seco magro ’ Gravimetria (secado a 102°°C) \Y;

contenido reducido de
grasas (para productos
edulcorados solo con
sacarosa)

de lecheld

ISO 2911|IDF 35y
AOAC 991.20

Gravimetria (Rése Gottlieb)
Polarimetria
Valorimetria (Kjeldahl)

Queso

Grasa de la leche

ISO 23319|IDF 250

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)

Quesos, individual

Grasa de la leche en
extracto seco

ISO 5534|IDF 4 e
ISO 23319|IDF 250

Célculo a partir del contenido de materia seca y el
contenido de materias grasas

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Calculo a partir del contenido de materia seca y el

Quesos conservados en | Grasa de la leche en ISO 5534|IDF 4 e contenido de materias grasas |
salmuera extracto seco ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (secado a 102°C)

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)

Célculo a partir del contenido de materia secay el
Requessn Extracto seco sin ISO 5534|IDF 4 e contenido de materias grasas |
q materias grasas ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (con secado a 102 °C)

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Requesén (para Célculo a partir del contenido de materia seca y el
muestras con un Grasa de la leche en ISO 5534|IDF 4 e contenido de materias grasas |
contenido de lactosa de | extracto seco ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (secado a 102°C)
hasta el 5 %) Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Requesoén (para
muestr_as con un Grasa de la leche ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I
contenido de lactosa de
hasta el 5 %)

Célculo a partir del contenido de materias grasas y el
i contenido de humedad
Contenido de | ISO 5534|IDF 4 e o ) .
Queso crema humedad en ausencia Gravimetria (con secado a 102 °C en horno de aire I
ISO 23319|IDF 250
de grasa forzado)

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Eglzlrgeados lacteos en Grasa de la leche ISO 23318|IDF 249 Gravimetria (Rése Gottlieb) I
Prodyctos_a base _de Grasa de leche (grasa ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I
caseina alimentaria total)
Leches en polvoy
natas (cremas) en Agua'4 (humedad) Descrito en el Anexo D* Gravimetria (con secado a 102 °C) v

polvo

Leches en polvo y natas
(cremas) en polvo

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rose Gottlieb)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Calculo a partir del contenido de materia seca y el
Grasa de la leche en ISO 5534|IDF 4 e contenido de materias grasas
Mozzarella Ség'?e Cr:iodiedceohilﬂezl:;\% ISO 23319|IDF 250 Gravimetria (secado a 102°C) I
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Grasa de la leche en Célculo a partir del contenido de materia secay el
extracto seco, con ISO 5534|IDF 4 e contenido de materias grasas
Mozzarella '

bajo contenido de
humedad

ISO 23319|IDF 250

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)

Quesos de suero por
coagulacion

Grasa de la leche

ISO 23319|IDF 250

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)

Quesos de suero por
coagulacion

Grasa de la leche en
extracto seco

ISO 23319|IDF 250 e
ISO 5534|IDF 4

Célculo a partir del contenido de materias grasas y el
contenido de materia seca

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Gravimetria (con secado a 102 °C)

Leches fermentadas

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Nata (crema)

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Natas (cremas) cuyo
contenido de grasa de la
leche se ha reducido

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249y
AOAC 995.19

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Leches evaporadas

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Leches evaporadas

Proteina de leche en
extracto seco magro
de leche®?

ISO 6731|IDF 21,
ISO 23318|IDF 249, e
ISO 8968-1|IDF 20-1

Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
contenido de materias grasas y el contenido de
proteinas

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Rose Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Leche condensada
edulcorada

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)
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Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Leches condensadas
edulcoradas (para
productos edulcorados
solo con sacarosa)

Proteina de leche en
extracto seco magro
de leche®?

ISO 6734|IDF 15,
ISO 23318|IDF 249,
ISO 2911|IDF 35 e
ISO 8968-1|IDF 20-1

Célculo a partir del contenido de sdlidos totales, el
contenido de materias grasas, el contenido de sacarosa
y el contenido de proteinas

Gravimetria (secado a 102°°C)
Polarimetria

Gravimetria (Rose Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Quesos de suero por
concentracion
(contenido de
carbohidratos inferior al
5 %)

Grasa de leche (grasa
total)

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése-Gottlieb)

Quesos de suero por
concentracion
(contenido de
carbohidratos inferior al
5 %)

Grasa de la leche en
extracto seco (grasa
total en el extracto
seco)

ISO 23318|IDF 249 e
ISO 2920|IDF 58

Célculo a partir del contenido de materias grasas y el
contenido de materia seca

Gravimetria (Rése-Gottlieb)
Gravimetria (con secado a 88 °C)

Sueros en polvo

Grasa de la leche

ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Preparados para
lactantes

Grasa total

AOAC 989.05 e
ISO 23318|IDF 249

Gravimetria (Rése Gottlieb)

*Debido a la accesibilidad al equipo y la calibracién del método ISO 5537|IDF 26, el método descrito en el Anexo se considera de Tipo IV
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ANEXO D. Método para determinar el contenido de humedad en condiciones normales de presiéon (102 °C + 2°°C)

Productos Parametro

Leche en polvo, nata (crema) en polvo y mezcla de leche desnatada Contenido de humedad
(descremada) en polvo y grasa vegetal

DESCRIPCION DEL METODO: DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HUMEDAD
1. AMBITO DE APLICACION

En esta norma se especifica un método para la determinacion del contenido de humedad de todos los tipos de leche en polvo, nata (crema) en polvo y mezclas
de leche desnatada (descremada) en polvo y grasa vegetal.

2. DEFINICION

El contenido es la pérdida de masa determinada por el procedimiento especificado en esta norma. Se expresa como porcentaje de masa (g/100 g).

3. PRINCIPIO

Una porcion de la muestra se seca en un horno a 102 °C + 2 °C hasta que llegue a un peso constante y luego se pesa para determinar la pérdida de masa.
4. EQUIPO

Equipo habitual de laboratorio y, en particular, lo siguiente:

4.1. Bascula analitica, capaz de pesar con una precision de 1 mg, con una resolucién minima de 0,1 mg.

4.2.Horno de secado, con buena ventilacion y, en la medida de lo posible, con ventilacion forzada, capaz de mantenerse a una temperatura de 102 °C + 2 °C en
todo el espacio de trabajo, gracias a un controlador de temperatura.

4.3.Desecador, con gel de silice recién desecado y un indicador higrométrico u otra sustancia desecadora eficaz.

4.4.Placas de fondo plano, de aproximadamente 25 mm de profundidad y 50 mm de diametro fabricadas con un material apropiado (por ejemplo, vidrio, acero
inoxidable, niquel o aluminio) y dotadas de tapas que se ajusten bien y se puedan quitar con facilidad.

5. MUESTREO

Es importante que el laboratorio reciba una muestra verdaderamente representativa y que no haya sufrido dafios o modificaciones durante el transporte o el
almacenamiento.

El muestreo no forma parte del método especificado en esta norma. En la norma ISO 707|IDF 50 se indica un método de muestreo recomendado.
6. PREPARACION DE LA MUESTRA DE ENSAYO

Transferir toda la muestra a un contenedor seco y bien cerrado con una capacidad de aproximadamente el doble del volumen de la muestra. Mezclar bien
volteando y sacudiendo el contenedor.
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7. PROCEDIMIENTO
7.1 Preparacion de la placa.
7.1.1. Calentar la capsula destapada y su tapa (4.4) en el horno (4.2) a una temperatura controlada de 102 °C + 2 °C, durante 1 hora.

7.1.2. Transferir la placa tapada al desecador (4.3), dejar que se enfrie hasta alcanzar la temperatura ambiente en la sala de balanzas y pesarla (4.1) con una
precision de 0,1 mg.

7.2. Muestra de ensayo
7.2.1. Depositar entre 1 g y 1,5 g de la muestra de ensayo preparada (6) en la placa, taparla y pesarla con una precision de 0,1 mg.
7.3. Determinacion
7.3.1. Destapar la capsula y depositarla junto con la tapa en el horno (4.2) a una temperatura controlada de 102 °C + 2°°C durante 2 horas.
7.3.2. Volver a tapar la placa, transferirla al desecador, dejarla enfriar hasta alcanzar la temperatura ambiente y pesarla con una precisién de 0,1 mg.
7.3.3. Destapar la capsula y volverla a calentar, junto con la tapa, en el horno durante 1 hora. A continuacion, repetir la operacién 7.3.2.
7.3.4. Repetir este proceso hasta que la diferencia de masa entre dos mediciones del peso sucesivas no supere los 0,5 mg. Anotar la masa mas baja.
8. CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS
8.1.Calculo
El contenido de humedad de la muestra, expresado en g/100 g, es igual a:
humedad = (mz - m2) x 100
(mz1 - mo)
donde,
mo es la masa, expresada en gramos, de la placa y la tapa (7.1.2),
mz1 es la masa, expresada en gramos, de la placa, la tapa y la muestra de ensayo antes de secarla (7.2.1),
m2 es la masa, expresada en gramos, de la placa, la tapa y la muestra de ensayo después de secarla (7.3.4).
8.2.Expresion de los resultados analiticos

Los resultados de la muestra se expresaran con dos decimales.
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1.7 GRASAS Y ACEITES

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Grasas y aceites Antioxidantes fendlicos sintéticos AODCS Ce 6-86-A0CS Ce 6a-2021 Cromatografia de liquidos Il
Grasas y aceites Antioxidantes fendlicos sintéticos AOAC 983.15 Cromatografia de liquidos m
Aceites de pescado | Composicion de 4cidos arasos AOCS Ce2b-11 Ce 2c-66 y AOCS Ce 1i-07 Preparacién de ésteres metilicos y I

P p 9 [ AOCS Ce 1j-07 cromatografia de gases

. . L. Preparacién de ésteres metilicos y
Aceites de pescado | Composicion de acidos grasos ISO 12966-2 e ISO 12966-4 cromatoarafia de gases 1
Grasas animales . L. . Preparacién de ésteres metilicos y
especificadas Composicion de acidos grasos AOCS Ce 2-66 y Ce 1j-07 cromatografia de gases Il
Grasas animales Composicion de acidos grasos ISO 12966-2 e 1ISO 12966-4 Preparacion de csteres metilicos y Hil
especificadas cromatografia de gases
Grasas animales - .
especificadas Valoracion ISO 935 Termometria
Grasas animales Valoracién AOCS Cc 12-592 Termometria LIV

especificadas

Aceites vegetales

indice de Crismer

AOCS Cb 4-35 y AOCS Ca 5a-40

Calculo a partir de la composicion
individual de acidos grasos (cromatografia

especificados de gases de ésteres metilicos) y la
turbidez
Aceites vegetales Reaccion de Halphen AOCS Cb 1-25 Colorimetria

especificados

Aceites vegetales
especificados

Materia insaponificable

ISO 3596/A0CS Ca 6b-53

Extraccién con éter dietilico y
gravimetria (secado a 103 °C) y
valorimetria (colorimetria) y correccidon
para la valorimetria (colorimetria) de
acidos grasos libres®
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Extraccion con hexano y gravimetria
Aceites vegetales (secado a 103 °C) y valorimetria
S veg Materia insaponificable ISO 18609 (colorimetria) y correccion para la IV
especificados _—— ) " - = —
valorimetria (colorimetria) de acidos
grasos libres®
Monografia de la Farmacopea Europea
. . . d sobre el aceite de higado de bacalao (tipo . -
Aceite de pescado Vitamina A A), monografia 01/2005:1192, con punto €L Cromatografia de liguidos 1
final de cromatografia de liquidos 2.2.29
EN 12823-1{(DBeterminacion-dela
Aceite de pescado Vitamina A¢ Al S i Gk Cromatografia de liquidos Hi
I qul_ d_e's de altsl ehdim elnte artel
NMKL 167/EN 12821 (DPeterminacion-del
. SR ;
Aceite de pescado Vitamina D& cromatografia-de Hguidos-de-alte Gk Cromatografia de liquidos Hi
i o | ferol
B3}l o-ergocaleifero-b2)

a AOCS Cc 12-59 es el método preferido en algunas regiones. Debido aladiferencia en la aplicacion practicade AOCS Cc 12-59 en comparacién con ISO 935, esta clasificado
como método de Tipo IV.

b Los resultados obtenidos con la norma ISO 18609 son sistematicamente inferiores. En caso de limitaciones debidas al clima o a normativas que prohiban el uso de éter
dietilico, puede utilizarse la norma ISO 18609 en lugar de un método de Tipo I.

¢Latécnica parala norma ISO 18609 es gravimétrica. La correccion para la valorimetria y colorimetria se realizara solo cuando sea necesario corregir para acidos grasos

libres.

4 En la norma respectiva sobre los aceites de pescado, CXS 329-2017, se afirma que la vitamina A se expresa como equivalentes de retinol, que toman en consideracion el hecho de
que los diferentes vitameros de la vitamina A tienen actividades distintas. La norma ISO/TR 23304:2021, titulada Food products — Guidance on how to express vitamins and their
vitamers (Productos alimenticios: Guia para expresar las vitaminas y sus vitAmeros), ayuda a aclarar esta cuestion, por ejemplo, en relacion con las actividades pertinentes de todas
las concentraciones de todo-E-retinol y 13-Z-retinol.

¢ La disposicion se refiere a las vitaminas D2 y D3.
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1.8 CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS

Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Ciertas legumbres (soja)

Contenido de
humedad

ISO 665

Gravimetria (secado en horno a 103 °C)

Ciertas legumbres excepto la

soja

Contenido de
humedad

ISO 24557/AACC 44-17.01

Gravimetria (secado en horno a 130 °C)

Harina de maiz sin germeny
sémola de maiz

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e
ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (extraccion con éter)

Harina de maiz sin germeny
sémola de maiz

Contenido de
humedad

ICC 110/1

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-
133 °C

Harina de maiz sin germeny
sémola de maiz

Tamarfio de las
particulas
(granulosidad)

AOAC 965.22¢

Gravimetria (tamizado)

Harina de maiz sin germeny
sémola de maiz

Proteina

ICC 105/2 e ICC 110/1

Célculo a partir de la humedad
Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Sémola de trigo duro y harina

de trigo duro

Ceniza {sémola)

AOAC 923.03/ISO 2171 e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (incineracién a 550 °C)

Sémola de trigo duro y harina

Contenido de

ISO 712/ICC 110/1

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-

de trigo duro humedad 133 °C)
Sémola de trigo duro y harina Protefna (N-x5.7) ICC 105/42 e Célculo a partir de la humedad |

de trigo duro

ISO 712/ICC 110/1

Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Fideos instantaneos

indice de acidez

Descrito en la norma, se
trasladara a la norma 234

Valorimetria (extraccion con éter)

Fideos instantaneos

Contenido de
humedad

Descrito en la norma, se
trasladara a la norma 234

Gravimetria (secado en horno a 105 °C)

Maiz

Contenido de

ISO 6540/ICC 110/1

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-

humedad 133 °C)
. . . AOAC 923.03/1SO 2171 e Célculo a partir del contenido de humedad
Harina de mijo perla Ceniza e I

ISO 712/ICC 110/1

Gravimetria (incineracién a 550 °C)
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Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Harina de mijo perla

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Valorimetria (extraccion con éter)

Harina de mijo perla

Fibra bruta

ISO 5498 {separaciondeB.5) e Calculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (extraccion vy filtracién)

ISO 712/ICC 110/1

Harina de mijo perla

Contenido de

ISO 712;/ICC 110/1

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-

humedad 133 °C)
. . . ISO 20483 e Célculo a partir de la humedad
Harina de mijo perla Proteina g —— I

ISO 712/ICC 110/1

Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Harina de sorgo

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (extraccion con éter)

Harina de sorgo

Fibra bruta

ICC 113/ISO 6541 e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (separacion e incineracion)

Harina de sorgo

Contenido de
humedad

ISO 712/ICC 110/1

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-

133 °C)

Harina de sorgo

Tamafio de las
particulas
(granulosidad)

AOAC 965.221

Gravimetria (tamizado)

Harina de sorao Proteina ICC 105/42 e Célculo a partir de la humedad |
9 ISO 712/ICC 110/1 Valorimetria (digestion de Kjeldahl)
Harina de sorgo Taninos ISO 9648 e ISO 712/ICC110/1 Calculo a partir de la humedad I

Espectrofotometria

Sorgo en grano

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e

Célculo a partir del contenido de humedad

ISO 6540 Gravimetria (extraccion con éter)
Contenido de Gravimetria (secado en horno a 130 °C-
Sorgo en grano humedad ISO 6540 133 °C) I
Sorgo en grano Proteina ICC 105/22 e ISO 6540 Calculo a partir de la humedad I

Valorimetria (digestion de Kjeldahl)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
: Célculo a partir de la humedad
Sorgo en grano Taninos ISO 9648 e ISO 6540 Espectrofotometria I
Productos proteinicos de soia  Ceniza AOAC 923.03/ISO 2171: Célculo a partir del contenido de humedad |
P ) {Métedo-B) y AOAC 925.09 Gravimetria (incineracién a 550 °C)
Célculo a partir del contenido de humedad
Productos proteinicos de soja  Fibra bruta ISO 5498 y AOAC 925.09 I

Gravimetria {separacion) (extraceidny
. o

filtracion)
- : Contenido de Gravimetria (horno de vacio a 98 °C-
Productos proteinicos de soja humedad AOAC 925.09 100 °C) I
Productos proteinicos Ceniza AOAC 923.03/ISO 2171 Célculo a partir del contenido de humedad |
vegetales Metedo-B) y AOAC 925.09 Gravimetria (incineracién a 550 °C)
- 3217 Célculo a partir del contenido de humedad
Productos proteinicos Fibra bruta AACC 32-10.01y Gravimetria (filtracién mediante fibra I
vegetales AOAC 925.09 .
ceramica)
Productos proteinicos Contenido de AOAC 925 09 Gravimetria (horno de vacio a 98 °C |

vegetales

humedad

100 °C)

Harina de trigo

Acidez de la materia

ISO 7305 e ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir de la humedad

grasa Valorimetria (extraccidn)
: . Contenido de Gravimetria (secado en horno a 130 °C-
Harina de trigo humedad ISO 712/ICC 110/1 133 °C) I

Harina de trigo

Tamafio de las
particulas
(granulosidad)

AOAC 965.221 Gravimetria (tamizado)

Harina de trigo

Proteina

ICC 105/42 e ISO 712:
/ICC 110/1

Célculo a partir de la humedad
Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Productos de proteina de trigo
incluido el gluten de trigo

Fibra bruta*

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria mediante-fibra-ceramica
(filtracién mediante fibra ceramica)

AOAC 962.09
y AOAC 925.09
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Productos de proteina de , . . . o
trigo incluido el gluten de Contenido de AOAC 925.09 Gravimetria (horno de vacio a 98 °C- |

trigo

humedad

100 °C)

Productos de proteina de trigo
incluido el gluten de trigo

Proteina bruta?;
excepto las
vitaminas, los
minerales, los
aminoacidos y los
ingredientes
opcionales afadidos

Gluten vital de trigo y gluten de
trigo desvitalizado

ISO 20483 y AOAC 925.09

Célculo a partir de la humedad
Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Proteina del trigo solubilizada
ISO 20483 y AOAC 925.09

Célculo a partir de la humedad y Kjeldah!
Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

(proteina-deltrigo-enla-harina N-x5.7)

Productos de proteina de trigo
incluido el gluten de trigo

Ceniza

AOAC 923.03/ISO 2171:
métodoB y AOAC 925.09

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (incineracién a 550 °C)

Granos de mijo perla enteros
y descortezados

Ceniza

AOAC 923.03/ISO 2171 e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (incineracién a 550 °C)

Granos de mijo perla enteros
y descortezados

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (extraccion con éter)

Granos de mijo perla enteros
y descortezados

Fibra bruta

ISO 5498 {separacion-de-B.5) e
ISO 712/ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (filtracion mediante filtro de

papel)
Granos de mijo perla enteros  Contenido de Gravimetria (secado en horno a 130 °C-
y descortezados humedad ISO 712/ICC 1101 133 °C) I
Granos de mijo perla enteros . ISO 20483 e Célculo a partir de la humedad
Proteina 1o J1CC I

y descortezados

ISO 712 /ICC 110/1

Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Harina integral de maiz

Materia grasa bruta

AOAC 945.38F; y 920.39C e
ICC 110/1

Célculo a partir del contenido de humedad
Gravimetria (extraccion con éter)

Harina integral de maiz

Contenido de
humedad

ICC 110/1/ISO 6540

Gravimetria (secado en horno a 130 °C-

133 °C)
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Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Harina integral de maiz

Tamafio de las
particulas
(granulosidad)

AOAC 965.221 e150-3310-1

Gravimetria (tamizado)

Célculo a partir de la humedad

Harina integral de maiz Proteina ICC 105/22 e ICC 110/1 Valorimetria (digestion de Kieldahl) I
. . ISO/BP 7305 . ] L
Gari Acidez total Valorimetria (extraccién con etanol) 1
eSO 712
Gari Fibra bruta ISO 5498 e ISO 712 Gravimetria (separacion) I
Gari Ceniza ISO 2171 e1S0O 712 Calculo a par'gr d.el pontenlgo de humedad I
—_— Gravimetria (incineracion a 550 °C)
. Contenido de Gravimetria (secado en horno a 130 °C-
Gari humedad ISO 712 133 9C I
. . Contenido de Gravimetria (secado en horno a 98 °C-
Harina de yuca comestible humedad ISO 712 100 °C) 1
) ) ) L Gravimetria
Harina de yuca comestible Fibra bruta ISO 5498 {separacion-de-B-5) y I
(separacion)
Célculo a partir del contenido de
Harina de yuca comestible Ceniza ISO 2171 e ISO 712 humedad I

Gravimetria (incineraciéon a 550 °C)

1 Especificaciones sobre el tamiz como en la ISO 3310/1.
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1.9 FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS
Producto Disposicion Método Principio Tipo
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Compotas, jaleas, mermeladas, pepinos encurtidos, Acido benzoico NMKL 124 Cromatografia de liquidos I
salsa picante de mango, leche de coco y cremade (UV)
coco)
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Compotas, jaleas, mermeladas, pepinos encurtidos, Acido benzoico AOAC 983.16 Cromatografia de gases "
salsa picante de mango, leche de coco y crema de (ionizacion de llama)
coco)
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Fresas enlatadas, pepinos encurtidos, tomates en Calcio AOAC 968.31 Complexometria/Valorimetria | Il
conserva, frutos citricos enlatados, ciertas hortalizas
enlatadas)
Frutas y hortalizas elaboradas Peso escurrido AOAC 968.30 . > Gravimetria I
(método general del Codex) (tamizado)
Frutas y hortalizas elaboradas I&':?/?ggode envases ISO 8106 Gravimetria I
Frutas v hortalizas elaboradas Llenado de - ISO 90-1 Gravimetria I
envases metalicos —_— —_
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Pepinos encurtidos, aceitunas de mesa, concentrados
de tomate elaborados, tomates en conserva, salsa pH ISO 1842 Potenciometria v
Brotes de bambi enlatados pH AOAC 981.12 Potenciometria v
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Pepinos encurtidos, aceitunas de mesa, concentrados pH AOAC 981.12 Potenciometria M
de tomate elaborados, tomates en conserva, salsa
picante de mango y productos de coco acuoso)
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Pepinos encurtidos, aceitunas de mesa, concentrados pH NMKL 179 Potenciometria I
de tomate elaborados, tomates en conserva, salsa
picante de mango v productos de coco acuoso)
Frutas y hortalizas elaboradas*
(Pepinos encurtidos, concentrados de tomate Sélidos solubles ]
elaborados, tomates en conserva, puré de manzanas en | (medio de ISO 2173 Refractometria |
conserva, compotas, jaleas y mermeladas, salsa embalaje)
picante de mango y ciertas frutas enlatadas)
Frutas Yy hortalizas elaboradas* Sorbatos AOAC 983.16 Cl:'orn.atog'r'aﬁa de gases "
(Compotas, jaleas, mermeladas, pepinos encurtidos) (ionizacion de llama)
Frutas y hortalizas elaboradas?* Sorbatos NMKL 124 Cromatografia de liquidos I
(Compotas, jaleas, mermeladas, pepinos encurtidos) Luv)

AAS

Frutas y hortalizas elaboradas Estafio AOAC 980.19 Espectrofotometria de I

(método general del Codex)

absorcién atémica

con llama

Frutas y hortalizas elaboradas

Sélidos totales

AOAC 920.151

Gravimetria

Productos de coco acuoso Grasa total ISO 23318 | IDF 249 Gravimetria (Rose Gottlieb) I
Productos de coco acuoso Solidos totales ISO 6731|IDF 21 Gravimetria I
Célculo:

Productos de coco acuoso

Sdélidos no grasos

ISO 23318 | IDF 249 e
ISO 6731|IDF 21

Gravimetria (Rdse Gottlieb)
Gravimetria




REP23/MAS, Apéndice Il

68

Producto Disposicion Método Principio Tipo

Productos de coco acuoso Contenido de ISO 6731|IDF 21 Caleulo: Gravimetria I
humedad

Puré de manzanas en conserva Llengdc_: de envases ISO 8106 , i I
de vidrio Gravimetria

Puré de manzanas en conserva Llenado de . ISO 90-1 ) I
envases metalicos Gravimetria
Sdlidos solubles ISO 2173

Puré de manzanas en conserva (medio de (método general del Codex para Refractometria I
embalaje) frutas y hortalizas elaboradas)

Judias verdes y frijolillos en conserva Hebras tenaces CAC/RM 39 Estirado I

Guisantes verdes en conserva Llenado de I ISO 8106 Gravimetria I
envases de vidrio

Guisantes verdes en conserva Llenado de - ISO 90-1 Gravimetria I
envases metdlicos - -

Guisantes verdes en conserva Distincion de los CAC/RM 48 Inspeccién Examen visual I

tipos de guisantes

Sélidos solubles

Método del viscosimetro

Mango en conserva (medio de AOAC 932.14C . . I
embalaje rotacional (refractometria)

Hongos en conserva i AOAC 968.30 Gravimetria (tamizado) I
Peso escurrido

Palmito en conserva Impurezas ISO 762 Gravimetria |
minerales

Frutas de hueso en conserva Peso escurrido AOAC 968.30 Gravimetria (tamizado) |
Soélidos solubles

Frutas de hueso en conserva (medio de ISO 2173 Refractometria |

embalaje)
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Disposicion Método Principio Tipo
Fresas enlatadas Calcio AOAC 968.31 Complexometria/Valorimetria I
Fresas enlatadas Impurezas ISO 762 Gravimetria I
minerales e
Espectrofotometria de
Algunos frutos citricos enlatados Calcio NMKL 153 absorcidn atémica Il
(con llama)
Algunos frutos citricos enlatados Calcio AOAC 968.31 Complexometria/Valorimetria i
Mermelada de citricos Calcio AOAC 968.31 Complexometria/Valorimetria Il
Datiles Identificacion de Descrito en la norma CXS 143 Inaspeceién Examen visual I
defectos - -
Datiles Contenido de AOAC 934.06 Gravimetria (horno de vacio) I
humedad
Coco desecado AC'qu total,del ISO 660/A0OCS Cd 3d-63 Potenciometria/Valorimetria I
aceite extraido
Coco desecado Ceniza AOAC 950.49 Gravimetria (incineracién) I
Coco desecado Mater~|a vegetal Descrito en fanerma CXS 177 Contaje d? materlla extrana a v
extrafia - simple vista

Coco desecado

Contenido de
humedad

AOAC 925.40

Gravimetria (pérdida por
desecacion)

Coco desecado

Contenido de aceite

AOAC 948.22

Gravimetria

Albaricoques secos

Identificacion de
defectos

Descrito en la norma

Examen visual (gravimetria)

Albaricoques secos

Contenido de
humedad

AOAC 934.06

Gravimetria (horno de vacio)

Albaricoques secos

Di6xido de azufre

AOAC 963.20

Colorimetria
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Compotas-{conservas-defrutas)yjaleas .
. L'e”?‘d? de envases ISO 8106 Gravimetria I
Compotas, jaleas y mermeladas de vidrio = ——
) Sélidos solubles ISO 2173 Refractometria |
Compotas, jaleas y mermeladas
Salsa picante de mango ﬁ((a:rlnza insoluble en ISO 763 Gravimetria I
Pepinos encurtidos Acidez total AOAC 942.15 Valorimetria I
Pepinos encurtidos Peso escurrido AOAC 968.30 Gravimetria I
Pepinos encurtidos Impurezas ISO 762 Gravimetria I
minerales E—
Sal enla-salmuera AOAC 971.27

Pepinos encurtidos

(NaCl)

(método general del Codex)

Potenciometria

Pepinos encurtidos

Llenado de
volumen por
desplazamiento

Descrito en la norma

Desplazamiento

Tomates en conserva Calcio AOAC 968.31 Complexometria/Valorimetria Il
Espectrofotometria de
Tomates en conserva Calcio NMKL 153 absorcién atomica Il
(con llama)
Gravimetria (tamizado)
Tomates en conserva Peso escurrido AOAC 968.30 Nota: utilicese un tamiz I
mifme de n.° 14 en lugar de uno
de ‘7/16’ 0 de n.° 8.
Tomates en conserva Contaje de mohos AOAC 965.41 Contaje de mohos de Howard I
EN-2631

Concentrados de tomate elaborado

Acido lactico

EN 12631

Espectrometria
(determinacion enzimatica)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Impurezas . .
Concentrados de tomate elaborado minerales (arena) ISO 762 Gravimetria 1
Concentrados de tomate elaborado Contaje de mohos AOAC 965.41 Contaje de mohos de Howard I
AOAC 971.27

Concentrados de tomate elaborado

Cloruro sédico

(método general del Codex)

Potenciometria

Sélidos solubles del

Concentrados de tomate elaborado tomate AOAC 970.59 Refractometria I
Uvas pasas Impurezas ISO 762 Gravimetria (incineracion) I
minerales - -
Uvas pasas Aceite mineral CAC/RM 52 Extraccion y separacion de 1]
alimina
Uvas pasas Contenido de AOAC 972.20 Conductancia eléctrica I
humedad
Uvas pasas Sorbitol AOAC 973.28 Cfomatogr?‘f'a de gases Il
(ionizacién de llama)
Uvas pasas Di6xido de azufre AOAC 963.20 Colorimetria Il
AOAC 968.30 . . .
. . . Famizado Gravimetria
Aceitunas de mesa Peso escurrido (método general del Codex para tamizado) I

frutas y hortalizas elaboradas)

Aceitunas de mesa

Llenado de envases
de vidrio

ISO 8106

Gravimetria

Aceitunas de mesa

Llenado de
envases metalicos

ISO 90-1 (para envases metalicos)

(método general del Codex para
frutas y hortalizas elaboradas)

Pesaje

Gravimetria

Aceitunas de mesa

pH de la salmuera

NMKL 179
(método general del Codex para
frutas y hortalizas elaboradas)

Potenciometria
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
AOAC 981.12
Aceitunas de mesa pH de la salmuera (método general del Codex para Potenciometria Il
frutas y hortalizas elaboradas)
Aceitunas de mesa pH de la salmuera ISO 1842 Potenciometria v

Aceitunas de mesa

Sal en la salmuera

AOAC 971.27|NMKL 178
(método general del Codex)

Potenciometria

Aceitunas de mesa

Estafio

NMKL 190|EN 15764

Espectrofotometria de
absorcion atomica
(con llama)
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PARTE 2
METODOS DE ANALISIS PARA SU REVOCACION DURANTE EL 46.° PERIODO DE SESIONES DE LA COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS
2.1 COMITE DEL CODEX SOBRE CONTAMINANTES DE LOS ALIMENTOS (CCCF)
Producto Disposicion Método Principio Tipo
Grasas y aceites y productos relacionados
Grasas y aceites (todos) Plomo AOAC 994.02/1SO 12193/A0CS Ca 18¢-91 Espectrofotometrla de absorqon atomica Il
(horno directo de grafito)

Acelte_s_ vegetales Plomo AOAC 994.02/1SO 12193/A0CS Ca 18¢-91 Espectrofotometrla de absorc[on atémica I
especificados (horno directo de grafito)
/gfjgedsed;isg"a yaceitesde | b0, AOAC 994.02, ISO 12193 0 AOCS Ca 18¢-91 Espectrofotometria de absorcién atémica I
Mantequilla (manteca) Plomo AOAC 972.25 (método general del Codex) Espectrofotometria de absorcién atémica v
Productos a base de caseina NMKL 139 (metodo general del Codex) ] L

. . Plomo Espectrofotometria de absorcion atomica v
alimentaria AOAC 999.11

¢ NMKL 161/
Pr_oducto_s a base de caseina Plomo Espectrofotometria de absorcién atémica v
alimentaria AOAC 999.10
Prpducto§ a base de caseina Plomo ISO/TS 6733|IDF/RM 133 Espectrofotometria (1,5-difeniltiocarbazona) v
alimentaria
Frutas y hortalizas elaboradas
. AOAC 999.11|NMKL 139 Espectrofotometria de absorcion atémica
Aceitunas de mesa Plomo . 2 I
(método general del Codex) (absorcion con llama)
Productos varios
Sal de calidad alimentaria Plomo EuSalt/AS 015 Espectrometria de emision optica con plasma acoplado I
inductivamente

Sal de calidad alimentaria Plomo EuSalt/AS 013 Espectrofotometria de absorcién atémica v
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2.2 GRASAS Y ACEITES
Producto Disposicion Método Principio Tipo

Grasas y aceites

Butilhidroxianisol, butilhidroxitolueno,
tertbutilhidroquinona y propilgalato

AOAC 983.15 0 AOCS Ce 6-86

Cromatografia de liquidos

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce l1a-13 Cromatografia de ga;—llqwdo con i
pescado columnas capilares

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce 2-66 Preparamor] Qe €steres metilicos de i
pescado acidos grasos

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce 2b-11 Hidrodlisis alcalina Il
pescado

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce 2b-11 Cromatografia de, gases de ésteres i
pescado metilicos

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce 1j-07 Cromatografia de ga;—llqwdo con i
pescado columnas capilares

Aceites de Composicién de acidos grasos ISO 12966-2 Cromatografia de gases i
pescado

Aceites de Composicién de acidos grasos ISO 5508 Cromatografia de gases Il
pescado

Aceites de Composicién de acidos grasos AOCS Ce 2-66 y AOCS Ce 1a-13 Cromatografia de, gases de ésteres i
pescado metilicos

,:g:::t:sode Composicién de acidos grasos AOCS Ce 1b 89 Cromatografia de gas-liquido Il

Grasas animales
especificadas

Rangos de composicién de acidos grasos de la
cromatografia de gas-liquido

ISO 5508 e ISO 12966-2; o
AOCS Ce 2-66 y Ce 1e-91 o Ce 1f-
96

Cromatografia de gases de ésteres
metilicos

Grasas animales
especificadas

Valoracion

ISO 935 0 AOCS Cc 12-59

Termometria

Aceites vegetales
especificados

Materia insaponificable

ISO 35966; 0 ISO 18609; o AOCS
Ca 6b 53

Gravimetria
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2.3 CEREALES, LEGUMBRES Y LEGUMINOSAS

Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Harina de maiz sin germeny
sémola de maiz

Contenido de humedad

ISO 712

Gravimetria

Fideos instantdneos

Extraccion de aceites de los
fideos instantaneos

Descrito en la norma

Gravimetria (extraccion con éter)

afadidos

en la harina N x 5,7)

Harina de mijo perla Proteina AOAC 920.87 Célculo a partir de la humedad I
Valorimetria (digestion de Kjeldahl)

Harina de sorgo Proteinal (N x 6,25) ISO 1871 Valorimetria (digestion de Kjeldahl) I
Sorgo en grano Proteinal (N x 6,25) ISO 1871 Valorimetria (digestion de Kjeldahl) I
Harina de trigo Proteinal (N x 5,7) ISO 1871 Valorimetria (digestion de Kjeldahl) I
Granos de mijo perla enterosy | Proteina AOAC 920.87 Valorimetria (digestion de Kjeldahl) I
descortezados
Harina de trigo Acidez de la materia grasa AOAC 939.05 Valorimetria I
Productos de proteina de trigo Proteina bruta®; excepto las AOAC 979.09 (proteina del trigo Kjeldahl I
incluido el gluten de trigo vitaminas, los minerales, los en el grano N x 5,7)

aminoacidos y los

ingredientes opcionales AOAC 920.87 (proteina del trigo Kjeldahl I

Granos de mijo perla enterosy | Proteina AOAC 920.87 Valorimetria (digestion de Kjeldahl) I
descortezados

Harina integral de maiz Contenido de humedad ISO 712 Gravimetria I
Gari Contenido de humedad ICC 109/1 Gravimetria I
Cacahuetes (manies) crudos Total de aflatoxinas AOAC 991.31 Columna de inmunoafinidad (Aflatest) Il
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Cacahuetes (manies) crudos

Total de aflatoxinas

AOAC 993.17

Cromatografia en capa fina

Cacahuetes (manies)
destinados a ulterior
elaboracién

Total de aflatoxinas

AOAC 975.36

Minicolumna de Romer

Cacahuetes (manies) (cereales,

frutos con cascara y productos
derivados que contengan
cacahuetes)

Suma de aflatoxinas B1, B2,
Gly G2

EN 12955 ISO 16050

Cromatografia de liquidos de alto
rendimiento con derivacién poscolumna y
limpieza de la columna de inmunoafinidad

Cacahuetes (manies)
destinados a ulterior
elaboracion

Total de aflatoxinas

AOAC 979.18

Minicolumna de Holaday-Velasco
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REVOCACION DE METODOS DE NORMAS PARA PRODUCTOS ESPECIFICOS

Sorgo en grano

Grasa

ISO 5986

Véase CXS 172

Sorgo en grano

Fibra bruta

ICC 113 e ISO 6541

Véase CXS 172

Mijo perla en grano entero y
decorticado

Grasa no refinada

ISO 5986

Véase CXS 169

Harina integral de maiz

Grasa no refinada

ISO 5986

Véase CXS 154

Gari

Acidez total

Método AOAC 1975 14.064-14.065

Véase CXS 151
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2.4 FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Frutas y hortalizas elaboradas Solidos solubles AOAC 932.12 Refractometria I
Frutas y hortalizas elaboradas i
Sorbatos NMKL 103 Cromatografia de gases i
Productos de coco acuoso Grasa total ISO 1211|IDF 1 GraV|metr_|a (Rose I
Gaottlieb)
Célculo:
Productos de coco acuoso Solidos no grasos ISO 1211|IDF 1 I

Gravimetria (Rose
Gottlieb) Gravimetria

Puré de manzanas en conserva

Llenado de envases

CAC/RM 46* (para envases de
vidrio) (método general del Codex
para frutas y hortalizas elaboradas)

e 1SO 90-1 (para envases metélicos)

(método general del Codex para

frutas y hortalizas elaboradas)

Pesaje

Puré de manzanas en conserva Sélidos solubles AOAC 932.12 Refractometria |
_ Llenadg ad_e,cuado (en lugar de la Vertido y medicion

Guisantes verdes en conserva determinacion del peso CAC/RM 45 I
escurrido)
Lavados .

Hongos en conserva . CAC/RM 44 Tamizado I
Peso escurrido

Frutas de hueso en conserva Peso escurrido 1ISO:2173 Gravimetria |

Frutas de hueso en conserva

Soélidos solubles

AOAC 932.14C

Refractometria

Fresas enlatadas Impurezas minerales AOAC 971.33 Gravimetria I
. : . AOAC 971.33 ) i

Algunas hortalizas enlatadas (palmito) Impurezas minerales (arena) SO 762 Gravimetria I

Compotas (conservas de frutas) y Llenado de envases CAC/RM 46 Pesaje I

jaleas
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e 1SO 90-1 (para envases metalicos)
(método general del Codex para
frutas y hortalizas elaboradas)

79
Producto Disposicion Método Principio Tipo
j(;erggotas (conservas de frutas) y Solidos solubles AOAC 932.12 Refractometria I
Pepinos encurtidos Impurezas minerales AOAC 971.33 Gravimetria I
Concentrados de tomate elaborado Impurezas minerales (arena) AOAC 971.33 Gravimetria \Y
Uvas pasas Impurezas minerales CAC/RM 51 Incineracion I
CAC/RM 46* (para envases de
vidrio) (método general del Codex
Aceitunas de mesa Llenado de envases para frutas y hortalizas elaboradas) Pesaje I
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2.5 LECHE Y PRODUCTOS LACTEOS

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Mezcla de leche evaporada desnatada Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
(deicrecrinadzg y %raza vegetal con contenido de materias grasas y el contenido de
contenido reducido de grasas i
Mezcla de leche evaporada desnatada Proteina de leche en el ISO 1737|IDF 13 i 'protelnas 0 v
extracto seco magro de leche!? Gravimetria (secado a 102°C)
(descremada) y grasa vegetal Gravimetria (Rose Gottlieb)
ravimetria (Rése Gottlie
Mezcla de leche evaporada desnatada . . .
(descremada) y grasa vegetal Valorimetria (Kjeldahl)
Célculo a partir del contenido de sélidos totales y
Mezcla de leche evaporada desnatada Extracto seco magro de SO 1737|IDF 13 el contenido de materias grasas |
(descremada) y grasa vegetal leche!® Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Mezcla de leche evaporada desnatada
(descremada) y grasa vegetal con Grasa total ISO 1737|IDF 13 Gravimetria (Rése Gottlieb) I
contenido reducido de grasas
Célculo a partir del contenido de sélidos totales y
Mezcla de leche evaporada desnatada el contenido de materias grasas
(descremada) y grasa vegetal con IEe )étrzzﬁo seco magro de ISO 1737|IDF 13 Gravimetria (secado a 102°C) I
contenido reducido de grasas
Gravimetria (Rose Gottlieb)
;\/Agrzacsli ?,Zéztt:;eeiefi?ra;:%ae (gglic(:)remada) Grasa total ISO 1736|IDF 9 Gravimetria (Rose Gottlieb) I
Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
contenido de materias grasas y el contenido de
Mezcla de leche desnatada (descremada) | Proteina de leche en el ISO 1736|IDF 9 _ ?rotelnas Y,
y grasa vegetal en forma de polvo extracto seco magro de leche!3 Gravimetria (secado a 87°C)
Gravimetria (Rose Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche desnatada (descremada)
en polvo y grasa vegetal en forma de Grasa total ISO 1736|IDF 9 Gravimetria (Rose-Gottlieb) I

polvo con contenido reducido de grasas
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productos edulcorados solo con
sacarosa)

lechel3

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Polarimetria

Producto Disposicion Método Principio Tipo
Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
contenido de materias grasas y el contenido de
Mezcla de leche desnatada (descremada) . proteinas
en polvo y grasa vegetal en forma de Proteina de leche en el ISO 1736|IDF 9 i , 0 v
. ; extracto seco magro de leche!3 Gravimetria (secado a 87°C)
polvo con contenido reducido de grasas . . . .
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche desnatada (descremada) Grasa total ISO 1737|IDF 13 Gravimetria (Rose-Gottlieb) I
condensada edulcorada y grasa vegetal
Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
Mezcla de leche desnatada (descremada) contenido de materéaaig:gsaas y el contenido de
condensada edulcorada y grasa vegetal Extracto seco magro de ISO 1737|IDF 13 _ ) Y,
(para productos edulcorados solo con leche?s Gravimetria (secado a 102°°C)
sacarosa) Gravimetria (Rése Gottlieb)
Polarimetria
Célculo a partir del contenido de sdlidos totales, el
contenido de materias grasas, el contenido de
Mezcla de leche desnatada (descremada) sacarosa y el contenido de proteinas
condensada edulcorada y grasa vegetal Proteina de leche en el Gravimetria (secado a 102°C)
13 | 1SO 1737|IDF 13 v
(para productos edulcorados solo con extracto seco magro de leche : . .. .
Gravimetria (Ro6se Gottlieb)
sacarosa)
Polarimetria
Valorimetria (Kjeldahl)
Mezcla de leche desnhatada (descremada)
condensada edulcorada y grasa vegetal Grasa total ISO 1737|IDF 13 Gravimetria (Rése-Gottlieb) I
con contenido reducido de grasas
Célculo a partir del contenido de sdlidos totales, el
Mezcla de leche desnatada (descremada) contenido de materias grasas y el contenido de
condensada edulcorada y grasa vegetal Extracto seco maaro de sacarosa
con contenido reducido de grasas (para 9 ISO 1737|IDF 13 \
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Célculo a partir del contenido de sélidos totales, el
contenido de materias grasas, el contenido de
Mezcla de leche desnatada (descremada) sacarosa y el contenido de proteinas
condensada edulcorada y grasa vegetal Proteina de leche en el ) , o0
con contenido reducido de grasas (para ISO 1737|IDF 13 Gravimetria (secado a 102°°C) \Y;

productos edulcorados solo con
sacarosa)

extracto seco magro de leche??

Gravimetria (Rése Gottlieb)
Polarimetria
Valorimetria (Kjeldahl)

Queso Grasa de la leche ISO 1735|IDF 5 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
o Grasa de la leche en extracto contenido de materias grasas
Quesos, individual seco ISO 1735|IDF 5 Gravimetria (secado a 102°C) I
Gravimetria
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
contenido de materias grasas
Quesos conservados en salmuera Grasa de la leche en extracto ISO 1735|IDF 5 . . o |
seco Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
] Extracto seco sin materias contenido de materias grasas
Requeson grasas ISO 1735[IDF 5 Gravimetria (con secado a 102 °C) !
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
Requesodn (para muestras con un Grasa de la leche en extracto SO 1735(IDF 5 contenido de materias grasas |
contenido de lactosa de hasta el 5 %) seco Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Requeson (para muestras con un Grasa de la leche ISO 1735|IDF 5 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I

contenido de lactosa de hasta el 5 %)
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Producto Disposicion Método Principio Tipo
Célculo a partir del contenido de materias grasas y
_ el contenido de humedad
Queso crema Conten!do de humedad en ISO 1735|IDF 5 | Gravimetria (con secado a 102 °C en horno de aire I
ausencia de grasa
forzado)
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Permeados lacteos en polvo Grasa de la leche ISO 1736|IDF 9 Gravimetria (Rése Gottlieb) I

Productos a base de caseina alimentaria

Grasa de leche (grasa total)

ISO 5543|IDF 127

Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)

Leches en polvo y natas (cremas) en

polvo Grasa de la leche ISO 1736|IDF 9 Gravimetria (Rése Gottlieb) I
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
Grasa de la leche en extracto contenido de materias grasas
Mozzarella seco, con alto contenido de ISO 1735|IDF 5 . . o |
Gravimetria (secado a 102°C)
humedad
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Célculo a partir del contenido de materia seca y el
Grasa de la leche en extracto contenido de materias grasas
Mozzarella seco, con bajo contenido de ISO 1735|IDF 5 . . R I
Gravimetria (secado a 102°C)
humedad
Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff)
Quesos de suero por coagulacion Grasa de la leche ISO 1735|IDF 5 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I
Célculo a partir del contenido de materias grasas y
9 Grasa de la leche en extracto el contenido de materia seca
Quesos de suero por coagulacion seco ISO 1735]IDF 5 Gravimetria (Schmid-Bondzynski-Ratzlaff) I
Gravimetria (con secado a 102 °C)
Leches fermentadas Grasa de la leche ISO 1211|IDF 1 Gravimetria (Rose Gottlieb) I

Nata (crema)

Grasa de la leche

ISO 2450|IDF 16

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Natas (cremas) cuyo contenido de grasa
de la leche se ha reducido

Grasa de la leche

ISO 2450|IDF 16

Gravimetria (Rose Gottlieb)
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Producto

Disposicion

Método

Principio

Tipo

Leches evaporadas

Grasa de la leche

ISO 1737|IDF 13

Gravimetria (Rose Gottlieb)

Leches evaporadas

Proteina de leche en extracto
seco magro de leche??

ISO 1737|IDF 13

Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
contenido de materias grasas y el contenido de
proteinas

Gravimetria (secado a 102°C)
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Leche condensada edulcorada

Grasa de la leche

ISO 1737|IDF 13

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Leches condensadas edulcoradas (para
productos edulcorados solo con
sacarosa)

Proteina de leche en extracto
seco magro de leche?3

ISO 1737|IDF 13

Célculo a partir del contenido de solidos totales, el
contenido de materias grasas, el contenido de
sacarosa y el contenido de proteinas

Gravimetria (secado a 102°°C)
Polarimetria
Gravimetria (Rése Gottlieb)
Valorimetria (Kjeldahl)

Quesos de suero por concentracion
(contenido de carbohidratos inferior al
5 %)

Grasa de leche (grasa total)

ISO 1854|IDF 59

Gravimetria (Rése-Gottlieb)

Quesos de suero por concentracion
(contenido de carbohidratos inferior al
5 %)

Grasa de la leche en extracto
seco (grasa total en el extracto
seco)

ISO 1854|IDF 59

Célculo a partir del contenido de materias grasas y
el contenido de materia seca

Gravimetria (Rose-Gottlieb)
Gravimetria (con secado a 88 °C)

Sueros en polvo

Grasa de la leche

ISO 1736|IDF 9

Gravimetria (Rése Gottlieb)

Preparados para lactantes

Grasa total

ISO 8381|IDF 123

Gravimetria (Rose Gottlieb)
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Conjunto manejable de cereales, legumbres y leguminosas para someter a la consideracion del GTe

PARTE 3

Cereales, legumbres y leguminosas y productos derivados

Producto Disposicion Norma del Codex Método Principio Tipo  Comité Comentarios
Modern Cereal El equipo de clasificacion
. a por color empleado en el
Harina de Egﬁtm 33%;6' Aeg" A%m Colorimetria utilizande método ya no esta
. Color CXS 170-1989 (2019) S Y A (clasificador de color v CCCPL disponible; se propone que
mijo perla (Ed.), pags. 605-612, e .
Food Trade Press Ltd especifico) Io_s examma_dores_ L
Londres. 1969 ’ reconsideren la disposicion y
’ ' el método.
Los métodos no son
idénticos, pero ambos fueron
ratificados por el CCMAS
como idénticos en una
. . . i6 ior. Tal vez sea
) 1ISO 712/ reunion anter_lor
Quinua hGuem“‘: d' 'a'dde de CXS 333-2019 (2020) ﬁé?ﬁ?iti'go‘%‘?fé} | ccepL necesario volver a
AACCI 44-15.02 considerar esta cuestion,
habida cuenta de que el
tamafio de la muestra es
mayor con el método
AACCI 44-15.02.
Se requiere informacién
sobre validacion para la
ISO 1871, se dispone de
Célculo a partir del datos y se prevé que se
. Proteina {N-x6-25-en 1SO 20483 contenido de humedad distribuiran para su examen.
Quinua pesa-seco) CXS 333-2019 (2020) 1SO-1871 e ISO 712 Valorimetria | CCCPL Si bien la ISO 20483 es
(digestién de Kjeldahl) aceptable para los cereales,
no se considera adecuada
para la quinua, porgue es un
pseudocereal.
AOAC 923.03] Célculo a partir del
Harina de . ISO 2171 contenido de humedad
s0rgo Ceniza CXS 173-1989 (2019) ICC 104/1. Gravimetria 4 CCCPL

e ISO 712/ICC 110/1

(incineracion-a-550-°C)
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Cereales, legumbres y leguminosas y productos derivados

Producto Disposicion Norma del Codex Método Principio Tipo  Comité Comentarios
Modern Cereal El equipo de clasificacion
. a por color empleado en el
Harina de Egﬁtm 33%'86' Aeg" A%m Colorimetria utilizande método ya no esta
Sorao Color CXS 173-1989 (2019) (Ed.), pa Sy 665-612 (clasificador de color \% CCCPL disponible; se propone que
9 Food ,T?acgie.Press Ltd especifico) los examinadores
Londres. 1969 ’ reconsideren la disposicion y
’ ' el método.
Sorgo en Ceniza CXS 172-1989 (2019) AOAC 923.03/ISO 2171 Célculo a partir del | CCCPL
grano ICC 104/1 contenido de humedad
Gravimetria
e 1SO 6540 (incineracién-a-550-2C)
No se dispone de ningln
Productos método.
protei_nicos Grasa CXS 175-1989 (2019) CAC/RM 55 - Método 1 ~ Gravimetria (extraccion) | CCVP Se solicita la sustitucion,
de soja pero no se ha encontrado
ninguno hasta la fecha.
Proteina; excepto las Se recomienda revocar el
Productos vitaminas. los método y sustituirlo por otro:
i i i se utiliza mercurio.
proteinicos  ‘Lnerales. los CXS 175-1989 (2019) AOAC 955.04D _Valorimetria | ccwp - .
de soja aminoécidos v los (digestion de Kjeldahl) Se solicita la sustitucion,
aditivos alimentarios pero no se ha encontrado
afiadidos (N-x6-25} ninguno hasta la fecha.
No se dispone de ningin
Productos método.
proteinicos Grasa CXS 174-1989 (2019) CAC/RM 55 - Método 1  Gravimetria (extraccion) | CCVP Se solicita la sustitucion,
vegetales pero no se ha encontrado
ninguno hasta la fecha.
Proteina bruta; Se recomienda revocar el
Productos excepto las vitaminas, meétodo y sustituirlo por otro:
i i i se utiliza mercurio
protefnicos '°S.m”lerj'es' '|°S CXS 174-1989 (2019) AOAC 955.04D g Va!or'(;"elt(r.'al dahy M1 cove » -
vegetales aminoacidos v los (digestion de Kjeldahl) Se solicita la sustitucién,

aditivos alimentarios
afadidos

pero no se ha encontrado
ninguno hasta la fecha.
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Cereales, legumbres y leguminosas y productos derivados

Producto Disposicion Norma del Codex Método Principio Tipo  Comité Comentarios

Se recomienda su
eliminacién; sin embargo, la
clasificacion viene
determinada por la abertura
de tamiz. En la norma
ISO 2591 se proporciona
orientacion general sobre los
protocolos de tamizado,
aunque no es especifica
para los cereales, las
legumbres y las
leguminosas.

Tamafo de las
Gari particulas CXS 151-1989 (2019) ISO 2591-1 Tamizado | CCCPL
(clasificacion)

Se recomienda su
eliminacién; sin embargo, la
clasificacion viene
determinada por la abertura
de tamiz. En la norma

Harina de ISO 2591 se proporciona

chmaestible Tamafio de particula CXS 176-1989 (2019) ISO 2591-1 Tamizado | CCCPL orientacion general sobre los
protocolos de tamizado,
aunque no es especifica

para los cereales, las
legumbres y las
leguminosas.

Harina de caleul ir del

maiz sin AOAC 923.03/1SO 2171 taC‘_JdO 3 pf_‘]r r ‘; g

germen y Ceniza CXS 155-1985 (2019) ICC 104/1 O et | cccPL

;e;;zola de elCC 11011 (incineracién-a-550-°C)

Harina d AOAC 923.03/ISO 2171 Gravimetri

arina de . ravimetria
trigo Ceniza IS()IC;SZ}I%‘lC/lelO/l (incineracion a 550 °C) :
e
Harina AOAC 923.03/ISO 2171 Cf"c%ﬂlo 3 p?]”” dg' .
integral de Ceniza CXS 154-1985 (2019) ICC 104/1 contenido de humeda | cccpL

Maiz Gravimetria
elCC 1101 (incineracion-a550-°Q)
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APENDICE IlI
DOCUMENTO DE INFORMACION
PROCEDIMIENTOS PARA LA ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION
(para publicar en el sitio web del Codex)
1 Introduccién

El resultado de una medicion debe ir acompafiado de informaciéon sobre su incertidumbre. Esta informacion
proporciona una indicacién de la calidad del resultado de la medicién y permite hacer una comparacion valida
con otros resultados de medicién o valores de referencia. Sin una declaracion de la incertidumbre en la
medicién, el resultado de una medicion es esencialmente incompleto y no se puede interpretar correctamente.

En el presente documento se proporciona informacién sobre las fuentes de incertidumbre que se originan en
el propio laboratorio, esto es, en relacidon con los procedimientos y las condiciones que comienzan con la
muestra de laboratorio y terminan con el resultado de la medicién. En particular, no se abordara la cuestion
de la incertidumbre del muestreo y hasta qué punto las muestras de laboratorio son representativas del
contenido del contenedor. Estas cuestiones se abordan en las Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-
2004) [13].

La incertidumbre en la medicion se define como un parametro “...que caracteriza la dispersién de los valores
que podrian ser razonablemente atribuidos al mensurando”; véase la Seccion 2.2.3 de la Guia para la
expresién de la incertidumbre de medida [1]. El presente documento trata de aclarar el significado de esta
definicién y proporcionar la informacion necesaria para entender como se relacionan entre si los diferentes
enfoques para la evaluacion de la incertidumbre en la medicién. Ello deberia permitir al lector tomar decisiones
fundamentadas para adoptar el mejor procedimiento en cualquier caso dado.

En consecuencia, en este documento se facilita informacion de referencia y se aclaran las nociones basicas
gue son fundamentales para evaluar e interpretar correctamente la incertidumbre en la medicién. Primero, se
describen y se comparan los enfoques de arriba hacia abajo y de abajo hacia arriba. Después, se presenta el
modelo basico del enfoque de arriba hacia abajo. Ello constituye un marco conveniente para dilucidar algunos
de los aspectos conceptuales basicos de la incertidumbre en la medicion. En el curso del debate se explicara
el significado del término “mensurando” y se aclarara mas la relacion entre los enfoques de arriba hacia abajo
y de abajo hacia arriba sobre la base de una clasificacién mas general de las fuentes de incertidumbre. Se
abordara la cuestion de la incertidumbre estadistica en la estimacion de los parametros de dispersién, como
los valores de la desviacién estandar, y se examinara el efecto del nimero de observaciones sobre esta
incertidumbre estadistica. A continuacion, se proporcionaran formulaciones especificas para la evaluacion de
los diferentes componentes del enfoque de arriba hacia abajo, incluidas las relativas a la evaluacion de los
efectos del submuestreo y de la matriz. Por Gltimo, se daran ejemplos para ilustrar la influencia de la
incertidumbre en la medicion en los planes de muestreo.

2 Comparacién entre los enfoques de arriba hacia abajo y de abajo hacia arriba

El término “enfoque de abajo hacia arriba” se emplea para designar cualquier enfoque en el que la
incertidumbre en la medicidn se calcule mediante una ecuacidn que exprese la relacion entre las variables de
entrada y el resultado de la medicion. Segun la férmula de la Seccién 4.1.1 de la Guia para la expresién de la
incertidumbre de medida [1], “En la mayor parte de los casos, el mensurando Y no se mide directamente, sino
gue se determina a partir de otras N magnitudes X;, X,, ..., Xy, por medio de una relacion funcional f”:

Y = f(XllXZI 'XN)

Debe hacerse hincapié en que, en este enfoque, el resultado de la mediciéon Y se “calcula” a partir de las
variables de entrada X;, X5, ..., Xy. La concentracion del analito es un ejemplo de resultado de una medicion;
la densidad Optica, el &rea de picos y la altura de la sefal son ejemplos de variables de entrada.

Un enfoque alternativo, que se describe, por ejemplo, en la Guia CG4 EURACHEM/CITAC [2] y en la horma
ISO 21748 [4], consiste en utilizar los datos disponibles de “validacién de métodos”. Segun se afirma en la
Seccién 7.6.1 de la Guia EURACHEM [2], “Un estudio de colaboracién llevado a cabo para validar un método
publicado [...], es una valiosa fuente de datos para respaldar una estimacion de la incertidumbre”. En este
enfoque, no existe ninguna “relacion funcional” entre las variables de entrada y el resultado de la medicién,
sino que los resultados se obtienen en diferentes condiciones de medicion y la variacion total observada se
divide en varios componentes. A este enfoque se lo suele denominar enfoque “de arriba hacia abajo”.

Con el fin de obtener medidas de precisién que puedan emplearse a posteriori para “respaldar una estimacion
de la incertidumbre” siguiendo el enfoque de arriba hacia abajo, se pueden llevar a cabo dos tipos principales
de experimentos: estudios en un Unico laboratorio (internos) y estudios en varios laboratorios (colaborativos).
Cabe destacar que las medidas de precision obtenidas en estos dos tipos de estudios no siempre son
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comparables. Sin embargo, si no se han tenido en cuenta las fuentes de incertidumbre pertinentes, a menudo
resulta practico complementar la informacion obtenida en un estudio de varios laboratorios con experimentos
posteriores de un solo laboratorio.

La diferencia principal entre los dos enfoques es que, mientras que el enfoque de abajo hacia arriba comienza
con una consideracién fisicoquimica del mecanismo de medicién real, el enfoque de arriba hacia abajo
comienza con un conjunto de datos en el que se puede observar directamente la variaciéon entre los diferentes
resultados de medicion. En este sentido, se puede decir que el enfoque de abajo hacia arriba es “teérico”,
mientras que el de arriba hacia abajo es “empirico”.

Una distincién que guarda relacién con lo anterior es que, en el enfoque de abajo hacia arriba, el punto de
partida es la relacién entre el resultado de la medicién y las variables de entrada, mientras que, en el enfoque
de arriba hacia abajo, el punto de partida es la relacion entre la variacion total y los componentes individuales
de la variacion.

Por dltimo, otra distincion entre ambos enfoques es que, si bien el nimero de componentes en el enfoque de
arriba hacia abajo suele ser bajo?, el niUmero de variables de entrada en el enfoque de abajo hacia arriba
puede ser bastante alto. Por este motivo, en el enfoque de abajo hacia arriba, a menudo resultard poco
practico realizar un experimento en el que se puedan obtener con fiabilidad estimaciones de las
incertidumbres asociadas a todas las variables de entrada. De hecho, el enfoque de abajo hacia arriba permite
explicitamente la inclusién de “informacion previa” sobre la magnitud de los errores que cabe esperar se
produzcan en relacién con cada fuente (evaluacion de tipo B).

En el caso del enfoque de abajo hacia arriba, hay dos opciones para calcular la incertidumbre en la medicion
combinada (es decir, total): la primera consiste en realizar una aproximacion lineal y la segunda, consiste en
aplicar el método de Monte Carlo.

Enfoque de abajo hacia arriba: aproximacion lineal

A esta primera opcion se la suele conocer como la ley de la propagacion de la incertidumbre. En el caso de
gue no exista ninguna correlacién entre las diferentes variables de entrada, la incertidumbre en la medicién
combinada, expresada en forma de desviacién estdndar, se obtiene de la siguiente forma:

donde u, es la incertidumbre combinada, u; es la incertidumbre asociada a la variable de entrada i y c¢; es el
coeficiente de sensibilidad correspondiente que, por lo general, se obtiene mediante diferenciacion parcial, esto es,

2
¢ = (%) ; véanse las secciones 5.1.2 y 5.1.3 de la Guia para la expresion de la incertidumbre de medida [1].

Enfoque de abajo hacia arriba: Método de Monte Carlo

La segunda opcion consiste en aplicar el método de Monte Carlo. Este método es preferible a la aproximacién
lineal y se puede utilizar para comprobar las estimaciones de la incertidumbre en la medicién obtenidas
mediante la aproximacion lineal. “El método de Monte Carlo se puede describir brevemente como una
simulacion por computadora del proceso de medicion o, en términos estadisticos, “como muestrear
repetidamente a partir de las FDP [funciones de densidad de probabilidad] de las X; y evaluar el modelo en
cada caso”; véase la Seccién 5.9.1 de [3]”. A esta opcion se la conoce también como la propagacion de las
distribuciones. En la practica, para aplicar esta opcidn se necesita un programa informatico, ya que el niimero
de ciclos de la simulacidn (es decir, el nimero de veces que se muestrea cada variable de entrada) suele ser
del orden de 10°. Si la funcion f es altamente no lineal, se recomienda utilizar el método de Monte Carlo.
Por ejemplo, en el caso de la adicion de solucion estandar, el modelo es

En este modelo, b es el pardmetro de pendiente, calculado como
2isai = %) (i — )
e, (x; — x)?

donde x; son las concentraciones afiadidas de solucion estandar (con valor medio x), y; son los valores de
respuesta correspondientes (con valor medio y) y a es la intercepcion, calculada como

b=

a=y—b-x.

El nimero de componentes es una consecuencia directa del disefio experimental del estudio de validacion del método.
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Los valores de incertidumbre de las variables individuales x; se obtienen de los certificados de las sustancias
de referencia estandar de los materiales, mientras que los valores de incertidumbre de las variables y; se
obtienen del analisis de regresién? (desviacion estandar residual).

Para este modelo, los resultados obtenidos mediante la aproximacion lineal y el método de Monte Carlo
pueden diferir considerablemente. El calculo del método de Monte Carlo también mostrara si la distribucion
del mensurando es asimétrica. Por ejemplo, en el caso de la adiciéon de solucién estandar, la distribucién del

mensurando Y = % suele estar sesgada hacia la derecha:

il —

Grafico 1: Distribucion asimétrica hacia la derecha del mensurando de la adicidon de solucién estandar Y =
obtenido mediante 10° ciclos de simulacion del método de Monte Carlo.

a
b

Si no se puede garantizar que todas las contribuciones a la incertidumbre pertinentes se han incluido en el
modelo de Monte Carlo, se propone recurrir al enfoque de arriba hacia abajo, que se describe a continuacion.

Enfoque de arriba hacia abajo

En el caso del enfoque de arriba hacia abajo, la incertidumbre total en la medicién se obtiene sumando
diferentes componentes de la varianza, como la varianza entre laboratorios y la varianza de la repetibilidad.
Debe tenerse en cuenta el nimero de mediciones repetidas. Por ejemplo, en el caso mas simple, la
incertidumbre esténdar total se obtiene con

52

u= [s?+—

-

donde s; es la desviacion estandar entre laboratorios, s, es la desviacién estandar de la repetibilidad y n, es

el nimero de repeticiones cuyo valor medio se toma como resultado final de la medicion. Para obtener mas
informacion, se remite al lector a la norma 1SO 21748 [4].

3 Modelo béasico del enfoque de arriba hacia abajo

En esta seccién, se examina el modelo basico del enfoque de arriba hacia abajo. El modelo se basa en el
supuesto de que se dispone de datos de un estudio de validacién entre laboratorios (también conocido como
estudio colaborativo). Este tipo de estudios se llevan a cabo para determinar el rendimiento de los métodos
analiticos. En particular, la determinacién de la “precision”® de un método analitico se puede utilizar “para
respaldar una estimacion de la incertidumbre”. Se remite al lector a la serie de normas ISO 5725, en concreto
a la Parte 2 [5] para obtener informacién de referencia.

El modelo béasico es el siguiente:

Valor de medicién Y
= valor verdadero + sesgo del método (media entre laboratorios y matrices)
+ sesgo especifico de la matriz + sesgo del laboratorio + error de repetibilidad

Para obtener mas informacién, se remite al lector a las publicaciones [6] y [7]. En el caso de un método interno,
el término relativo al sesgo del laboratorio se sustituye por un término que represente efectos intermedios (ya
sea por medio de mediciones realizadas en dias distintos o por medio de un disefio factorial); véase la
norma ISO TS 23471 [20] y la Seccidn 9.1 del presente documento.

Estrictamente, se deberia aplicar un enfoque basado en la regresioén lineal que tome en consideracion los errores
efectuados en las observaciones en los ejes de la X y de la Y (por ejemplo, la regresion de Deming).

La precision se define (parafraseando la Seccion 2.15 de [8]) como el grado de concordancia entre resultados de
medicion independientes obtenidos en condiciones especificas. Por ejemplo, la precision de la reproducibilidad
describe la concordancia entre los resultados de diferentes laboratorios, mientras que la precisién de la repetibilidad
describe la concordancia entre los resultados obtenidos en condiciones practicamente idénticas en el mismo
laboratorio. La precision se puede utilizar para obtener una estimacion de la incertidumbre en la medicién, pero no
se debe confundir con la incertidumbre en la medicion.
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A continuacion, se examinan los términos individuales del modelo basico.
Valor verdadero

En general, el valor verdadero es desconocido. Se puede estimar promediando, por ejemplo, entre métodos,
muestras y laboratorios (lo que a menudo dara lugar a una mera aproximacién). No obstante, cabe sefialar
gue en la Guia para la expresion de la incertidumbre de medida [1], la incertidumbre en la medicién se define
sin ninguna referencia a un valor verdadero, sino que se define como un parametro “...que caracteriza la
dispersion de los valores que podrian razonablemente ser atribuidos al mensurando”; véase la Seccién 2.2.3
de la Guia [1]. Desde entonces, esta definicion ha sido adoptada en todas las deméas normas y documentos
de orientacion pertinentes (EURACHEM [2], Vocabulario Internacional de Metrologia [8]). Ello no significa que
el valor verdadero no influya en la evaluacion de la incertidumbre en la medicion.

Sin embargo, no es la diferencia (desconocida) entre el valor verdadero y el resultado de la medicion lo que
hay que tener en cuenta en la evaluacién de la incertidumbre en la medicién, sino la incertidumbre de la
correccién del sesgo. En otras palabras, la atencion pasa del valor verdadero en si mismo (que se desconoce)
a la incertidumbre en la estimacion del sesgo. Obsérvese que, si se dispone de un valor de referencia
certificado junto con un valor de incertidumbre de referencia, este Gltimo se puede incluir en la incertidumbre
de la correccién del sesgo.

Sesgo de método (media entre laboratorios y matrices)

El sesgo de método se puede estimar calculando la media entre laboratorios y matrices. Un requisito previo
es que, en todos los laboratorios participantes, las mediciones se lleven a cabo en las condiciones apropiadas,
con el equipo y el personal capacitado apropiados. Toda la informacién disponible en los materiales de
referencia (certificados) se deberia tener en cuenta. Como se ha explicado en el examen del valor verdadero,
la contribucidn correspondiente al calculo de la incertidumbre en la medicién consistira en la incertidumbre en
la estimacion de este sesgo.

Sesgo especifico de la matriz (desajuste de la matriz)

En muchos casos, el sesgo de un método depende de la matriz que se examina. Dicho de otra forma: el sesgo
varia de una matriz a otra. Estos efectos se producen cuando la extraccién del analito se ve afectada por la
matriz, de forma que parte del analito no se recupera, o cuando una parte de la matriz se extrae junto con el
analito e interactia con el mecanismo fisicoquimico de la medicién, lo que da lugar a un sesgo. El componente
correspondiente de la variabilidad total se conoce como componente de desajuste de la matriz. Cabe sefialar
gue todas las fuentes de incertidumbre que figuran en la Seccién 7 contribuyen a este término del modelo basico.

Sesgo de laboratorio

En muchos casos, el sesgo de un método depende del laboratorio que realiza la medicién. En otras palabras,
el sesgo varia de laboratorio a laboratorio. A menudo es poco practico o insuficiente estimar el sesgo de
laboratorio e introducir la correccion correspondiente*. En consecuencia, a fin de tomar en consideracion el
sesgo de laboratorio en la estimacion de la incertidumbre en la medicidn, se suele recurrir al intervalo esperado
del sesgo de laboratorio, definido por medio de la desviacién estandar de laboratorio (uno de los componentes
de la precisién de reproducibilidad). Un requisito previo es que, en todos los laboratorios que hayan participado
en el estudio de validacién, las mediciones se hayan llevado a cabo en las condiciones apropiadas, con el
equipo y el personal capacitado apropiados.

Error de repetibilidad

Este término representa la variacion entre mediciones repetidas (esto es, mediciones independientes
realizadas en condiciones analiticas practicamente idénticas).

Nota referente al caso de que la precision depende de la concentracion

Cuando existe una relacion conocida entre la precisién (por ejemplo, la reproducibilidad interna) y la
concentracion, se puede aplicar un enfoque basado en una clara distincion entre la variacion aleatoria de los
resultados analiticos con una concentracién determinada, por un lado, y el rango de valores que podrian ser
“razonablemente atribuidos al mensurando”, o sea, la incertidumbre en la medicién, por otro. Este enfoque da
lugar de forma bastante natural a intervalos de incertidumbre en la medicidén asimétricos en casos de precision
relativamente baja (por ejemplo, superior al 10 %) y heteroscedasticidad (por ejemplo, reproducibilidad interna
relativa constante). Este enfoque también se describe en el Anexo E de la norma ISO TS 23471 [20].

4 Esto se debe principalmente a la ausencia de material de referencia apropiado, a los efectos intermedios de la

precision en las estimaciones del sesgo y el hecho de que el sesgo de laboratorio puede variar de una matriz a otra.
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Nota sobre el sesgo y los materiales de referencia (certificados)
En la incertidumbre en la medicion, el sesgo se puede tener en cuenta de dos maneras distintas.
Caso 1: Incertidumbre de la correccion del sesgo

Si se dispone de material de referencia (certificado), se podra obtener una estimacion del sesgo e introducir la
correccién correspondiente. De introducirse la correccion del sesgo, la incertidumbre de la correccion debera
incluirse en la incertidumbre en la medicion. En el caso mas sencillo, la incertidumbre de la correccion del sesgo
tiene dos componentes: la incertidumbre del valor medio y obtenido en el experimento y la incertidumbre del
valor de referencia x (en este caso, que es el mas simple, la estimacion del sesgo es y — x). La incertidumbre
del valor de referencia x puede ser un valor que figure en un certificado (por ejemplo, en el caso del material de
referencia certificado), pero también puede proceder de los datos de precision de un estudio de validacion.

Caso 2: Prediccién del intervalo del sesgo

Si se dispone de varias estimaciones del sesgo, el intervalo esperado del sesgo se podra incluir en la
estimacion de la incertidumbre en la medicion. Esta es la practica habitual en el enfoque de arriba hacia abajo,
donde la estimacién de la incertidumbre en la medicién se obtiene a partir de los datos de precision de un
estudio colaborativo.

De hecho, para cada muestra, la diferencia entre la media de cada laboratorio y la media general se puede
considerar una estimacion del sesgo de laboratorio; asi, la desviacion estandar entre laboratorios s; define el
intervalo esperado del sesgo de laboratorio. De igual forma, si se dispone de datos obtenidos a partir de varias
matrices, se podra determinar la variacion del sesgo de laboratorio entre matrices. En este enfoque, no es
necesario disponer de material de referencia (certificado) ni introducir la correccion del sesgo (sin embargo,
la interpretacién de la variacion del sesgo dependera de si se ha introducido la correccion anteriormente y de
si se ha calculado la variacion en relacién con un valor de referencia).

4  Determinacion del mensurando

Es evidente que el concepto de “mensurando” es crucial en la definicion de la incertidumbre en la medicion y
gue permitira arrojar mas luz sobre la conexién entre los datos de validacion y la incertidumbre en la medicién.

Dejando de lado los aspectos técnicos de la definicion de mensurando®, basta sefialar que la especificacion
de un mensurando tiene tres componentes diferenciables, a saber:

e la especificacién de una propiedad, por ejemplo, la “concentracién media de arsénico”. Obsérvese
que el concepto de “analito” corresponde a esta parte de la especificacion del mensurando;

e la especificacion de un fendmeno, cuerpo o sustancia al que se asocia la propiedad con, por ejemplo,
un “determinado lote de jugo de manzana”. Obsérvese que el concepto de “matriz” empleado en la
seccién anterior corresponde a esta parte de la especificacién del mensurando;

e una especificacién de un marco de referencia relativo a la manera en que se caracteriza la propiedad,
por ejemplo [ng/ml].

En pocas palabras, especificar un mensurando consiste en afirmar 1) “qué” hay que medir; 2) “en qué” hay
gue medirlo, y 3) “como” se deberia expresar el resultado de la medicidon para garantizar la comparabilidad
con otros resultados de medicion o valores pertinentes.

En particular, la especificacion del mensurando deberia incluir informacion sobre si la concentracion de analito
se ha de medir en una muestra de laboratorio, en una “muestra mayor” o en un lote de productos en un
contenedor. La incertidumbre del muestreo solo sera de interés en el Ultimo caso (véase la Seccion 7 para
obtener una visién general de las diferentes fuentes de incertidumbre). De igual forma, si se utilizan los
resultados de medicion de varias muestras de laboratorio para evaluar la conformidad del producto a granel
de un contenedor, lo importante es la incertidumbre en la medicién del valor medio de los resultados
correspondientes a las muestras de laboratorio individuales.

En un sentido més general, aunque la incertidumbre en la medicion siempre se determina a partir de la
muestra de laboratorio, es igualmente importante incluir toda la informacion disponible sobre la muestra de
laboratorio en la evaluacién de la incertidumbre en la medicion, por ejemplo:

o ¢De donde procede el material (por ejemplo, un contenedor)?

En el Vocabulario Internacional de Metrologia [8], mensurando se define (definicion 2.3) como la “magnitud que se
desea medir”. A su vez, la magnitud se define (definiciéon 1.1) como la “propiedad de un fenémeno, cuerpo o
sustancia, que puede expresarse cuantitativamente mediante un nimero y una referencia”. El ejemplo que figura
inmediatamente después de esta definicion es la “cantidad de sustancia de etanol en la muestra i de vino”. El
término “referencia” que figura en esta definicion se explica en la NOTA 2 como sigue: “La referencia puede ser
una unidad de medida, un procedimiento de medida, un material de referencia o una combinacién de ellos”.
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e (Se han analizado otras muestras del mismo origen?

e (Cudl es el uso previsto del resultado de la medicion (por ejemplo, evaluacion de la conformidad de
la muestra de laboratorio individual o para el contenedor)?

Por ejemplo, determinar la contribucién a la incertidumbre derivada de la heterogeneidad del material (por
ejemplo, la variabilidad fundamental, véase la Seccién 9.4) puede requerir una cantidad considerable de
trabajo, dependiendo del analito, la concentracion y el tamafio de grano o particula. Si se conoce el origen del
material, se podran utilizar los resultados obtenidos previamente sobre la contribucién de la heterogeneidad
a la incertidumbre en lugar de obtener una nueva estimacién desde cero.

La especificaciéon del mensurando también deberia permitir determinar la necesidad de introducir la correccion
del sesgo o recuperacion y qué forma deberia adoptar esta correcciéon. Por ejemplo, si el mensurando se
especifica en funcién de la cantidad de analito recuperado, tal vez no sea adecuado introducir la correccion
de recuperacién. Por otro lado, si el mensurando se especifica en funcion de la cantidad total de analito
presente en una muestra de ensayo, puede ser necesario introducir la correccién de recuperacion.

Por ultimo, puede ser poco practico o imposible proporcionar una especificacién exhaustiva del mensurando.
Por este motivo, puede ser necesario incluir un componente adicional de la incertidumbre en la medicion
denominado “incertidumbre debida a la definicion” (véase la definicion 2.27 del Vocabulario Internacional de
Metrologia [8]), a fin de tener en cuenta cualquier ambigiiedad (“cantidad finita de detalle”) que pueda haber
en la especificacion de mensurando. Sin embargo, en la mayoria de los casos, la incertidumbre debida a la
definiciéon puede considerarse insignificante.

5 Relaciéon entre el mensurando y los datos de validacién

Si los resultados de un estudio de validacion se van a utilizar para determinar la incertidumbre en la medicién,
se debe garantizar que el estudio se refiera al mismo mensurando.

Ejemplo 1: Se evalla la incertidumbre en la medicion en un laboratorio determinado respecto de un
mensurando especificado en funcion de la concentracion del analito en las muestras de ensayo. El método
analitico empleado ha sido validado para el mismo analito, pero sobre la base de extractos y no de muestras
de ensayo. Dicho de otra forma, el mensurando del estudio de validacion es la concentracion de analito en
los extractos. De ello se deduce que el mensurando cuya incertidumbre en la medicion se debe evaluar es
distinto del mensurando del estudio de validacion. En consecuencia, la incertidumbre en la medicién no se
puede evaluar sobre la base de la caracterizacion de la dispersidén de los resultados de medicién obtenidos
en el estudio de validacién.

Ejemplo 2: Se evalla la incertidumbre en la medicion en un laboratorio determinado respecto de un
mensurando especificado en funcién de un rango de matrices. El método analitico empleado ha sido validado
para el mismo analito, pero solo para una de las matrices. De ello se deduce que el mensurando cuya
incertidumbre en la medicién se debe evaluar es distinto del mensurando del estudio de validacion. En
consecuencia, la incertidumbre en la medicién no se puede evaluar sobre la base de la caracterizacion de la
dispersion de los resultados de medicién obtenidos en el estudio de validacion (falta el término de desajuste
de la matriz; véase la Seccién 9.2).

Las condiciones en las que se pueden utilizar datos de validacién para respaldar una estimacion de la
incertidumbre en la medicion se pueden formular de la siguiente manera:

Si...
el resultado de la medicion se obtiene utilizando un método validado
y el mensurando esta incluido en el alcance de la validacion

y la precision (en particular, la desviacion estandar de la reproducibilidad
interna) en el laboratorio que evalla la incertidumbre en la medicion es
comparable a la precision del método caracterizado en el estudio de
validacion

entonces...

> las estimaciones de la precision obtenidas en el estudio de validacién se
podran utilizar para calcular la incertidumbre en la medicion.

Nota: Estas estimaciones de la precision también se pueden emplear para calcular una estimacion de la
incertidumbre de la correccién del sesgo de método.
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Con vistas a comprobar la competencia en la aplicacién del método y aportar las pruebas correspondientes,
y garantizar la precision adecuada en laboratorio en el que se evalla la incertidumbre en la medicién, puede
ser necesario llevar a cabo un estudio de verificacion.

Se remite al lector a la Seccion 7 de EURACHEM [2] para obtener mas orientacion referente a la utilizacion
de datos de validacion en la evaluacion de la incertidumbre en la medicion.

6 Métodos empiricos y racionales

En la definicién de mensurando, la especificacién de la propiedad debe contener informacion suficiente para
permitir seleccionar la referencia apropiada (véase la definicién 1.1 del Vocabulario Internacional de
Metrologia [8]). En particular, es importante distinguir entre:

e método empirico (métodos de Tipo | en el sistema del Codex);
e meétodo racional (métodos de Tipo II-1V en el sistema del Codex).

En la Seccion 5.4 del EURACHEM [2], se proporciona la siguiente explicacion: “En las mediciones analiticas,
es particularmente importante distinguir entre mediciones que pretenden producir resultados que son
independientes del método empleado, y aquellas que no lo pretenden. Las Ultimas se conocen como métodos
empiricos o métodos definidos operativamente”.

En la Seccion 5.5 del mismo documento, se explica que los métodos no empiricos a veces se denominan
“‘métodos racionales”. Esta distincion esta estrechamente relacionada con la que se hace entre los
mensurandos “definidos operativamente” y los “definidos no operativamente” que figura en la Seccion 9.2.3
de la ISO Guia 35 [9]. También se remite al lector a la Seccion 3.1 de la Guia de EURACHEM Trazabilidad
Metrolégica en la Medicion Quimica [21].

En lo que respecta a la evaluacion de la incertidumbre en la medicion, esta distincion tiene una implicacion
importante: en el caso de los métodos “empiricos” (mensurandos “definidos operativamente”), no hay ningun
término de sesgo de método en el modelo basico para el enfoque de arriba hacia abajo descrito en la Seccion 3.
(Téngase en cuenta que el enfoque de abajo hacia arriba no permite distinguir el “método” de “otros”
componentes del sesgo).

7 Fuentes de incertidumbre en los enfoques de arriba hacia abajo y de abajo hacia arriba

En el enfoque de arriba hacia abajo, la variacion total observada en un conjunto de datos se divide en
componentes diferentes. En el enfoque “de abajo hacia arriba”, la incertidumbre total se obtiene a partir de
los valores de incertidumbre asociados a las variables de entrada. Se plantea entonces la siguiente pregunta:
¢qué “relacion” existe entre los componentes del modelo de arriba hacia abajo y las fuentes de incertidumbre
incluidas en el modelo de abajo hacia arriba?

Para responder a esta pregunta, a continuacién, se proporciona una descripcién general de los diferentes
tipos de fuentes de incertidumbre, “independientemente del enfoque”. La intencién es distinguir amplias
categorias de fuentes de incertidumbre. Ademas de arrojar mas luz sobre la relacion entre los enfoques de
arriba hacia abajo y de abajo hacia arriba, esta descripcién general puede resultar de utilidad para determinar
las fuentes que pueden revestir interés en un caso dado y si todas las fuentes de interés se han incluido en
la evaluacion de la incertidumbre en la medicion.

Las fuentes de incertidumbre se clasifican convenientemente en seis tipos principales:

e Muestreo (la cuestion de la incertidumbre en el muestreo no se aborda en el presente documento).
Se remite al lector a la norma CXG 50-2004 [13]).

e Almacenamiento y transporte.
e Submuestreo.

e Condiciones de medicion.

e Procedimiento de medicion.

e Efectos de calculo.
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Fuente de incertidumbre Importancia en la incertidumbre en la medicion

Muestreo Si el mensurando se define en funcion de, por ejemplo, la concentracion
de analito en un contenedor o en un lote de productos, sera necesario
hacer el muestreo y se deberd evaluar su contribucién a la
incertidumbre en la medicion; véase la Seccion7.6 de la
norma 1SO 17025 [10].

Si el mensurando se define en funcién de un Unico material de ensayo
(muestra de laboratorio), no habra contribuciéon a la incertidumbre
debido al muestreo. Sin embargo, puede haber una contribucién del
submuestreo (esto es, la obtencion de porciones analiticas a partir de
la muestra de laboratorio).

La variabilidad fundamental es uno de los “subcomponentes” de la
incertidumbre del muestreo; véase la explicacién en la Seccion 9.4.

Almacenamiento y Si las distintas condiciones de almacenamiento y transporte tienen un
transporte efecto en los resultados de medicion, debera tenerse en cuenta la
contribucién correspondiente a la incertidumbre total.

Submuestreo Este término se refiere a la toma de porciones analiticas a partir de una
muestra de laboratorio. Si esta no es homogénea (molida finamente en
el caso de la materia sélida, mezclada o agitada en el caso de liquidos
y semisélidos), no se podra garantizar que la incertidumbre del
muestreo sea insignificante. En consecuencia, antes del submuestreo,
es necesario homogeneizar debidamente la muestra a fin de reducir
esta fuente de incertidumbre.

La variabilidad fundamental es uno de los “subcomponentes” de la
incertidumbre del submuestreo; véase la explicacion en la Seccién 9.4.

Condiciones de la medicion  Cabe destacar que, en este contexto, el término “medicién” se utiliza
para referirse a cualquier procedimiento de preparacion y limpieza de
la muestra.

Si las diferencias en las condiciones de medicién (por ejemplo,
diferentes momentos del afio, técnicos, reactivos 0 equipos)
contribuyen a la incertidumbre en la medicion, esta fuente debera
tomarse en consideracion.

Procedimiento de medicibn  Este término se refiere al componente intrinseco o irreducible de la
incertidumbre asociado a los mecanismos fisicos, quimicos y
bioquimicos empleados en el procedimiento de medicién (incluidos los
procedimientos de preparacién y limpieza de la muestra), por ejemplo,
la eficiencia de la extraccion. En el enfoque de abajo hacia arriba se
puede considerar que las variables de entrada pertenecen a este tipo.

Efectos de calculo La falta de precisidn del modelo de calibracion y los métodos de célculo,
los procedimientos de integracion de picos y el redondeo también
contribuiran a la incertidumbre en la medicion.

Nota sobre los métodos microbiolégicos cuantitativos y la estimacion de la incertidumbre en la
medicién de conformidad con la norma ISO 19036

En la norma ISO 19036 [24], se describe un enfoque de arriba hacia abajo. Este enfoque permite distinguir
tres componentes de la incertidumbre en la medicion: la incertidumbre técnica, la incertidumbre de la matriz
y la incertidumbre de la distribucién. La incertidumbre técnica representa las fuentes de incertidumbre
descritas en la Seccion 7, en las categorias Condiciones de la medicién y Procedimiento de medicion.
Por tanto, la incertidumbre técnica surge de la aplicacion del método per se. Este componente de la
incertidumbre no incluye las variaciones debidas a la heterogeneidad de la muestra de laboratorio. Estas
variaciones se representan con la incertidumbre de la matriz. Segun se define en la norma I1SO 19036, la
incertidumbre de la matriz corresponde a la fuente de incertidumbre del submuestreo mencionada en la
Seccién 7. Conceptualmente, no tiene ninguna relacién con el término del sesgo especifico de la matriz
(desajuste de la matriz) que se describe en la Seccién 3. Por Gltimo, la incertidumbre de la distribucion surge
del hecho de que el numero de células (unidades formadoras de colonias) puede variar segun la porcién
analitica de que se trate, incluso en el caso de que la muestra de laboratorio sea perfectamente homogénea.
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Por consiguiente, la incertidumbre de la distribucién esta relacionada con la variabilidad fundamental tratada
en la Seccion 9.4. Cabe mencionar que en la norma ISO 19036 no se abordan los siguientes componentes
de la incertidumbre:

e el sesgo de método o del laboratorio (no existen “valores verdaderos” para los mensurandos
microbiolégicos);

e el muestreo.

8 Requisitos relacionados con el volumen de datos

Si se calcula la desviacion estandar de una serie de resultados de medicion, ¢ qué tan bien permite caracterizar
la dispersion real de los valores? En realidad, si se realizan varias series de mediciones y se calcula la
desviacién estandar por separado de cada una de ellas, los valores de la desviacién estandar seran distintos.
Dicho de otra forma, una desviacién estandar obtenida a partir de datos empiricos solo representa una
“estimacion” de la desviacion estandar “verdadera”.

El intervalo de confianza de una desviacién estandar se puede obtener con la siguiente férmula de Excel:
SQRT((N-1)/CHISQ.INV(p,N — 1)), donde p es el valor de la probabilidad (por ejemplo, 0,025 0 0,975) y N es
el nimero de laboratorios o el nimero de analisis que se llevan a cabo en el mismo laboratorio. Esta formula
de Excel corresponde a las siguientes formulas matematicas para los limites inferior y superior (LCL y UCL)

de un intervalo de confianza del 95 % dada una desviacion estandar estimada s: LCL = /XZLS y
(N—-1,0,975)
UCL = /XZL -5, donde va,p) es el p-cuantil de una distribucion chi-cuadrado con v grados de libertad.
(N-1,0,025)

Se recomienda calcular las desviaciones estdndar a partir de un minimo de N = 12 valores (correspondientes
a v =11 grados de libertad para la estimacién de la desviacién estandar), en cuyo caso X%N—1,0,975) =

X?11,0,975) = 21,92, fo_Lo,ozs) = X%n.o,ozs) = 3,82 y el intervalo de confianza de la desviacién estandar es
[0,715,1,70 - s].

En lo que concierne a la estimacion simultanea de, por ejemplo, la desviacién estandar entre laboratorios (o
entre matrices) y la desviacion estandar de la repetibilidad, esta recomendacion significa que se debe disponer
de los resultados de medicién de al menos 12 laboratorios (0 matrices), cada uno de ellos con un minimo de
dos repeticiones por laboratorio (o matriz).

Se requiere disponer de datos de al menos ocho laboratorios (véase la Seccién 6.3.4 de la norma ISO 5725-1 [18],
donde se propone como habitual una cifra de entre 8 y 15 laboratorios).

En el caso de que se tomen en consideracion diferentes fuentes de incertidumbre “a la vez”, por ejemplo, en el
enfoque de abajo hacia arriba, el requisito relativo al volumen de datos se podra aplicar mediante la formula de
Welch-Satterthwaite; véase el Anexo G, G.4.1 de [1]. M&s concretamente, supongamos que se incluyen dos
fuentes distintas de incertidumbre en el calculo de la incertidumbre total, u, y u,. Digamos que cada una se ha
obtenido aplicando la férmula de la desviacion estandar de la muestra a partir de los resultados de medicion n,
y n,, respectivamente. El niimero de grados de libertad de la incertidumbre total se puede calcular como

(u%/nl + u%/nz)z
(ui/ny)? | (W/ny)?
n,—1 -1

Grados de libertad de la incertidumbre total =

+

Se recomienda asegurar un minimo de 11 grados de libertad para la incertidumbre total.

En el caso de que se utilice informacion previa para un valor individual u; (variable de tipo B) y no se disponga
de informacion sobre el volumen de los datos, se propone utilizar n; = 7; la incertidumbre que corresponde a
este volumen de datos esté dirigida a reflejar el hecho de que, en el caso de las variables de tipo B, los
supuestos sobre la distribucidn suelen basarse en “suposiciones fundamentadas”.

Ejemplo de aplicacién de la férmula de Welch-Satterthwaite

Tomemos el caso de que la incertidumbre en la medicion debe evaluarse sobre la base de la siguiente relacion
funcional, donde el resultado de la medicion Y se expresa como funcién de cuatro variables de entrada:

Y :f(X11X2:X3;X4) :X1 +X2 +X3 +X4

En el Cuadro 3 de las Directrices sobre la estimacion de la incertidumbre de los resultados (CXG 59-2006) [11] se
proporcionan los intervalos esperados de las estimaciones de la desviacion estandar calculados a partir de datos
empiricos para distintos valores de N (nimero de observaciones). No hay que confundir los intervalos esperados
con los intervalos de confianza.
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Cuadro 1: Volumen de datos y valores de incertidumbre para las variables de entrada

Variable de Tivo n w2
entrada P
X1 A 3 4
X, B 30 15
X3 B 30 15
No se conoce
X4 B Tomese n, = 7 5

Ahora puede aplicarse la formula de Welch-Satterthwaite.
Grados de libertad para la incertidumbre total
(ui/ny +ui/n, +ui/ns +ui/ny)?

) Gai/m)? | (5/ne)? | GuE/ma)” | (u/m)

=94

Se recomienda a los usuarios de la férmula de Welch-Satterthwaite que consulten el Anexo G de la Guia para
la expresioén de la incertidumbre de medida [1] para encontrar la explicacién de la férmula y el intervalo en el
gue se deberian encontrar los grados de libertad, puesto que las aplicaciones incorrectas suelen quedar fuera
de este intervalo.

9 Procedimientos sencillos para evaluar los componentes de la incertidumbre

Si los datos de validacion estan incompletos (es decir, no se han caracterizado algunas de las fuentes
importantes de incertidumbre), se deberan realizar otros experimentos antes de poder aplicar el enfoque de
arriba hacia abajo.

Por ejemplo, en condiciones ideales, todos los laboratorios participantes en un estudio colaborativo deberian
recibir muestras que representen diferentes matrices y distintas concentraciones de analitos. Sin embargo,
debido a las restricciones de la disponibilidad de material, los estudios colaborativos a menudo se llevan a
cabo con una Unica muestra por participante. En tal caso, practicamente no se puede extraer ninguna
conclusién relativa a los efectos de la matriz. En consecuencia, la caracterizacién del término de sesgo
especifico de la matriz del modelo basico a menudo se debe llevar a cabo en un experimento aparte.

A continuacion, se describen algunos procedimientos sencillos para caracterizar diferentes componentes de
la variacion, como el sesgo especifico de la matriz.

En [12] se pueden encontrar procedimientos mas sofisticados para estimar simultdneamente varios
componentes de la variacion. También se remite al lector a la norma ISO TYSD 23471 [20], en la que se
describen los tipos del estudio para la evaluacién de los datos obtenidos a partir de varias concentraciones
en un anico laboratorio, y a la norma ISO 5725-3 [19], en la que se describen, principalmente, tipos de estudio
alternativos para la evaluacion de los datos obtenidos con una Unica concentracion en varios laboratorios.

9.1 PROCEDIMIENTO PARA CARACTERIZAR LA VARIACION INTERNA

Si el método analitico es un método interno, se llevara a cabo un estudio de validacién interno (en un Unico
laboratorio). Si los datos de validacion son incompletos o no estan disponibles, los componentes internos de
la variacion se podran caracterizar a partir de otro experimento (o datos sobre control de calidad, siempre que
dichos datos estén disponibles y tengan la estructura apropiada).

La variacion interna total se denomina precision intermedia y debe reflejar todas las fuentes de incertidumbre
pertinentes excepto el desajuste de la matriz’, en particular, la variacién generada por diferentes condiciones
de medicién (por ejemplo, operador, lote de reactivo, etc.) en el laboratorio, junto con la repetibilidad.

7 Por definicién, la precision intermedia no incluye la variacién del sesgo entre matrices (desajuste de la matriz);

véase el apartado 2.22 en el Vocabulario Internacional de Metrologia [8]. Si se incluye el desajuste de la matriz, se
utilizara el término “reproducibilidad interna”.
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La estructura de los datos experimentales o de control de calidad deberan permitir la distincion entre las
condiciones de repetibilidad internas y las condiciones intermedias (diferente dia, diferente técnico, diferente
lote de reactivo, etc.). Luego, la incertidumbre se puede calcular como sigue:

52,
_ 2 o2 r,interna
u= | Sr,interna + k

donde s; es la desviacion estandar intermedia, s, interna €S la estimacion de la repetibilidad y k es el nimero
de repeticiones cuyo valor medio se toma como resultado final de la medicion.

Como se explica en la Seccién 8, se recomienda representar, como minimo, N = 12 condiciones de medicion
internas diferentes (por ejemplo, diferentes dias) en el conjunto de datos.

En el siguiente ejemplo, suponemos que se dispone de los datos de control de calidad de 20 dias diferentes
(si no se dispone de datos de control de la calidad apropiados y se requiere un nuevo experimento, seran
suficientes N = 12 dias).

Cuadro 2: Datos internos del control de calidad para calcular los valores intermedios de desviacién
estandar intermedia y de la desviacion estandar de la repetibilidad (interna)

Resultado 1 Resultado 2

Dia1l 10,72 12,29
Dia2 4,56 0,90
Dia 3 8,79 9,75
Dia 4 10,08 6,51
Dia5 12,29 11,32
Dia 6 7,95 6,79
Dia7 13,06 14,54
Dia 8 11,23 12,09
Dia9 7,31 9,51
Dia 10 5,85 5,08
Dia 11 7,48 9,12
Dia 12 12,59 10,65
Dia 13 7,55 6,59
Dia 14 12,05 11,15
Dia 15 4,86 6,48
Dia 16 6,99 7,10
Dia 17 7,40 6,75
Dia 18 8,85 11,15
Dia 19 11,93 10,17
Dia 20 8,50 8,29

Los valores de la desviacion estandar entre dias y de la repetibilidad se calculan como sigue:

Primero, introducimos la siguiente notacion: los dias se indexan i = 1,...,m (en este ejemplo, m = 20), las
repeticiones de cada dia se indexan j = 1,n (en este ejemplo, n = 2) y los resultados de las mediciones
individuales se indican como x;;.
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Luego, calculamos el valor medio general x y los valores medios especificos del dia x;. A continuacion,

calculamos la suma de cuadrados entre dias®:
m
SSB=n- Z(fi - %)
i=1
y suma de cuadrados de un dia:

SSW = i i(xij — )"

i=1 j=1

Posteriormente, se obtiene la desviacion estandar de la repetibilidad interna s, ;,terna COMO

Ssw

Sr,interna = m

y la desviacion estandar entre dias s, se obtiene como

_|irsse
Sp = n m_l_sr,interna .

(Si el valor debajo del signo de la raiz cuadrada es negativo, s, = 0).

Por ultimo, la desviacion estandar intermedia (interna) se calcula como:

— 2 2
S = ’SD + Sr,interna'

Para los datos del Cuadro 2 los resultados del calculo son los siguientes:

Cuadro 3: Calculo de SSBy SSW a partir de los datos de control de calidad internos

Valor \rﬁekc)iirgs Diferencias Diferencias  Diferencias
medio _ especificos X, — X SSB Xij — X Xij — X; ssw
general x del dia ,

8,91 11,51 2,60 283,05 -0,79 0,79 29,95
2,73 -6,18 1,83 -1,83
9,27 0,36 -0,48 0,48
8,29 -0,61 1,79 -1,79
11,80 2,90 0,49 -0,49
7,37 -1,54 0,58 -0,58
13,80 4,90 -0,74 0,74
11,66 2,75 -0,43 0,43
8,41 -0,50 -1,10 1,10
5,46 -3,44 0,39 -0,39
8,30 -0,61 -0,82 0,82
11,62 2,72 0,97 -0,97
7,07 -1,83 0,48 -0,48
11,60 2,69 0,45 -0,45
5,67 -3,24 -0,81 0,81
7,05 -1,86 -0,06 0,06
7,08 -1,83 0,32 -0,32
10,00 1,09 -1,15 1,15
11,05 2,14 0,88 -0,88
8,40 -0,51 0,10 -0,10

Las siguientes formulas son las habituales del andlisis de la varianza de una via con efectos aleatorios.
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Se obtienen las siguientes estimaciones de la precision:

Cuadro 4: Estimaciones de la precisién obtenidas a partir de los datos sobre control de calidad

internos
Sr,interna Sp St
1,22 2,59 2,86

9.2 PROCEDIMIENTOS PARA CARACTERIZAR LA VARIACION DEL SESGO ENTRE MATRICES (DESAJUSTE DE LA
MATRIZ)

En esta seccion se describe un procedimiento para estimar la variacion del sesgo entre matrices. Esta
estimacion es necesaria cuando:

e en el alcance del método se incluyen varios tipos diferentes de matrices o0 muestras;
¢ solo se hayan incluido algunos unos pocos tipos de matrices o0 muestras en el estudio de validacion.

Se supone que, para una matriz dada, la heterogeneidad entre las muestras de laboratorio es insignificante y
gue el mensurando se especifica en funcidn de una serie de matrices, de las que se seleccionan N matrices®.
La seleccién se debe basar en el uso o alcance previstos del método. Como se explica en la Seccién 8, se
recomienda incluir, como minimo, N = 12 matrices.

Un enfoque simple para caracterizar la variacion del sesgo entre matrices consiste en aumentar las N matrices
y obtener resultados de medicién repetidos en un Unico laboratorio para cada matriz. De esta forma, la
variacion del sesgo entre las matrices (desajuste de la matriz) se puede distinguir de la variacion dentro de
cada matriz (error de repetibilidad). En este procedimiento, la matriz se representa en el modelo como un
efecto aleatorio y el resultado es una desviacion estandar que caracteriza la variacion entre todas las matrices
incluidas en la especificacion del mensurando.

Ejemplo

Cuadro 5: Datos de un experimento dirigido a calcular los efectos del desajuste de la matriz
(variacion del sesgo entre matrices)

VM1 VM2
Matriz 1 114,51 112,24
Matriz 2 120,25 111,59
Matriz 3 88,46 86,62
Matriz 4 118,93 102,35
Matriz 5 74,06 80,91
Matriz 6 117,50 102,69
Matriz 7 120,96 109,35
Matriz 8 96,05 92,92
Matriz 9 98,43 87,09
Matriz 10 107,99 117,42
Matriz 11 117,34 126,87
Matriz 12 76,56 109,79

Aplicando el mismo procedimiento de calculo que en la Seccién 9.1, se obtienen las siguientes estimaciones
de la precision:

Cuadro 6: Estimaciones de la precisién para el calculo del desajuste de la matriz

Sy Smatriz

9,53 12,24

Por ejemplo, varios tipos de manzanas o varias razas de vacunos.
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9.3 PROCEDIMIENTOS PARA CARACTERIZAR LA VARIACION ENTRE LABORATORIOS

Procedimiento 1: Llevar a cabo un estudio de validacion entre varios laboratorios con un minimo de N = 12
laboratorios y con los resultados de medicion repetidos en cada laboratorio. Es necesario garantizar que la
heterogeneidad entre las muestras de laboratorio es insignificante. De esta forma, la variacién entre los
laboratorios (sesgo del laboratorio) se puede distinguir de la variacion dentro de los laboratorios (error de
repetibilidad). En este procedimiento, el laboratorio se representa en el modelo como un efecto aleatorio y el
resultado es una desviacion estandar que caracteriza la variacién entre laboratorios.

Ejemplo

Cuadro 7: Datos obtenidos a partir de un experimento para el calculo del sesgo de laboratorio

VM1 VM2
Lab 1 0,981 1,238
Lab 2 0,182 0,601
Lab 3 1,107 0,994
Lab 4 1,471 1,532
Lab 5 1,169 0,674
Lab 6 0,491 1,271
Lab 7 1,717 0,970
Lab 8 0,931 1,171
Lab 9 1,017 1,248
Lab 10 0,909 0,723
Lab 11 0,812 1,312
Lab 12 1,375 1,719

Aplicando el mismo procedimiento de calculo que en la Seccién 9.1, se obtienen las siguientes estimaciones
de la precision:

Cuadro 8: Estimaciones de la precisién para el célculo del sesgo de laboratorio

Sy Slab
0,30 0,23

Procedimiento 2: Si se dispone de datos de TP y un ndmero suficiente de participantes (preferiblemente 12
como minimo) ha utilizado el mismo método (lo ideal es que todos los laboratorios hayan hecho mediciones
repetidas), estos datos se podran utilizar para caracterizar la variacion entre laboratorios. Con vistas a
garantizar la evaluacién neutral de los datos y evitar conflictos de intereses, los datos deben provenir de
planes de TP administrados por autoridades competentes.

9.4 PROCEDIMIENTOS PARA CARACTERIZAR LAS CONTRIBUCIONES A LA INCERTIDUMBRE DE LOS PASOS DE
PREPARACION DE LAS MUESTRAS Y DEL SUBMUESTREO DENTRO DE LOS LABORATORIOS

Procedimientos para caracterizar las contribuciones de los pasos de preparacién de las muestras y
de la heterogeneidad de la muestra de laboratorio

En un estudio colaborativo llevado a cabo de conformidad con la norma ISO 5725-2, el componente de
repetibilidad podra o no reflejar las contribuciones de:

e la preparacion de las muestras (todos los pasos realizados a partir de la muestra de laboratorio para
obtener la porcion analitica);

e la variacion del submuestreo debida a la heterogeneidad de la muestra de laboratorio.
En particular, si el estudio colaborativo se lleva a cabo sobre la base del material de referencia que:
e es homogéneo,

e se envia a los laboratorios en forma de porciones analiticas que no requieren mas pasos de
preparacion,

la estimacion de la repetibilidad no reflejara ninguna de estas dos fuentes de incertidumbre.
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Por este motivo, si alguna de estas fuentes de incertidumbre es importante (esto es, afecta a las mediciones
en los andlisis de rutina), se deberan utilizar “muestras reales” en el estudio de validacion. Si esto no es viable
(por ejemplo, debido a problemas de estabilidad) y se utiliza en su lugar material de ensayo homogéneo, los
componentes de la repetibilidad relacionados con la preparacion de las muestras y el muestreo se deberan
estimar en un experimento aparte.

Nota: EI componente del submuestreo no debe confundirse con el de la variacion del sesgo entre matrices
(desajuste de la matriz), que puede variar considerablemente de un laboratorio a otro y, por tanto, engrosar
el componente entre laboratorios (en lugar de la repetibilidad).

En ausencia de variabilidad fundamental, un procedimiento sencillo para estimar los componentes de la
preparacion de las muestras y del submuestreo es el siguiente: realizar un experimento interno con
12 muestras “reales” (muestras habituales). Para cada muestra, se obtienen dos resultados en condiciones
de repetibilidad. Toda incertidumbre de la heterogeneidad o los pasos del muestreo se manifestara como la
estimaciéon “dentro de la muestra”, siguiendo el plan de evaluacidon descrito anteriormente en las
secciones 9.1, 9.2y 9.3.

Procedimientos para caracterizar la variabilidad fundamental

La variabilidad fundamental es un subcomponente del término del error de repetibilidad del modelo basico
que figura en la Seccion 3 e indica la variacion irreducible entre las muestras que se mantiene incluso ante el
mayor grado de homogeneidad posible. La variabilidad fundamental refleja la heterogeneidad entre las
particulas constituyentes de la muestra; influye en la incertidumbre de los resultados de la medicién cuando
el analito de que se trate se encuentra en particulas portadoras con una distribucion dispersal®. La variabilidad
fundamental aparece dos veces: la primera, durante el muestreo y, la segunda, durante el submuestreo en el
laboratorio, esto es, la extraccion de una porcion analitica tras la homogeneizacién de la muestra de
laboratorio. En la préactica, la variabilidad fundamental que no sea insignificante se puede reducir modificando
el procedimiento de analisis en dos aspectos: el primero, moliendo, triturando o mezclando el material de
ensayo mas fino y, el segundo, aumentando el tamafio de la porcién analitica.

Cabe sefalar que, aunque en teoria es factible dividir correctamente la variabilidad observada entre el
muestreo, el submuestreo y otros componentes de la incertidumbre, hacerlo es dificil en la practica “cuando
la variabilidad fundamental es significativa”. Pongamos por caso que la cantidad de particulas portadoras en
la muestra de laboratorio tomada del contenedor o el lote de producto varia aleatoriamente entre 0 y 10. La
variabilidad fundamental entre las submuestras (porciones analiticas) dependera, por lo tanto, de la muestra
de laboratorio de la que se hayan tomado. En tal situacion, seria bastante complejo caracterizar correctamente
la variabilidad fundamental. Seria mucho mas eficiente garantizar que la variacion referente a la cantidad de
particulas portadoras entre muestras de laboratorio fuera insignificante, esto es, asegurar que cada muestra
de laboratorio sea representativa del contenedor o el lote de productos y, en consecuencia, eliminar la
variabilidad fundamental del muestreo de la ecuacién. A menudo, esto se puede lograr aumentando el tamafio
de la muestra de laboratorio; sin embargo, una observacion mas general es que la evaluacién correcta de la
variabilidad fundamental requiere la inclusion adecuada del paso de muestreo, es decir, la consideracion de
los diferentes pasos, desde el muestreo hasta el analisis como un (nico proceso?!.

Por lo tanto, surge la pregunta: ¢coémo podemos decidir si la variabilidad fundamental es significativa? La
variabilidad fundamental no se puede caracterizar por medio de los estudios clasicos de homogeneidad como
los tipos estandar descritos en la norma 1SO 13528 [22] y la Guia 35 [9]. En realidad, en estos tipos no se
puede distinguir la variabilidad fundamental de la heterogeneidad de la muestra per se, de tal forma que la
primera se puede confundir con la segunda.

El procedimiento que se indica a continuacién permite caracterizar la variabilidad fundamental.

10
11

La variabilidad fundamental esta relacionada con el error fundamental de Pierre Gy; véase la publicacion [23].
Consideremos el siguiente ejemplo: un contenedor de 5 t contiene una Unica particula portadora, lo que se traduce
en una concentracion del analito de 1 pg/kg. Se toma del contenedor una muestra de laboratorio del 5 kg. En
consecuencia, con una probabilidad del 99,9 %, la muestra de laboratorio no contendra ninguna particula portadora
y no habra variabilidad fundamental. Sin embargo, con una probabilidad de 0,1 %, la muestra de laboratorio
contendra una Unica particula portadora. En tal caso, si se toma una porcion analitica del 500 g de la muestra de
laboratorio, la concentracién del analito en la porcién analitica sera de 0 mg/kg (nueve de cada 10 veces) o
10 mg/kg (una de cada 10 veces). Esto corresponde a una desviacion estandar (de Poisson) de 1 mg/kg, lo que
constituye claramente una estimacion desproporcionada en relaciéon con la situacion en el contenedor. Este
ejemplo muestra que restringir el calculo de la variabilidad fundamental al paso del submuestreo puede dar lugar
a un grave error de estimacion.
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Paso 1
Compruebe si se cumple alguno de los criterios siguientes:
Criterio 1: La desviacion estandar de la repetibilidad interna es mas de tres veces superior al valor esperado.

Criterio 2: La desviacion estandar de la repetibilidad interna es superior al valor de desviacion estandar
calculada con la ecuacién de Horwitz.

Criterio 3: Entre los datos de control de calidad hay abundantes valores atipicos en la banda “superior”. Por
ejemplo, en los datos de control de calidad proporcionados en el Cuadro 2 (Seccion 9.1), el valor del Dia 7,
de 14,54, se podria considerar un valor atipico “superior’. La presencia de estos valores atipicos es una
indicacion mas de que la gran variabilidad inesperadamente elevada que se observa puede deberse a la
variabilidad fundamental.

Si se cumple al menos uno de estos criterios, vaya al Paso 2.
Paso 2
Realice el siguiente experimento:
1. Obtenga 20 resultados en condiciones de repetibilidad. Calcule la varianza correspondiente s?.

2. Aumente el tamafio de la porcién analitica por un factor k (por ejemplo, tamafio triple de la porcién
analitica, k = 3) Si no es posible o practico aumentar el tamafio de la porcion analitica, otra opcién es
moler y homogeneizar un volumen correspondiente al aumento de k veces el tamafio de la porcién
analitica antes de tomar una porcion analitica del tamafio original.

3. Obtenga 20 resultados en condiciones de repetibilidad a partir de material de ensayo molido
finamente o una porcién analitica de mayor tamafio. Calcule la varianza correspondiente s2.

2
4. Si el cociente Z—; es superior a 2,17, calcule la desviacion estandar que caracteriza la variabilidad
2
fundamental de la siguiente manera:

k
SF=\/(k_1)'(512_522)

2
5. Si el cociente ‘Z—; es inferior a 2,17, quiere decir que la variabilidad fundamental no es significativa y
2

gue no es necesario incluirla en la estimacién de la incertidumbre en la medicién.
Ejemplo

Cuadro 9: Resultados de un experimento para calcular la variabilidad fundamental

Experimento 1: Experimento 2:
Tamafio original de la Tamafio de la porcién

porcion analitica analitica triplicado
Muestra 1 14,0 15,1
Muestra 2 11,9 13,8
Muestra 3 10,5 11,8
Muestra 4 14,9 14,0
Muestra 5 13,1 11,4
Muestra 6 9,5 15,7
Muestra 7 15,6 12,4
Muestra 8 18,3 11,5
Muestra 9 12,5 12,1
Muestra 10 16,4 13,7
Muestra 11 18,0 15,8
Muestra 12 14,0 12,5

Muestra 13 13,0 12,8
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Muestra 14 20,8 15,1
Muestra 15 10,2 11,8
Muestra 16 21,5 10,6
Muestra 17 13,9 111
Muestra 18 17,8 12,9
Muestra 19 7,7 11,4
Muestra 20 12,2 16,3

Obsérvese que en el Experimento 1 se obtienen varios valores llamativamente elevados, lo que indica que la
variabilidad fundamental no es insignificante.

Se obtienen los siguientes valores de varianza y el cociente correspondiente:
Cuadro 10: Varianza y su proporcién
s? st /s
13,54 3,05 4,44

Como puede observarse, el cociente s?/s2 es superior a 2,17. En consecuencia, la variabilidad fundamental
se calcula como

9.5 PROCEDIMIENTOS PARA DETERMINAR SI LA INCERTIDUMBRE EN LA MEDICION OBTENIDA A PARTIR DE LOS
DATOS DE PRECISION DE UN ESTUDIO COLABORATIVO ES COMPLETA

En general, la cantidad de trabajo que implica hacer una evaluacion cuantitativa “fiable” cuando la estimacion
de la incertidumbre en la medicibn es completa es ingente. Por este motivo, se propone realizar una
evaluacion cualitativa que permita abordar las dos preguntas que se indican a continuacion:

¢Se incluyen en la estimacion de la repetibilidad o de la reproducibilidad las contribuciones a la
incertidumbre del submuestreo y la preparacion de la muestra?

La inclusién o no del submuestreo depende del material de la muestra proporcionado a los laboratorios. Si el
material estd molido y homogeneizado, la incertidumbre del submuestreo no se incluird.

Que la preparacion de las muestras esté o no completamente incluida depende de los pasos del proceso de
preparacion de las muestras que el organizador del estudio colaborativo ya haya llevado a cabo.

Si estas fuentes de incertidumbre no quedaran debidamente reflejadas en el estudio colaborativo, sera preciso
llevar a cabo los experimentos adicionales descritos en la Seccion 9.4.

¢ Estan reflejados en la estimacion de la reproducibilidad los efectos del desajuste de la matriz?

Generalmente, no. La influencia del desajuste de la matriz solo se puede determinar mediante la comparacion
con valores de referencia o con experimentos de aumento de la matriz; véase el procedimiento propuesto en
la Seccion 9.2. Otro ejemplo se puede encontrar en el Anexo F de la norma ISO TS 23471 [20], donde los
efectos del equipo y el operador, ademas de los efectos del desajuste de la matriz debido a la existencia de
diferentes lotes y condiciones de almacenamiento, se analizan mediante un disefio factorial.

10 Influencia de laincertidumbre en la medicién en los planes de muestreo: ejemplos

En las Directrices generales sobre muestreo [13] se afirma que “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”. El tamafio de la
muestra y el nimero de aceptacion o constante de aceptabilidad de la inspeccién por atributos o por variables
se determinan a partir de los procedimientos y planes de inspeccién descritos en las normas I1SO o en las
directrices del Codex. Aunque la incertidumbre en la medicion se puede considerar irrelevante para la
inspeccidn por atributos, se deben tener en cuenta sus efectos en la inspeccion por variables.
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En la introduccion de norma I1ISO 3951-1:2023 se sefiala que en el cuerpo de esa parte de la ISO 3951 que el
error de medicion es insignificante. No obstante, en el Anexo B de la 1SO 3951-1 [14] y el Anexo P de la
ISO 3951-2 [15] se indican procedimientos para aumentar el tamafio de la muestra en el caso de que la
incertidumbre en la medicién no sea insignificante. Cabe sefialar que estos procedimientos solo son aplicables
si el método de medicion no tiene ningun sesgo, es decir, si el valor esperado del error de medicion es cero
(véase el Anexo P.1 de la ISO 3951-2:2013 [15]). En tal caso, la variabilidad total se expresa como

Ototal = 0—2+o_r%1
donde ¢ es la desviacién estandar del procesoy o, es la desviacion estandar de la medicion.

Si g,, no es insignificante (esto es, mayor que una décima parte de la desviacion estandar del muestreo s o
la desviacion estandar del proceso o), sera necesario aumentar el tamafio de la muestra n hasta n* =n-
(1 +y?), donde y = 0,,,/0 (se conoce la desviacién estandar del proceso o) o n* =n- (1 + 2), donde 7 es
una estimacion del limite superior de y = ¢,,/0 (se desconoce la desviacion estandar del proceso o). La
constante de aceptabilidad k permanece sin cambios. Para obtener mas informacion al respecto, véase el
Anexo P de la norma I1ISO 3951-2:2013 [15].

Ejemplo

Se analiza un lote de 500 unidades de agua mineral preenvasada para determinar el contenido de sodio. Si
no se toma en consideracién la incertidumbre en la medicién, para un nivel de calidad aceptable (NCA)
del 2,5 % (concentracion méaxima de 200 mg/l) y un nivel de inspeccién general I, se debe tomar una muestra
de 30 elementos (Cuadro Al del Anexo A y Cuadro B1 del Anexo B de la norma 1SO 3951-2 [15]). La
produccion esta bien controlada y los diagramas de control dan una desviacién estandar del proceso ¢ de
2 mg/l. La desviacion estandar de la incertidumbre en la medicién g, es de 1 mg/l y, por lo tanto, no es
insignificante. Cony = 0,,,/0 = 0.5y 1 + y2 = 1.25, el tamafio de la muestra debe aumentarse a 38 unidades.

Si existe un sesgo, se debe modificar el procedimiento anterior. Una posibilidad seria proceder como sigue!2.
La desviacion estandar de x, la media entre los n resultados de la medicion, se expresa como

a2 +ad )
0g = |———+0}
n

donde ¢ es la desviacién estandar del proceso, g, es el componente de repetibilidad de la incertidumbre en
la medicion (calculado a partir de las n elementos analizados del lote) y gy, representa la informacion disponible
(por ejemplo, la desviacion estdndar entre laboratorios obtenida en un estudio de validacion de métodos) que
se utiliza para estimar el término del sesgo.

El procedimiento modificado es el siguiente:
1. Aumentar el tamafio de la muestra suponiendo que no existe ningln error de medicion.

1 U'g
2. Calculard ==~—-2.
n g

3. Sid <0, lavariabilidad engrosada debido a un sesgo no se puede compensar aumentando el tamafio
de la muestra.

. 1 . ~ .
4, Sid < Py tal vez no sea apropiado compensar el sesgo aumentando el tamafio de la muestra debido

al gran numero de muestras necesarias. Entonces se propone reducir el sesgo o utilizar otro método
de medicién.

. 1 z ~
5. Sid> o Se calcularéa el nuevo tamafio de la muestra como n* = d"z =

Ejemplo (continuacion del ejemplo anterior).

Ahora suponemos que existe un sesgo de método y que se dispone de una estimacion g, de 0,2 mg/l. En
consecuencia, a partir del valor calculado previamente de n = 38, d se calcula como d = 0,016. Dado que

d> i = 0,013, el nuevo tamafio de la muestra se calcula como n* = 77 (con g, = a,, = 1 mg/l).

2 Este procedimiento modificado se toma de la fase actual de elaboracion del Anexo B de la norma

ISO/DIS I1SO 3951-6 [16].
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Procedimientos de muestreo de productos a granel

Los procedimientos de muestreo de productos a granel se proporcionan en la ISO 10725:2000 [17]. Como en
el caso del muestreo de paquetes, estos procedimientos solo son validos en el supuesto de que no existe
sesgo de método. En la actualidad se estan elaborando procedimientos modificados para los casos en que
no existe un sesgo de método. Por ahora, la explicacion se limita al caso en que no exista sesgo.

Una incertidumbre en la medicién “dominante” tiene un efecto en el numero de muestras de ensayo por
muestra compuesta ny, asi como en el niimero de mediciones por muestra de ensayo n,,. La incertidumbre
en la medicién es dominante cuando tanto la desviacion estandar de la muestra incremental o; como la
desviacion estandar entre las muestras de ensayo g, son muy inferiores (una décima parte o menos) que la
desviacién estandar de la medicién o), (esto es, la incertidumbre en la medicién), la cual debe conocerse y
ser estable; véase el Anexo B de la norma ISO 10725 [17]. El nimero de muestras incrementales por muestra
compuesta n, permanece inalterado, con independencia de si la incertidumbre en la medicién es dominante
o no. La masa de los incrementos deberia ser suficientemente grande como para compensar la variabilidad
fundamental.

Ejemplo

Se ha de analizar un lote de trigo a granel para determinar el contenido de cadmio (concentracién maxima de,
por ejemplo, 0,1 mg/kg). En este ejemplo, se supone que las concentraciones de cadmio en el lote son
homogéneas, lo que da lugar a desviaciones estandar o; y g, muy bajas, estimadas en 0,0015 mg/kg y
0,002 mg/kg, respectivamente. Como las concentraciones son muy bajas, se obtiene una incertidumbre en la
medicién g,, = relativamente alta, de 0,025 mg/kg. El intervalo de discriminacion D (diferencia entre los niveles
acordados de aceptacion y rechazo basados en el riesgo) es de 0,02 mg/kg.

Por lo tanto, la desviacion estdndar de la medicion g, = de 0,025 mg/kg es dominante (d; se calcula como
0,075). El nimero de incrementos por muestra compuesta es n; = 6, el nUmero de muestras de ensayo por
muestra compuesta es ny = 2 y el numero de mediciones por muestra de ensayo es n, = 2 (que arroja el
producto n; - n, = 4, que se puede interpretar como una medida de la carga de trabajo analitico). La

desviacion estdndar general combinada o, se calcula como \/"Tnﬂ 0,2 + nyop? + oy ? = 0,03 mg/kg y se divide
1

por el intervalo de discriminacion D a fin de obtener la desviacidn estandar relativa d, = g,/D = 1,26. Por
medio del Cuadro B1 del Anexo B de la norma ISO 10725 [17], esta desviacion estandar relativa d,, se utiliza
para determinar el nUmero ajustado de muestras de ensayo por muestra compuesta n; = 2 (esto es, ny
gueda igual), asi como el nUmero ajustado de mediciones por muestra de ensayo n,, = 3, cuyo producto es
ngy - ny = 6.
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APENDICE IV
REVISION DE LAS DIRECTRICES GENERALES SOBRE MUESTREO (CXG 50-2004)
(para su aprobacién en el tramite 8)
1 Directrices de referencia
1.1 Introduccion

Las directrices estan principalmente dirigidas a los comités sobre productos del Codex encargados de elaborar
planes de muestreo de aceptacion para las disposiciones de las normas del Codex y a los gobiernos
encargados de las inspecciones de la importacion y exportacién de alimentos y en ellas se describen la
elaboracion y la evaluacién de los planes de muestreo para el comercio internacional de productos
alimenticios.

Los alimentos se someten frecuentemente a muestreo a lo largo de toda la cadena de suministro alimentario,
desde los productores a los consumidores, con el fin de comprobar su calidad. La definicion clara de los planes
de muestreo es una parte esencial de las especificaciones para el muestreo y el andlisis de alimentos. Los
planes de muestreo se incluyen en las normas del Codex y pueden ser utilizados por los gobiernos en las
normas alimentarias.

Los planes de muestreo del Codex, junto con los métodos de andlisis, estan concebidos como un medio para
verificar que los alimentos cumplen las disposiciones contenidas en las normas del Codex relativas a la
composicion, los contaminantes quimicos o microbioldgicos o los residuos de plaguicidas.

En consecuencia, el muestreo desempefia un papel importante en el logro de los objetivos del Codex de
proteger la salud de los consumidores y garantizar practicas leales en el comercio de alimentos. Asimismo,
los planes de muestreo del Codex desempefian una funcién importante en la armonizacién de los enfoques
técnicos relacionados con el muestreo, asi como los resultados de la interpretacién de los andlisis en relacion
con los lotes o envios de alimentos, a la luz de la disposicion o disposiciones correspondientes de la horma
aplicable del Codex.

Es importante que el muestreo se lleve a cabo de forma que contribuya a estos objetivos.

La especificacion de estos objetivos de calidad, el nivel de calidad aceptable para el cliente y el indice de
aceptacién de los productos conformes facilitan la elaboracion de los planes de muestreo.

En una norma del Codex se puede establecer un plan de muestreo especifico para un contexto determinado
o0 se puede especificar el resultado que debe alcanzarse con un plan de muestreo.

Aunque estas directrices proporcionan un enfoque genérico para la elaboracion de planes de muestreo, los
planes de muestreo del Codex estan concebidos fundamentalmente para la inspeccién de alimentos una vez
recibidos, por ejemplo, por los organismos reguladores del pais importador, y podrian no ser adecuados para
su uso por los productores. Sin embargo, la definicion clara de los objetivos de calidad en las normas del
Codex permitira que los productores elaboren procedimientos apropiados de control e inspeccién para lograr
dichos objetivos.

1.2 Ambito de aplicacion

Estas directrices se centran en los planes de muestreo de aceptacion dirigidos a la inspeccion de lotes
homogéneos aislados, en los que los riesgos de los consumidores y los productores estén controlados.
Ademas, existen algunas directrices para muestrear lotes heterogéneos.

El término “aislado” significa que la inspeccion de cada lote se hace de forma aislada, sin considerar el
resultado de la inspeccién de los lotes adyacentes o, por ejemplo, de otros lotes del mismo productor. Ello no
significa que la informacion de inspecciones anteriores no se pueda utilizar; en particular, hay casos en los
que la desviacion estandar del lote se puede conocer gracias a la inspeccion de lotes anteriores.

Se abordan las siguientes situaciones:

¢ los planes de muestreo de aceptacion para el control del porcentaje de elementos no conformes en
los lotes homogéneos por atributos o por variables, para productos a granel o elementos individuales;

e losplanes de muestreo para la inspeccion por variables de caracteristicas con una distribucién normal;

e los ajustes para tener en cuenta la incertidumbre en la medicion en los casos en los que no es
insignificante en comparacion con la desviacién estandar del lote, prestando atencion a los casos en
los que la incertidumbre en la medicién tiene una distribuciéon normal;

e los planes de muestreo para el control del contenido medio;
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¢ ademas, se proporciona informacién sobre cuestiones relacionadas con la elaboracion de planes para
productos a granel.

En la Seccion 2, se definen los conceptos generales que revisten interés para el muestreo de alimentos y en
las secciones 3, 4 y 5 se abordan los planes de muestreo de aceptacion para diferentes situaciones de control
estadistico de los alimentos. En la Seccién 6 se tratan otros asuntos como el muestreo fisico y los lotes
heterogéneos.

El Apéndice | contiene una guia por pasos para seleccionar planes de muestreo. ElI Apéndice Il contiene
cuadros de planes por atributos y por variables que figuran en las normas ISO' y que se rigen por el riesgo del
productor.

Estas directrices no tratan de ser exhaustivas y no proporcionan informacion sobre todas las opciones de
planes de muestreo que pueden estar disponibles. Los planes de muestreo de otras fuentes, como los
elaborados por otros comités del Codex, siguen siendo aceptables siempre y cuando hayan sido ratificados
por el CCMAS.

1.3 Definiciones

En lo que respecta a los términos comuUnmente utilizados en estas directrices, se afiaden las siguientes
definiciones a las que figuran en las Directrices sobre terminologia analitica (CXG 72-2009)1.

Nota: En algunas de las definiciones, se hace referencia a la desviacién estandar del proceso o el nivel de
calidad del proceso. Estas directrices se centran en los lotes mas que en los procesos. Por este motivo, las
cantidades de interés en estas directrices son la desviacién estandar del lote y el nivel de calidad del lote.

Calidad de riesgo del consumidor

Nivel de calidad de un lote o proceso que, en el plan de muestreo de aceptacién, corresponde a un riesgo del
consumidor determinado.

Nota: La calidad del riesgo del consumidor corresponde al nivel de calidad limite en las normas ISO 28592 y
la ISO 39513

Calidad de riesgo del productor

Nivel de calidad de un lote o proceso que, en el plan de muestreo de aceptacién, corresponde a un riesgo del
productor determinado.

Nota: La calidad del riesgo del productor corresponde al NCA de las normas 1SO 28594 e 1ISO 39515.
Consumidor y productor

Los términos “productor” y “consumidor” son convencionales y pueden aplicarse a una serie de operadores
diferentes de la cadena de suministro de alimentos, como el cultivador, el fabricante, el sistema de control de
calidad propio del fabricante, el proveedor, el pais exportador, el procesador, el vendedor o el pais importador.
En general, “productor” se refiere a un proveedor o vendedor de productos alimenticios y “consumidor” a la
autoridad reguladora de un pais importador, un comprador o un consumidor real de dichos alimentos.

Criterio de aceptacién

El criterio de aceptacion se utiliza para abarcar términos como los nimeros de aceptacion y rechazo en el
caso de los planes de muestreo por atributos y las constantes de aceptabilidad en el de los planes de muestreo
por variables.

Nota: En estas directrices, el término “criterio de aceptacion” se emplea para describir la regla que se aplica
a los resultados analiticos obtenidos durante la inspeccion de los lotes para decidir si aceptarlos o no.

Curva caracteristica operativa

Muestra la relacién entre la probabilidad de aceptacion del producto y el nivel de calidad de entrada para un
plan de muestreo de aceptacion dado.

Envio

Cantidad de producto recibido en una entrega. Puede tratarse de una parte de un lote 0 un conjunto de varios
lotes.

Sin embargo, en el caso de una inspeccién estadistica, el envio se considerard como un lote nuevo a efectos
de la interpretacion de los resultados.

Organizacion Internacional de Normalizacion (1SO).
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e Siel envio es una parte de un lote, se considerara como un nuevo lote a efectos de la inspeccion.

e Si el envio es un conjunto de varios lotes, antes de cualquier inspeccion, se prestara atencion a la
homogeneidad del envio. Si el lote no es homogéneo, se podra utilizar una muestra estratificada.

Evaluacion de la conformidad

Actividad dirigida a determinar si se cumplen determinados requisitos en relacién con un producto, un proceso,
un sistema, una persona o un organismo.

Lote
La cantidad de producto producida en condiciones que se suponen uniformes.
Muestra

Uno o mas elementos que se toman de una poblacién para que proporcionen informacién sobre ella y que
posiblemente sirven para fundamentar una decision sobre la poblacidn o sobre el proceso que la ha producido.

Muestreo de aceptacion

Muestreo después del cual se decide si aceptar un lote u otra agrupacion de productos, materiales o servicios,
segun los resultados de la muestra.

Muestreo de aceptacion por atributos

Inspeccién de muestreo de aceptacion mediante la cual se observa la presencia o ausencia de una o mas
caracteristicas especificas de cada elemento en una muestra para establecer estadisticamente la
aceptabilidad de un lote o proceso.

Muestreo de aceptacion por variables

Inspecciébn de muestreo de aceptacion en la que la aceptabilidad de un proceso se determina
estadisticamente a partir de mediciones de caracteristicas de calidad especificas de cada elemento en una
muestra tomada de un lote.

Muestra de laboratorio

Una muestra preparada (a partir del lote) para su envio al laboratorio y destinada a la inspeccion o analisis.
Nivel de calidad

Calidad expresada como tasa de unidades no conformes o tasa de nimero de elementos no conformes.

Nota: en estas directrices, el nivel de calidad de un lote determinado a menudo se expresa como porcentaje
de elementos no conformes.

Nivel de calidad indiferente

Nivel de calidad que, en el plan de muestreo de aceptacion, corresponde a una probabilidad de aceptacion
de 0,5 cuando se considera una serie continua de lotes.

Plan

Conslultese el plan de muestreo de aceptacion.

Plan de muestreo

Conslultese el plan de muestreo de aceptacion.

Plan de muestreo de aceptacion

Plan que establece el tamafio de la muestra que se utilizara y los criterios conexos para la aceptacion del lote.
Riesgo del consumidor

Probabilidad de aceptacion cuando el nivel de calidad del proceso tiene un valor establecido como no
satisfactorio por el plan de muestreo de aceptacion.

Riesgo del productor

Probabilidad de no aceptacion cuando el nivel de calidad del proceso tiene un valor establecido por el plan
como aceptable.
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2 Muestreo de aceptacion: principios generales
2.1 Razones para el muestreo

Mientras que los productores disponen de diferentes medidas, como el andlisis de peligros y los puntos criticos
de control, las buenas practicas de fabricacion, el control de procesos y el muestreo, para garantizar a los
productores la calidad de los productos que proveen, los consumidores generalmente han de recurrir al
muestreo de aceptacion si desean comprobar la calidad de los productos que reciben.

Los procedimientos de muestreo de aceptacién se utilizan cuando las mercancias se transfieren entre
dos partes. El propésito de estos procedimientos es proporcionar reglas inequivocas para la puesta en
circulacién de un producto tras la inspeccién solamente de una muestra limitada. Ambas partes deberian ser
plenamente conscientes de las limitaciones y los riesgos asociados al uso de dichos procedimientos y, por
ello, la mayoria de los procedimientos de muestreo de aceptacién deberian contener disposiciones para tratar
las controversias y los elementos no conformes encontrados en lotes que hayan sido aceptados por el plan
de muestreo.

En los planes de muestreo de aceptacion se indica el nimero de elementos que se han de tomar y como han
de tomarse, el criterio de aceptacion empleado para decidir si se debe aceptar el lote 0 no y cdmo tener en
cuenta la incertidumbre en la medicidn que no sea insignificante.

En general, el muestreo de aceptacion se utiliza para:

e  reducir costos;

e evaluar el producto cuando los analisis son destructivos;

e agilizar la toma de decisiones.
2.2 Enfoques para el muestreo de aceptacion
Existen tres posibles enfoques para abordar el muestreo de aceptacion:

a) lainspeccion de todos los elementos del lote (el 100 %);

b) el muestreo basado en principios estadisticos;

c) lainspeccion especial, es decir, planes de muestreo que carecen de base estadistica.

Se examinardn brevemente los riesgos y los costos asociados a cada una de estas tres opciones: El enfoque
a) no suele ser viable debido al costo prohibitivo del andlisis y, ademés, podrian no quedar productos que
vender si el método de inspeccidn requiriera un analisis destructivo.

El enfoque b) tiene la desventaja de suponer riesgos mayores que el método a), ya que parte del lote no se
inspecciona. Sin embargo, al emplear un enfoque basado en principios estadisticos, es posible calcular los
riesgos y elegir un plan de muestreo que garantice que estos riesgos se controlen en los niveles deseados.
Tiene también la ventaja de la practicabilidad y de tener un menor costo.

En la inspeccién de lotes existen dos tipos de riesgo:

e la aceptacién de un lote de calidad insatisfactoria;
e elrechazo de un producto de calidad aceptable (riesgo del productor).

Se deben elaborar planes de muestreo que permitan controlar estos riesgos hasta un nivel adecuado en los
cuales los niveles de riesgo adecuados se determinen en funcion de su grado de adecuacion a los fines
previstos.

El enfoque ¢) no se recomienda. Puede utilizarse por motivos practicos, como la limitacién de recursos, o por
su simplicidad. No obstante, es posible que estos planes no proporcionen el nivel esperado de garantias
respecto a la calidad de los alimentos y pueden conllevar costos elevados de forma inadvertida, por ejemplo,
mediante la aceptacion injustificada de alimentos que podrian provocar enfermedades o un rechazo
injustificado que, a su vez, podria dar lugar a la imposicién de multas, penalizaciones o sanciones comerciales.
En la medida de lo posible, deben evaluarse los riesgos asociados a estos planes. Las decisiones sobre la
aceptacion o el rechazo no deben adoptarse GUnicamente basandose en estos planes, salvo que el consumidor
y el productor hayan llegado a un acuerdo habiendo entendido los riesgos.

En resumen, el enfoque b) permite la practicabilidad y garantizar al mismo tiempo que los riesgos estan
controlados en niveles considerados apropiados en funcién del grado de adecuacion a los fines previstos.
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2.2.1 Muestreo de aceptacién y evaluacion de la conformidad

El muestreo de aceptacion y la evaluacion de la conformidad no tienen la misma finalidad. La evaluacion de
la conformidad es la utilizacién de un Gnico resultado de medicién para decidir si un Unico elemento cumple
un cierto limite. EI muestreo de aceptaciéon es el proceso que consiste en tomar una muestrai de un lote y
determinar los criterios de aceptacion y el tamafio de la muestra para decidir si dicho lote se acepta o se
rechaza.

Se podra considerar la definicidbn mas general de la evaluacion de la conformidad a fin de incluir el muestreo
de aceptacion. No obstante, en un sentido mas estricto, se puede entender que la evaluacién de la
conformidad se refiere concretamente a la situacién en la que se utiliza un Gnico resultado de medicién para
decidir si un Unico elemento de interés cumple un determinado requisito. Si la evaluacion de la conformidad
se interpreta en este sentido mas estricto, es importante distinguirla del muestreo de aceptacién. En esta
seccion, la evaluacién de la conformidad se interpretara en el sentido mas estricto.

Aunque el muestreo de aceptacion y la evaluacion de la conformidad tienen procedimientos parecidos y
definen los riesgos del consumidor y el productor, se llevan a cabo en contextos diferentes y persiguen
objetivos distintos.

Evaluacion de la conformidad

En la evaluacion de la conformidad, la conformidad se evalGa aplicando una regla de decision que tiene en
cuenta la incertidumbre en la medicion. Dependiendo del mensurando, la incertidumbre en la medicién podra
o no incluir la incertidumbre del muestreo. Dependiendo de la regla de decision, puede que la evaluacion sea
poco concluyente en algunos casos.

Muestreo de aceptacion

En el muestreo de aceptacion, se utiliza al menos un resultado de medicion (generalmente es mas de uno)
para decidir si aceptar o rechazar un lote objeto de inspeccion. El plan de muestreo de aceptacién comprende
ambos requisitos respecto del procedimiento de muestreo (por ejemplo, el nimero de elementos que se han
de tomar del lote) y un criterio de aceptacién. Este plan se determina de tal forma que permita garantizar que
los riesgos del productor y del consumidor son suficientemente bajos a un determinado nivel de calidad. En
este tipo de muestreo, siempre se toma en consideracion la variacion de la propiedad de interés en el lote; no
obstante, la incertidumbre analitica solo se tendra en cuenta si no es insignificante. La inspeccién de los lotes
se suele producir a raiz de un acuerdo comercial entre dos asociados comerciales. En el muestreo de
aceptacion, los lotes siempre se aceptan o se rechazan porque las inspecciones de lotes siempre permiten
tomar una decisién en este sentido.

En el caso de que el nivel de calidad se exprese en forma de porcentaje de elementos no conformes, la
distincién entre el muestreo de aceptacion y la evaluacién de la conformidad es bastante clara; se define el
mensurando para los elementos individuales y, por lo tanto, la cuestion de la conformidad respecto de un
requisito determinado solo se puede enmarcar en relaciéon con los elementos individuales. Sin embargo, la
aceptacion o el rechazo de los lotes no se decide en funcion del cumplimiento o incumplimiento de un
elemento individual. En cambio, el criterio de aceptacion se expresa en términos del porcentaje de elementos
no conformes, en términos de la distribucion de la propiedad de interés entre los elementos del lote. Las
diferencias entre el muestreo de aceptacion y la evaluacién de la conformidad se resumen en el cuadro
siguiente.

Véase la definicion en la Seccién 1.3.
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Cuadro 1: Diferencias entre el muestreo de aceptacion y la evaluacion de la conformidad

Evaluacion de la conformidad

Muestreo de aceptacién

Numero de resultados de
medicién

Habitualmente: uno

Habitualmente: varios

(Por ejemplo, si el lote esta
formado por elementos
discretos, se tomaran varios de
ellos y habra un dnico
resultado de medicién por
elemento).

¢ Se tiene en cuenta la
incertidumbre en la medicion
analitica en la regla de
decisién o criterio de
aceptacion?

Siempre (si es posible)

Solo si la incertidumbre en la
medicién analitica no es
insignificante (en comparacién
con la desviacién estandar del
lote).

¢ Se considera algin
componente de la
incertidumbre de muestreo?

Dependiendo del mensurando,
sera o no necesario incluir la
incertidumbre del muestreo.

La variacion de la
caracteristica de interés en el
lote se considera a través de la
desviacién estandar del lote.

Contexto y antecedentes

En muchos casos: la
evaluacion de la conformidad
se lleva a cabo respecto de un
limite legal.

El contexto suele ser un
acuerdo entre asociados
comerciales.

Evaluacién poco concluyente

Dependiendo de la regla de
decision, es posible que la
evaluacion sea poco
concluyente.

No existen inspecciones poco
concluyentes: los lotes se
aceptan o se rechazan.

En la Seccion 5.2.1 se proporcionan més aclaraciones sobre el término del mensurando y la distincion entre
la incertidumbre del muestreo y la incertidumbre analitica.

Nota 1: En la Figura 1 de las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion (CXG 54-2004)* se ilustra un
procedimiento que se puede aplicar en la evaluacién de la conformidad (este procedimiento podra arrojar
resultados poco concluyentes). Dicho procedimiento no se debe aplicar en el muestreo de aceptacion.

Nota 2: Si la muestra tomada en la inspeccion de un lote esta formada por un Unico elemento, es posible que
los riesgos del productor y el consumidor no estén debidamente controlados. Sin embargo, existen planes de
muestreo especiales para la inspeccién de lotes basados en un Unico elemento. No se deben confundir estos
planes con el procedimiento de la evaluacion de la conformidad ilustrado en la Figura 1 de las Directrices
sobre la incertidumbre en la medicion (CXG 54-2004)°.

2.3

La variacién esté presente en todas partes; la composicion de las materias primas varia, los procesos de
fabricacion varian y, como consecuencia, los productos fabricados mediante dichos procesos también
variaran. Por lo tanto, cuando tomamos varias muestras de un lote, no cabe esperar que esas muestras sean
de igual composicion. Ademas, la presencia de la incertidumbre en la medicién significa que no obtendremos
el mismo resultado cuando se analicen esas muestras, aun cuando vuelva a analizarse la misma muestra. De
igual modo, no cabe esperar que los resultados de diferentes conjuntos de muestras tomadas del mismo lote
o de diferentes lotes (del mismo proceso) sean iguales; siempre habré cierto grado de variacion.

Funcionamiento del plan de muestreo de aceptacion

Debido a esta variacion, es inevitable que se acepten y se rechacen lotes incorrectamente. Sin embargo, si
utilizamos una descripcion estadistica de la variacion en un lote y de la incertidumbre del procedimiento de
medicién podremos calcular la probabilidad de aceptar correcta o incorrectamente un lote en un nivel de
calidad determinado y en un plan de muestreo determinado.

En el muestreo de aceptacion, la probabilidad de aceptacion depende de:

el nivel de calidad (porcentaje de elementos no conformes) del lote objeto de inspeccion;
e el criterio de aceptacion (esto es, para el plan de muestreo particular);
e lavariacion de la caracteristica dentro del lote;

e el sesgo y la variacion intrinsecos del proceso de mediciéon (en el caso de que la incertidumbre
analitica no sea insignificante).
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En la practica, el nivel de calidad (porcentaje de elementos no conformes) de un lote no se conoce de
antemano; sin embargo, se puede calcular la probabilidad de aceptacion en cualquier nivel de calidad en
relacién con un plan de muestreo de aceptacion particular La relacién entre la probabilidad de aceptacion y el
nivel de calidad para un plan de muestreo determinado se describe mediante la curva caracteristica operativa.

2.3.1 Curva caracteristica operativa

El siguiente diagrama es un ejemplo de una curva caracteristica operativa que muestra la probabilidad de
aceptacion (o rechazo) de un lote en funcion de su nivel de calidad (expresado como porcentaje de elementos
no conformes). Ello pone de relieve que la especificacion de los niveles de calidad es fundamental para
disefiar un plan de muestreo.

Curva caracteristica operativa

100
|

_Riesgo del productor 5 %

Probabilidad de aceptacion (%)

. S Ay S—

' PRQ | ‘' CRQ ! '
0 10 20 30 40 50

Porcentaje no conforme en el lote

Nota: La curva caracteristica operativa no aporta ninguna informacién sobre la calidad de un lote determinado;
solo sirve para mostrar la probabilidad de aceptacion del lote en un nivel de calidad concreto.
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3 Elaboracién de los planes de muestreo

3.1 Proceso de elaboracion de los planes de muestreo

Proceso de elaboracion del plan de muestreo

Calidad del riesgo del
productor, calidad del riesgo | | Naturaleza y distribucion de Incertidumbre
del consumidor y riesgos las caracteristicas de calidad en la medicién
asociados

Tipo de plan —af

Elaboracion del plan

Planes por atributos Planes por variables

3.2 Componentes de los planes de muestreo
3.2.1 Rigurosidad

Como se ha explicado anteriormente, la aplicaciéon de planes de muestreo de aceptacion no elimina el riesgo
de aceptar incorrectamente un lote de mala calidad ni de rechazar incorrectamente un lote de buena calidad.

Sin embargo, elaborar este tipo de planes utilizando principios estadisticos permite controlar estos riesgos.
Ello se logra indicando un nivel concreto de calidad del riesgo del productor y un nivel concreto de calidad del
riesgo del consumidor, ademas de los correspondientes riesgos del productor y del consumidor,
respectivamente. Una vez establecidos estos cuatro parametros (calidad del riesgo del productor, calidad del
riesgo del consumidor, riesgo del productor y riesgo del consumidor), se determinaran inequivocamente la
probabilidad de aceptacion y, por tanto, los riesgos del productor y el consumidor en cualquier nivel de calidad.

En estas directrices el término “rigurosidad” se utiliza para hacer referencia a la capacidad del plan de
muestreo de controlar los riesgos del consumidor y del productor, de aceptar o rechazar incorrectamente un
lote, en cualquier nivel de calidad.

A menudo, el riesgo del productor se establece en el 5 %, lo que significa que la probabilidad de rechazar un
lote con calidad del riesgo del productor sera de cinco como maximo. De igual forma, el riesgo del consumidor
se suele establecer en un 10 %, lo que significa que la probabilidad de aceptar un lote con calidad de riesgo
del consumidor sera de 10 como maximo. Si se modifica alguno de los cuatro parametros, el control de los
riesgos del productor y el consumidor cambiara.
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En ciertas situaciones, como en el caso de las caracteristicas relacionadas con la inocuidad alimentaria donde
el control del riesgo del consumidor es de suma importancia, tal vez no sea apropiado tomar en consideracion
el riesgo del productor en la elaboracion de los planes de muestreo. Ello da lugar a dos opciones para la
especificacion de los riesgos.

Opcidn 1: Planes que permiten controlar de forma explicita tanto el riesgo del consumidor como el del productor:

e se indican la calidad del riesgo del productor y la calidad del riesgo del consumidor, junto con las
respectivas probabilidades permisibles de rechazo incorrecto (riesgo del productor) y aceptacion
incorrecta (riesgo del consumidor).

Opcién 2: Planes que solo permiten controlar de forma explicita el riesgo del consumidor:
e planes para la evaluacién de lotes formados por elementos discretos.
3.2.2 Adecuacién alos fines previstos

Los métodos de muestreo del Codex deben elaborarse de modo 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 para productosii. Cuando los comités sobre productos hayan incluido planes de muestreo en una
norma del Codex para productos, estos deberan remitirse al CCMAS para su aprobacién junto con la
informacion pertinente relacionada con el plan de muestreo.

Se aceptan los planes de muestreo de otras fuentes siempre y cuando hayan sido ratificados por el CCMAS.

En los Principios para el uso del muestreo y el analisis en el comercio internacional de alimentos (CXG 83-2013)°
se afirma lo siguiente:

“Los procedimientos de muestreo y analisis son aptos para la finalidad en una determinada evaluacién de un
producto cuando su aplicacién con los criterios de decisién pertinentes entrafia una probabilidad aceptable de
aceptacion o rechazo erréneos de un lote o envio”.

Equidad

Con respecto a la equidad, se debe considerar tanto el riesgo del consumidor como al del productor a fin de
evitar situaciones como las siguientes:

e Planes de muestreo con una rigurosidad inadecuada, por ejemplo, planes para evaluar la composicién
que son mas estrictos que los de inocuidad alimentaria.

e Laposibilidad de que surjan riesgos del productor y del consumidor elevados debido al uso de planes
de muestreo no basados en las especificaciones adecuadas de los riesgos admisibles.

e Planes de muestreo no basados en principios estadisticos validos, por ejemplo, planes especiales o
planes que no permiten medir (debidamente) la incertidumbre en la medicién.

Asimismo, por razones de equidad, los encargados de elaborar los planes deben tener en cuenta las medidas
que el productor puede tener que tomar para garantizar la conformidad, dado que, por lo general, no resulta
adecuado que el productor utilice el mismo plan de muestreo que el consumidor.

Al seleccionar un plan de muestreo, se debe asegurar que los productores no se vean expuestos a costos
excesivos en términos de muestreo y analisis, pérdida de rentabilidad o rechazo excesivo de sus productos a
fin de lograr la conformidad.

Practicabilidad

Es importante garantizar que todo plan de muestreo elegido sera practico debido al bajo costo de muestreo y
andlisis y la facilidad de uso.

Se pueden usar otras estrategias para elaborar planes de muestreo que sean mas econdémicos en términos
de muestreo y andlisis, a saber:

e lagestion de las tasas medias de no conformidad en el medio y largo plazo, en lugar de posiblemente
pagar un alto precio en términos de costos de analisis por unos niveles de garantia elevados para
cada lote;

e el uso de planes de “indiferencia” que estén elaborados en torno al “nivel de calidad de indiferencia”,
esto es, el nivel de defectos en el que hay un 50 % de aceptacion, en lugar de basarse en los niveles
de calidad de riesgo del productor y de riesgo del consumidor. Esto da lugar a planes con tamafios
de muestras mas manejables;

i Seccion 2: Elaboracion de los textos del Codex: Principios para el establecimiento o la seleccion de directrices del
Codex para el muestreo: Finalidad de los métodos de muestreo del Codex (Manual de procedimiento del Codex,

ultima edicién).
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e la posibilidad de utilizar compensaciones, que a veces se denominan bandas de seguridad o
amortiguadores, entre los limites utilizados en los criterios de aceptacion y los limites reales de
especificacion para una disposicion, a fin de reducir el riesgo del consumidor y la cantidad de muestras
que pueda ser injustificadamente elevada. No obstante, las compensaciones se deberian utilizar con
cautela en interés de la equidad respecto de los productores.

3.2.3 Limites de especificacion

Para una caracteristica dada, se podra expresar un limite de especificacion como un limite minimo o0 maximo
(o0 ambos) aplicado a cada uno de los elementos de un lote o al promedio.

Los limites de especificacion deben aplicarse a los valores “verdaderos” de las caracteristicas, no a las
mediciones en si mismas. De ello se deduce que las evaluaciones de conformidad de un lote también se
deben llevar a cabo en relacion con los valores “verdaderos” de la caracteristica del lote (véase la
Seccion 5.2.1).

Compensaciones

Es importante tener en cuenta si un limite de especificacion determinado tiene una compensacion integrada
y si dicha compensacién refleja la incertidumbre en la medicién asociada a un plan de muestreo particular,
gue pueda incluir tanto incertidumbres analiticas como de muestreo.

Muchas disposiciones sobre contaminantes quimicos y microbioldgicos tienen compensaciones integradas
entre los limites de especificacion y los niveles de contaminacién en los que el consumo de los alimentos
puede volverse inseguro. En tales casos, tal vez no sea necesario elaborar planes que proporcionen un alto
grado de proteccion frente a la posibilidad de superar los limites, puesto que el riesgo del consumidor ya esta
bien controlado por estas compensaciones.

La utilizacion de compensaciones permite reducir el tamafio de la muestra; por ejemplo, si bien se necesita
un tamafio de muestra grande para mostrar que un lote no contiene méas de un 1 % de producto no conforme,
se requiere un tamafio de muestra mucho menor para mostrar que no mas del 10 % del producto del lote
supera un limite ajustado.

3.2.4 Homogeneidad de los lotes

Por lo general, los planes de muestreo de aceptacién se basan en el supuesto de que los lotes son
homogéneos; de hecho, la definicion internacional de lote es “la cantidad de producto producida en
condiciones que se suponen uniformes”.

En estas directrices, el término “homogéneo” no significa que la caracteristica de interés no varia dentro del
lote. Por el contrario, significa que es posible determinar la variacion de la caracteristica de interés en el lote
mediante una Unica desviacion estandar. La homogeneidad solo es aplicable a los planes por variables.

Al considerar la homogeneidad, es necesario distinguir entre:
e el tipo (forma) de distribucion (por ejemplo, una distribucién “normal”);
e la “distribucién espacial” de la caracteristica dentro del lote.

Si el lote estd compuesto por elementos discretos y si se utiliza el muestreo aleatorio (segun se recomienda
para todos los planes en estas directrices), la distribucion espacial carece de importancia y el lote no siempre
se podra considerar homogéneo.

Por este motivo, si no existe informacién previa sobre la distribucién espacial, se debera realizar un muestreo
aleatorio.

Por otro lado, si la informacidn previa indica que la distribucion espacial de la caracteristica dentro del lote es
aleatoria, no serd necesario realizar un muestreo aleatorio. Este caso corresponde tal vez al entendimiento
intuitivo de lo que significa la homogeneidad en el contexto del muestreo de aceptacion.

Si no se puede realizar el muestreo aleatorio, el lote solo se podra considerar homogéneo en la medida en
que la distribucion espacial sea aleatoria. En este sentido, si no se puede realizar el muestreo aleatorio, la
homogeneidad del lote dependera de la distribucién espacial.

En el caso de algunos lotes de producto a granel, la heterogeneidad significa que se deben tomar muestras
de varios segmentos.

En las secciones 4.4 y 6.2 se proporciona orientacion adicional referente a la inspeccién de lotes
heterogéneos de productos a granel o de elementos discretos, respectivamente.
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3.2.5 Distribucién de la caracteristica

Las opciones para los planes de muestreo dependen de si los resultados analiticos son mediciones (datos
variables) o tienen resultados nominales (datos de atributos). En algunas ocasiones, los datos variables se
pueden clasificar como resultados binarios, pero esto solo debe hacerse tras haber considerado atentamente
las opciones de muestreo disponibles, ya que el tamafio de muestra para la inspeccion por atributos puede
ser mucho mayor que para los datos variables.

En el caso de los datos variables, debe especificarse también la supuesta distribucion estadistica de las
mediciones en el lote, si la caracteristica tiene una distribucién normal, una proporciéon composicional, o sigue
alguna otra distribucién. Si no es posible hacer ninguna suposicién referente a la distribucion de los datos, los
resultados se podran clasificar como atributos (siempre y cuando la incertidumbre en la medicién sea
insignificante [consultese la Seccién 3.2.8] o se podran utilizar planes basados en la no conformidad fraccional
(siempre y cuando la incertidumbre en la medicién no sea insignificante [consultese la Seccién 5.2.6]).

Sin embargo, la caracteristica no ha de seguir exactamente la distribucién supuesta (y, en cualquier caso, es
dificil comprobar la que se sigue una distribucion a partir de muestras pequefas). En la practica, es suficiente
con que la distribucién supuesta proporcione un modelo satisfactorio del comportamiento de la caracteristica
en el lote. Sin embargo, si la distribucion real en el lote es muy distinta de la distribucién supuesta, es posible
gue los riesgos del productor y el consumidor superen los niveles permitidos que se indican en la elaboracion
del plan.

El supuesto tipico que figura “por defecto” en los planes por variables es que la caracteristica sigue una
distribucion normal.

Cabe sefalar que, en el caso de los planes por atributos, la distribucion binomial siempre esta disponible
como supuesto por defecto y que las desviaciones de este supuesto respecto del tipo (forma) de distribucion
influiran muy poco en los riesgos del productor y el consumidor.

En las secciones 4.4 y 6.2 se proporciona orientacion adicional referente a la inspeccién de lotes
heterogéneos de productos a granel o de elementos discretos, respectivamente.

Conocimientos previos de la distribucién de una caracteristica

En el muestreo de aceptacion, la aceptacion o el rechazo de un lote se decide a partir de una muestra (el
conjunto de elementos individuales o incrementos tomados del lote). La relacidn existente entre la probabilidad
de aceptacion (tras la aplicacion de un plan de muestreo dado) y el nivel de calidad del lote se determina
sobre la base de los conocimientos previos sobre la distribucion de la caracteristica en el lote.

Ello significa que los conocimientos previos se requieren “incluso en relacién con la inspeccién de lotes
aislados”. Dicho de otra forma, la inspeccién de lotes aislados no significa que no se disponga de informacion
previa. Al contrario, la informacién previa se necesita siempre. A veces, esta informacién toma la forma de
supuestos (tacitos) basados en la experiencia adquirida y el dictamen de expertos. Por ejemplo, el supuesto
tipico que figura “por defecto” en los planes por variables es que una caracteristica sigue una distribucion
normal.

Si la distribucién real en el lote es muy distinta de la distribucién supuesta, es posible que los riesgos del
productor y el consumidor superen los niveles permitidos que se indican en la elaboracién del plan. Existen
dos maneras en que la distribucion real puede diferir de la distribucién que se ha supuesto sobre la base de
los conocimientos previos, a saber:

e el tipo (forma) de distribucidon. Por ejemplo, el supuesto es que la distribucién es normal, pero, en
realidad, es logaritmica normal;

e los parametros de la distribucion. Por ejemplo, se supone que la desviacién estandar del lote es la
misma que la del proceso (subyacente), pero, en realidad, es el doble.

Cabe sefalar que, en el caso de los planes por atributos, la distribucidon binomial siempre esta disponible
como supuesto por defecto y que las desviaciones de este supuesto respecto del tipo (forma) de distribucion
influirdn muy poco en los riesgos del productor y el consumidor.

3.2.6 Desviacion estandar del lote

En el contexto de estas directrices, la poblacidn objeto de consideracion es el propio lote y no el proceso
subyacente. Por este motivo, la importancia de la desviacion estandar del proceso o en las normas
ISO 3951 Etrert Marcadorno definido; |5 tiene ahora la desviacion estandar del lote. La desviacion estandar del lote s
e puede representar con su valor verdadero ¢ (sigma) o con una estimacion (a menudo denominada s) de .
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La desviacion estandar del lote solo reviste interés para los planes por variables, en particular para
caracteristicas con una distribucién normal o que siguen distribuciones, como la logaritmica normalV, que
estan relacionadas con la distribucion normal.

Respecto de una caracteristica dada, la desviacién estandar del lote es una medida de la variacién aleatoria
de la caracteristica dentro del lote objeto de inspeccion. Sin embargo, su estimacion podra verse afectada por
los componentes de la incertidumbre analitica o de muestreo.

Cabe esperar que, en el caso de lotes aislados, la desviacion estandar de lote generalmente se calcule a
partir de los resultados analiticos obtenidos durante la inspeccion. Sin embargo, a veces la desviacion
estandar puede ser conocida, especialmente si el lote ha sido producido mediante un proceso con una
desviacién estandar conocida. Esta se puede adoptar como la desviacién estandar del lote. En estos casos,
el tamafio de la muestra del plan de muestreo se puede reducir considerablemente.

Si se conoce la desviacion estandar del proceso, es importante considerar si se ha obtenido a partir de un
numero de datos suficientemente grande, a fin de asegurar que proporciona una caracterizacion fiable de la
variacién dentro del proceso.

Nota: en el muestreo de aceptacion, la desviacion estandar del lote siempre se basa en una muestra aleatoria
simple. No obstante, en principio, se pueden aplicar otros procedimientos de muestreo, como los descritos en
el Anexo C.2 de la guia de EURACHEMY/CITAC titulada Incertidumbre de medicion derivada del muestreo®.
En esta guia se describen varios procedimientos para calcular la incertidumbre del muestreo. No se describen
procedimientos para el muestreo de aceptacion.

3.2.7 Incertidumbre en la medicién

En lo concerniente a las inspecciones de lotes, es importante determinar si los componentes analiticos de la
incertidumbre en la medicién, incluida la incertidumbre derivada de la toma de submuestras a partir de la
muestra de laboratorio (véase la Seccién 5.2.6), se pueden considerar insignificantes. Esto se hace
generalmente considerando el cociente entre la incertidumbre analitica y la desviacion estandar del lote. Si el
componente analitico de la incertidumbre en la medicion no puede considerarse insignificante, debera tomarse
en consideracion en el criterio de aceptacion.

En la Seccion 5 se examina mas detalladamente la introduccion en el muestreo de aceptacion de un ajuste
para tener en cuenta el componente analitico de la incertidumbre en la medicion.

La desviacion estandar del lote ya representa la variacion de la caracteristica de interés en el lote y cualquier
otra incertidumbre derivada del procedimiento de muestreo. Por este motivo, al determinar si un ajuste es
necesario, solo se debe considerar el componente analitico de la incertidumbre en la medicion.

El término “error de medicién” no se debe utilizar, ya que ha sido sustituido por la incertidumbre en la que se
centran las normas y directrices del JGCMY, la ISO y EURACHEMi, tal como se refleja en las Directrices
sobre la incertidumbre en la medicién (CXG 54-2004)¢ y que se ha adoptado en las presentes directrices.

3.2.8 Tamaiio del lote

El tamafio del lote no es, por lo general, un componente necesario para la elaboracién de planes de muestreo
destinados a controlar los riesgos del consumidor y del productor en el muestreo de aceptacion. Sin embargo,
en los planes por atributos aplicados a lotes pequefios si se debe especificar el tamafio del lote, que es un
componente de los planes de muestreo descritos en las normas ISO 28594 e ISO 39515 (véanse las secciones
4.2.3y 4.3.4y el Apéndice ).

v En el caso de las caracteristicas con una distribucion logaritmica normal, los logaritmos de las “mediciones” siguen
una distribucion normal.
v Una red de organizaciones en Europa con el objetivo de establecer un sistema de trazabilidad internacional de las

mediciones quimicas y la promocion de practicas de buena calidad.
vi Comité Conjunto de Guias de Metrologia (JCGM).
v Véase la nota v.
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4 Planes de muestreo

4.1 Seleccién de planes de muestreo

En el cuadro siguiente se proporciona orientacion relativa a las secciones pertinentes de las presentes
directrices.

Cuadro 2: Orientacion relativa a la parte pertinente para la seleccion de planes de muestreo

Lotes homogéneos

. Incertidumbre de la
. Naturaleza de — C Incertidumbre en la S
Tipo de datos ) L Distribucién R medicién no
la disposicion medicion insignificante R
insignificante
Planes de inspeccién por
Mini atributos Errores de inspeccion
Atributos mg:ir::]%o No aplicable (Seccion 4.2) conocidos
Apéndice I (Seccion 5.1.1)
Cuadro 8.4.1
Planes de inspeccion por
. variables Error de repetibilidad (sin
Variables mg‘;m}%o Normal (Seccion 4.3) sesgo de laboratorio)
Apéndice Il (Seccibén 5.2.6)
Cuadro 8.4.2
Incertidumbre en la
medicién general
(Secciones 5.2.5,5.2.7y
5.2.8)
Planes de no
conformidad fraccional
(Seccién 5.2.8)
Minimo o Clasificacion por atributos Planes Qe no :
mMaximo No normal o conformidad fraccional
(Seccion 4.3.3) (Seccidn 5.2.8)
Mini P ) Planes para proporciones
Variables 'nimo o roporciones composicionales No incluida
maximo composicionales -
(Seccion 4.4.10)
. . . Planes para el nivel medio _ )
Nivel medio No aplicable L No incluida
(Seccion 4.3.5)
Lotes heterogéneos (productos a granel)
ini Planes por atributos
Atributos M|'n|.mo ° (en blanco) p
méaximo (Seccidn 4.4.6)
. ini Planes por variables
Variables M|'n|.mo 0 (en blanco) p
maximo (Seccion 4.4.9)
] ] ] Planes para el nivel medio
Nivel medio No aplicable .
(Seccibén 4.4.8)
4.2 Planes de inspeccion por atributos

4.2.1 Introduccién

Estos planes se suelen denominar “planes de muestreo por atributos”. Constituyen el tipo mas elemental de
plan de muestreo simple porque los resultados de la inspeccion se clasifican en dos posibles categorias:
conforme o no conforme. Debido a que son aplicables a todas las situaciones de muestreo, se han convertido
en la referencia con la que se pueden comparar todos los demas planes de muestreo.
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En el siguiente diagrama se muestra el proceso de seleccion de los planes de muestreo por atributos, puesto
gue depende del tipo de datos y la naturaleza del lote.

Seleccion de la inspeccion por planes por atributos

Datos de variables

Datos de atributos (incertidumbre enla
medicion insignificante)

Reclasificacion
Y como atributos

Lotes
infinitos

Y

éError de
inspeccion no
insignificante?

Lotes finitos

Y
No Si
Planes estandar Error de
Planes tribut inspeccion de
hipergeométricos por atributos planes por
atributos

4.2.2 Planes por atributos de dos clases

Los planes por atributos de dos clases se indican mediante dos nimeros: el tamafio de la muestra n, o sea,
el nimero de elementos que se tomaran del lote objeto de inspeccién, y el nimero de aceptacién c, es decir,
el nimero maximo de elementos no conformes permitidos en la muestra para la aceptacién del lote. Si el
namero de elementos no conformes hallados en la muestra es inferior o igual a c, el lote puede ser aceptado.
Si el nimero de elementos no conformes encontrados es mayor que c, el lote se rechaza. En su forma mas
general, el nimero de muestras n y el nimero de aceptacion ¢ de estos planes se determinan a partir de las
especificaciones de los riesgos del consumidor y del productor permisibles. Cabe sefialar que ¢ no debe ser
cero.

Estos planes se pueden emplear, bien para lotes aislados, bien para una serie continua de lotes compuestos
por elementos discretos o por productos a granel.

4.2.3 Normas ISO: planes por atributos

En la serie de normas 1SO 28594 se proporcionan planes de muestreo que estan regidos por la calidad del
riesgo del consumidor o la calidad del riesgo del productor. En estas normas, el tamafio del lote es un
componente de los planes de muestreo, ya que el tamafio de la muestra depende del tamafio del lote.

Los planes que figuran en la norma ISO 2859-27 regidos por la calidad del riesgo del consumidor y estan
dirigidos a la inspeccion de lotes aislados compuestos por elementos discretos. Estos planes son adecuados
para su aplicacion en el ambito de la inocuidad alimentaria cuando no sea apropiado controlar de forma
expresa los riesgos del productor en la elaboracion de los planes.
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El Apéndice Il contiene cuadros de los planes de inspeccién por atributos que figuran en la norma ISO 2859-14.
Estos planes se rigen por la calidad del riesgo del productor.
4.2.4 Planes para lotes pequefios (basados en la distribucién hipergeométrica)

Si el tamafio de la muestra es grande en relacion con el tamafio del lote, se podra reducir el numero de
muestras. Como norma, esta reduccion se podra llevar a cabo si el nUmero de elementos, calculado
suponiendo un tamafio de lote infinito, supera el 10 % del tamafo del lote. En el caso de los lotes que se
suponen infinitos, los planes de muestreo basados en la distribucion hipergeométrica son los mismos que los
planes generales de dos clases basados en la distribucién binomial.

4.2.5 Planes con nimero de aceptacién cero

Los planes con nimero de aceptacion cero constituyen un caso especial de planes de dos clases en los que
los nimeros de aceptacion se establecen como ¢ = 0. Se utilizan en situaciones mas criticas, por ejemplo,
ante la presencia de patégenos o de materia extrafia, donde solo se considera directamente el riesgo del
consumidor y la aceptacién de los lotes exige que no se hallen elementos no conformes en la inspeccion.

No obstante, el hecho de que no se hayan encontrado elementos no conformes no significa que estos no
estén presentes en lotes que hayan pasado la inspeccion. Una desventaja de los planes con nimero de
aceptacion cero es que no discriminan bien entre lotes de buena y mala calidad, por lo que pueden no ser
aplicables en general. Los numeros de muestra bajos, generalmente empleados para aplicaciones
microbiolégicas, permiten asegurar altos niveles de proteccion al consumidor debido a las compensaciones
entre los limites utilizados en esos planes y los niveles de contaminacion en los que los alimentos pueden
volverse inseguros (véase la Seccién 3.2.4).

También se pueden elaborar planes con nimero de aceptacién cero para lotes finitos basados en la
distribucion hipergeométrica.

4.2.6 Planes por atributos de tres clases

En estos planes, los resultados de la inspeccién se clasifican en tres clases, generalmente denominados
“buenos”, “marginales” y “deficientes” (o “inaceptables”). Este tipo de plan se usa con frecuencia en
evaluaciones microbioldgicas. En comparacion con los planes de dos clases, tienen la ventaja de proporcionar
una mejor discriminaciéon entre calidad buena y mala; para un mismo nimero de muestras tienen curvas
caracteristicas operativas “mas pronunciadas” que los planes de dos clases.

Los planes de tres clases se definen mediante cuatro numeros (n, ¢, m, M) donde:

e n es el nimero de muestras tomadas;

e c es el numero maximo de muestras “marginales” permitido para la aceptacion del lote;

e m es el limite que separa las muestras de buena calidad y las muestras marginales;

e Mes el limite por encima del cual las muestras se clasifican como “deficientes”;

e las muestras cuyos resultados se encuentran entre los nUmeros m y M se clasifican como marginales.
Se aceptan los lotes siempre que:

e ninguna de las n muestras sea deficiente, con niveles superiores a M;

e la mayoria de las muestras ¢ sean marginales, con niveles entre m y M.
Sim =M, un plan de tres clases se convierte en un plan de dos clases.

La evaluacion de estos planes generalmente requiere un supuesto sobre la distribucidon subyacente de la
caracteristica determinada, tal como la distribucién logaritmica normal para los parametros microbiolégicos.
Esto también podria aplicarse a los planes de dos clases, especialmente a los planes microbioldgicos.

Se pueden elaborar planes de tres clases para lotes finitos basados en la distribucién hipergeométrica.
4.2.7 Planes para datos variables cuando se desconoce una distribucién adecuada

Si no se conoce la distribucion subyacente de una caracteristica objeto de medicién dentro de un lote y no
estamos dispuestos a suponer que la caracteristica pueda describirse adecuadamente mediante la
distribucion normal o cualquier otra distribucion, el Unico recurso disponible es clasificar los resultados como
conformes o0 no conformes respecto del limite de especificacion y utilizar planes por atributos. Cabe observar
gue este enfoque solo debe utilizarse cuando la incertidumbre en la medicidn sea insignificante.
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4.2.8 Planes por atributos para caracteristicas multiples

Los planes por atributos pueden aplicarse faciimente a caracteristicas multiples clasificando los elementos
inspeccionados como no conformes si alguna de las caracteristicas individuales no es conforme.

Obviamente, solo tiene sentido aplicar un plan a caracteristicas multiples si las caracteristicas individuales
presentan un nivel de “rigurosidad” similar, es decir, si en caso de inspeccionarse por separado, se utilizarian
los mismos planes u otros similares. En comparacion con el uso de planes individuales, estos planes tienen
la ventaja de permitir un mejor control del riesgo del productor, es decir, del rechazo erréneo de lotes de buena
calidad.

4.3 Planes de inspeccién por variables
4.3.1 Introduccion

Si se conoce la distribucién subyacente de una caracteristica objeto de medicidn, el muestreo de aceptacion
puede llevarse a cabo directamente sobre las mediciones mismas. Ello a menudo permite reducir
considerablemente el tamafio de la muestra.

En el caso de los planes por variables, es necesario hacer un supuesto referente a la distribucion de la
caracteristica dentro del lote. Pese a que habitualmente se adopta la distribucion normal (gaussiana), para
proporciones composicionales en productos a granel, la distribucion beta es mas apropiada (aunque la
distribucion normal puede servir como una aproximacion).

En el siguiente diagrama se muestra el proceso de seleccién de planes de muestreo por variables:

Seleccion de la inspeccion por planes por variables — Caracteristicas homogéneas

Caracteristicas

Otras
normalmente

Proporciones de

composicion

distribuidas

distribuciones

Incertidumbre
en la medicidn
insignificante

Incertidumbre
en la medicion
insignificante

Incertidumbre
en la medicién
no insignificante

Incertidumbre
en la medicién
insignificante

Incertidumbre
en la medicidn
no insignificante

a

Errores Errores no
normalmente normalmente
distribuidos distribuidos
Y Y Y Y
Planes basados No Planes por No
en distribucién Plan estandar conformidad atributos conformidad
Beta fraccional fraccional

4.3.2 Ventajas y desventajas de los planes por variables
Las ventajas de los planes de muestreo por variables son:

e ofrecen la misma proteccion con un tamafio de muestra menor que el requerido para los planes por
atributos;

e hay retroalimentacién de datos sobre el proceso que produjo las unidades;

e hay mas informacion disponible en situaciones de exencion;
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e setiene en cuenta el grado de conformidad de cada unidad en la aplicacion del plan.
Las desventajas son:

e el resultado depende de la idoneidad de la distribucién subyacente, de que la distribucién estadistica
supuesta proporcione una descripcion satisfactoria del comportamiento de la caracteristica dentro del
lote;

e solo son aplicables a una caracteristica a la vez;
e puede haber un costo de inspeccién mas alto por unidad;

e un lote sin unidades no conformes puede ser rechazado por un plan por variables, lo cual puede
ocurrir cuando el nivel medio se encuentra demasiado cerca del limite de especificacién, cuantificado
en funcion de la variacién en el lote (desviacion estandar del lote);

e  existe la posibilidad de que no se encuentren unidades no conformes que mostrar al productor tras el
rechazo.

4.3.3 Planes por variables

Los planes de muestreo por variables se definen mediante dos niumeros: el tamafio de la muestra n, o sea, el
namero de elementos tomados del lote objeto de inspeccién, y la constante de aceptabilidad k, es decir, el
multiplicador de la desviacion estdndar S del lote en el criterio de aceptacion.

Se acepta el lote si X + kS < U para un limite de especificacion superior U o si X — kS = L para un limite
inferior L.

4.3.4 Normas ISO: planes por variables

En las normas ISO 39518 se proporcionan planes de muestreo que estan regidos por la calidad del riesgo del
consumidor o la calidad del riesgo del productor. En estas normas, el tamafio del lote es un componente de
los planes de muestreo, ya que el tamafio de la muestra depende del tamafio del lote.

Los planes de las normas ISO estan regidos por la calidad del riesgo del consumidor y estan dirigidos a la
inspeccion de lotes homogéneos aislados compuestos por elementos discretos. Estos planes son méas
adecuados para las disposiciones relativas a la inocuidad alimentaria cuando no es apropiado controlar de
forma expresa los riesgos del productor en la elaboracion de los planes.

El Apéndice Il contiene cuadros de los planes de inspeccién por variables que figuran en la norma ISO 3951-15.
Estos planes estan regidos por la calidad del riesgo del productor.

La norma ISO 3951-68 también contiene procedimientos para los casos en que la incertidumbre en la medicion
no es insignificante. Esto se trata con méas detalle en la Seccion 5.

4.3.5 Planes para el nivel medio del lote

En algunos casos, como el del peso neto de los envases, se aplica un limite al nivel medio, con la intencion
de que el nivel medio del lote no sea inferior al limite. En el Codex, aunque se usa un ejemplo de planes de
muestreo para productos a granel, los planes para la determinacion del contenido de aflatoxinas también se
basan en el cumplimiento del nivel medio. Este es un ejemplo de la utilizacion de compensaciones (véase la
Seccion 3.2.3).

Por lo general, se supone que la caracteristica de calidad se distribuye normalmente; la idoneidad de la
distribucion es menos critica cuando se evalla el cumplimiento del nivel medio. También se suele suponer
gue existe un Unico limite de especificacion, ya sea un limite de especificacion inferior, L o un limite de
especificacion superior, U.

Cuando la desviacién estandar del lote o se conoce a partir de los datos histéricos del proceso, el plan de
inspeccién para comprobar si el nivel medio cumple el limite minimo L se ejecuta de la siguiente manera:

1. setoma una muestra aleatoria de tamafio n y se obtiene la media de la muestra;
2. secalculaA=L+kxXoao,;
3. sila media de la muestra ¥ > A, se acepta el lote; de lo contrario, el lote se rechaza.

Los parametros del plan son n y k. Obsérvese que k no indica la misma cantidad que en los planes por
variables habituales. Cuando se desconoce la desviacidn estandar del lote o, se reemplaza por la desviacion
estandar de la muestra s. La curva caracteristica operativa para este plan es menos discriminatoria que
cuando se conoce la desviacion estdndar o, y se requerird un tamafio de muestra mayor para proporcionar
una discriminacion equivalente a la proporcionada cuando se conoce la desviacion estandar.
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4.4  Muestreo de productos a granel
4.4.1 Introduccion

Los productos a granel son productos continuos, constituidos, por ejemplo, por particulas de diferentes
densidades y tamafios. No es posible considerar un lote de un producto a granel como un conjunto de
elementos discretos porque no hay manera de seleccionar los elementos de una forma que no esté sesgada
cuando se utiliza un muestreo aleatorio simple.

Algunos objetivos generales del muestreo de productos a granel son:
e la aceptacién de lote en lote;

e la caracterizacion del producto segln su categoria‘ii, la necesidad de procesamiento adicional y su
destino;

e la determinacion del peso o contenido a efectos de pago;
e la determinacion de las propiedades que deben conocerse para que el uso final sea apropiado;

e larealizacién de experimentos y andlisis para determinar otros procedimientos de muestreo y usos
del producto.

Las unidades de muestreo se crean en el momento del muestreo mediante algin tipo de dispositivo de
muestreo. Las unidades de muestreo cambian dependiendo de diferentes factores, como la forma en que se
emplea el dispositivo y las condiciones en las que se utiliza el dispositivo.

En el muestreo de productos a granel, se considera que los lotes estdn compuestos por segmentos
mutuamente excluyentes.

Algunas veces los segmentos son obvios, como cuando el producto se presenta en cajas o bolsas.

Otras veces, los segmentos no son obvios, por lo que deben crearse artificialmente. Una forma de hacerlo es
superponiendo cuadriculas imaginarias sobre el producto.

4.4.2 Teoria del muestreo

La teoria del muestreo ofrece un enfoque integral para la elaboracién de procedimientos de muestreo, los
cuales tienen como objetivo obtener una muestra para el analisis de laboratorio cuya composicién sea una
estimacion no sesgada del nivel medio de un lote. Sin embargo, esta muestra no seria Gtil por si misma para
evaluar la conformidad de un lote con los limites minimos 0 maximos de especificacién, ya que se requiere
un ajuste adicional para compensar la variacion existente en el lote y posibilitar la realizacién de dichas
evaluaciones.

4.4.3 Terminologia

La naturaleza especial del muestreo de productos a granel ha dado lugar al uso de una terminologia especifica,
aunque varia dependiendo de los diferentes &mbitos, del autor y también del comité del Codex. En la Norma
general para los contaminantes y las toxinas presentes en los alimentos y piensos (CXS 193-1995)!! se usa
la terminologia siguiente.

Cuadro 3: Terminologia relativa a los productos a granel para los planes de muestreo

Cantidad identificable de un producto alimentario recibido en una entrega
y que, segun determina el oficial, tiene caracteristicas comunes, como el
origen, la variedad, el tipo de envasado, el envasador, el expedidor o las
indicaciones.

Lote

Parte designada de un lote grande a la que se aplicara el método de
Sublote muestreo. Cada sublote debera estar fisicamente separado de los demas
y ser identificable

Se define por un procedimiento analitico y un limite de aceptacion y
rechazo. Los procedimientos analiticos constan de tres pasos: la

Plan de muestreo | seleccion de la muestra, la preparacién de la muestra y la cuantificacion.
El limite de aceptacion y rechazo es una tolerancia generalmente igual al
nivel maximo del Codex.

il Los alimentos y otros materiales se suelen clasificar en funcion de su calidad; a veces los distintos niveles de

calidad se conocen como clases/categorias.
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Muestra La cantidad de producto extraido de un Unico sitio al azar del lote o
incremental sublote.

El total combinado de todas las muestras incrementales extraidas del lote

Muestra total
0 sublote.

La menor cantidad de un producto alimenticio molido u homogeneizado
en un dispositivo apropiado. La muestra de laboratorio puede ser una
Muestra de porcién de la muestra total o la muestra total entera. Si la muestra total es
laboratorio mayor que la muestra de laboratorio, esta se eliminara al azar de la
muestra total a fin de asegurar que la muestra de laboratorio sigue siendo
representativa del sublote analizado.

Una porcidn de la muestra de laboratorio molida u homogeneizada. Toda
la muestra de laboratorio se debera moler u homogeneizar en un
dispositivo apropiado. Se extraera aleatoriamente una porcion de la
muestra de laboratorio molida u homogeneizada para analizarla.

Porcién analitica

4.4.4 Elaboracién de planes generales de muestreo de productos a granel

En el caso mas simple, como la inspeccion de productos a granel manufacturados, los lotes a menudo se
pueden considerar homogéneos, lo que permite utilizar los planes estandar de inspeccion por atributos o
variables, haciendo ajustes para tener en cuenta la incertidumbre en la medicién analitica cuando proceda.

Por otro lado, algunos productos a granel, como las partidas de cereales y otras materias primas, no se
pueden considerar homogéneos (véase la Seccidn 3.2.7). Se requieren técnicas especiales para esta
situacién, pero los métodos estadisticos son complejos y en estas Directrices solo se proporciona una
descripcion general.

Es dificil verificar la homogeneidad de los lotes de productos a granel y, por lo general, se requiere un gran
namero de muestras. Ademas, con frecuencia resulta dificil realizar un muestreo aleatorio a partir de un lote
entero de producto a granel. Como precaucion, cuando no sea posible suponer o comprobar la homogeneidad
de un lote, este se debera tratar como si no fuera homogéneo.

El enfoque general para muestrear lotes heterogéneos de productos a granel es que un lote se considera un
conjunto de segmentos (estratos) mas pequefios, cada uno de los cuales es mas homogéneo que el lote
completo. Esto permite que los procedimientos de muestreo habituales basados en muestras aleatorias se
apliquen dentro de cada segmento, ya que la heterogeneidad ahi tendra un efecto menor.

El procedimiento basico de muestreo e inspeccion se puede describir de la siguiente manera:
o se eligen aleatoriamente los segmentos de los que se deben tomar los incrementos;
e se eligen varios incrementos al azar de cada segmento elegido;

e losincrementos de cada segmento se pueden combinar a veces para formar una muestra compuesta,
que se mezcla concienzudamente;

e setoma una o mas submuestras de cada muestra compuesta;

e se analizan estas submuestras;

e se decide la aceptabilidad del lote sobre la base de un criterio de aceptacion.
4.4.5 Planes por atributos para productos a granel

En la elaboracion de planes por atributos para productos a granel deben tenerse en cuenta los siguientes
aspectos:

e habra heterogeneidad vy, por lo tanto, los planes estandar de muestreo por atributos para lotes
homogéneos no serdn apropiados, ya que no ofrecen una proteccibn adecuada para los
consumidores;

e la heterogeneidad puede resolverse o bien teniendo en cuenta la correlacion dentro del lote cuando
se elabora el plan de muestreo o bien dividiendo el lote en segmentos mas homogéneos y utilizando
técnicas de muestreo estratificado. En cualquiera de los dos casos, se necesita un estudio preliminar
para estimar la correlacion y la variacion entre los segmentos;

e los planes propuestos deben ser validados utilizando diferentes modelos estadisticos para el
comportamiento del nivel de no conformidad dentro del lote, a fin de asegurar la robustez frente a
diferentes niveles de correlacion.
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4.4.6 Planes por variables para productos a granel

Normalmente, la variacion total observada dentro de un lote de productos a granel consta de varios
componentes debido a la variacion existente entre los segmentos y dentro de los mismos, a la preparacion
de la muestra (por ejemplo, el submuestreo), la realizacion del andlisis y otras causas.

Los planes de muestreo para productos a granel, especialmente los planes de costo 6ptimo, pueden
elaborarse de manera mas eficaz con el conocimiento previo de los diferentes componentes de variacion que
existen dentro de los lotes. Es deseable que se lleve a cabo una investigacion preliminar de la variacion antes
de elaborar cualquier plan.

Se recomienda disponer de un minimo de 10 muestras por segmento para estimar la variabilidad dentro del
lote, si el criterio de aceptacion prevé promediar los resultados de mdultiples analisis, las muestras de
laboratorio se deberan analizar por lo menos por duplicado para poder estimar el componente de
incertidumbre en la medicion relacionado con la repetibilidad, a menos que se disponga de una estimacion
procedente de otras fuentes como un estudio de validacion de métodos.

Ejemplo

En la Norma general para los contaminantes y las toxinas presentes en los alimentos y piensos (CXS 193-1995)° se
muestra el desglose de la variacion total de las aflatoxinas en los frutos secos, con especial atencion al muestreo y a
la preparacion y el analisis de la muestra; la variacion debida al muestreo incluye tanto la variacion entre segmentos
como dentro de ellos. Cabe sefalar que las disposiciones para las aflatoxinas se expresan en funcién de los niveles
medios en un lote.

Cuadro 1. Variaciones?® asociadas con el procedimiento de prueba de la aflatoxina para cada una de las nueces

Procedimiento de Almendras Avellanas Pistachos Nueces brasilefias con
a prueba cascara
Muestreo™® S% = (7 730/ns) 5.759C"=*" S% = (10 000/ns) 4.291C*** | S2%, =8 000/ns) 7.913C"#% | s.2 = (1 850/ns) 4.8616C"=*
d Preparaciond S, = (100/nss) 0.170C" % S%; = (50/nss) 0.021C"** S%; = (25/nss) 2.334C"52 | 5.2 = (50/nss) 0.0306C%2
e la muestra
experimental
s, =(1/n) 0.0164C"'"7
Analitico® 2. = (1/na) 0.0484C*° % = (1/na) 0.0484C3° 2. = (1/na) 0.0484C3° or
FAPAS
sa2 = (1/n) 0.0484C2°
Variacién total S2+ stp + 82, S2 + stp + 2, S2 + stp +82, S+ stp +82,

52, Sszp y S2 indican la varianza asociada a los pasos de muestreo, preparacién de la muestra y andlisis,
respectivamente.

Un plan de muestreo se define en funciéon del tamafo de la muestra de la muestra de laboratorio “ns”, el
tamano de la porcion analitica “nss” y el numero de alicuotas “na” (esto es, el nUumero de muestras
analiticas tomadas de cada submuestra). La informacién de este cuadro se puede utilizar para elaborar un
plan de muestreo 6ptimo en términos de costo total para un riesgo del consumidor especifico a cualquier
concentracion “C” dada. Obviamente, deben conocerse los costos asociados a cada paso para obtener un
plan de costo 6ptimo.

Dado que los productos a granel son continuos, se pueden mezclar partes de cada muestra para formar una
muestra compuesta, que se analizara después una sola vez, en lugar de tener que realizar numerosos analisis
de muestras individuales. Esta es una manera fisica de crear una muestra representativa del contenido medio
de un lote o segmento. Este contenido medio provoca una reduccion de la variacién aparente, lo que significa
gue puede ser necesario ajustar el criterio de aceptacién para las evaluaciones con respecto a los limites
mMinimos 0 maximos.

Obsérvese, no obstante que el uso de muestras compuestas afiade complejidad a la elaboracién de una
estrategia general de muestreo debido a la complejidad estadistica de elaborar el modelo del proceso de
mezcla. Suponer que los compuestos formados por numerosas porciones individuales pueden mezclarse por
completo puede ser poco realista.
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4.4.7 Planes por variables para el nivel medio

Los planes de muestreo para productos a granel se utilizan a menudo con la finalidad de evaluar la
conformidad del nivel medio de una caracteristica. En algunos casos, como en los planes de muestreo para
determinar el contenido de aflatoxinas que figuran en la Norma general para los contaminantes y las toxinas
presentes en los alimentos y piensos (CXS 193-1995)°, estos planes se utilizan en combinacién con
compensaciones (véase la Seccién 3.2.3) a fin de proteger al consumidor.

Existen otros procedimientos para la inspeccién del nivel medio de un lote ademas de los contenidos en la
norma ISO 107250 que toman en consideracion los costos con el fin de obtener planes que sean econémicos
de aplicar, si bien es posible que no sean adecuados en los casos en que se requiera una determinacion mas
precisa del nivel medio.

Los planes para la evaluacidn del nivel medio también pueden aplicarse cuando el producto se homogeneiza
mediante mezcla o procesamiento adicional.

4.4.8 Planes por variables para el porcentaje de elementos no conformes (limites minimo o0 maximo)

La estrategia es similar a la de la elaboracion de planes por variables para la evaluacion del nivel medio,
excepto que se debe hacer un ajuste adicional para tener en cuenta la variacién dentro del lote, obtenible del
andlisis estadistico descrito en la Seccion 4.4.5. Un enfoque mas simple consiste en estimar la variacion
presente en el lote como la variacion entre los segmentos, tomando una muestra de cada segmento y
analizandola por duplicado a fin de poder introducir el ajuste para tener en cuenta la incertidumbre en la
medicién, aunque esto no proporcionara ninguna informacion sobre otros componentes de la variacion:

e el criterio de aceptacién tiene la misma forma que un plan por variables convencional aplicado a lotes
homogéneos;

e el nimero de muestras n y la constante de aceptabilidad k pueden hallarse mediante ensayo y error,
evaluando las probabilidades de aceptacién de diversos modelos alternativos para el comportamiento
de la caracteristica contenida en el lote. Ello debe tener en cuenta que la formacién de los segmentos
podria no reflejar la disposicién del producto no conforme dentro del lote.

4.49 Planes por variables para proporciones composicionales (incertidumbre en la medicién
insignificante)

Las caracteristicas composicionales suelen constituir medidas de calidad para los productos a granel. Por
ejemplo, el porcentaje de grasa de leche, con un limite minimo del 26 %, constituye una medida de calidad
principal para la leche en polvo™.

Las proporciones composicionales, también denominadas “fracciones de masa”, se caracterizan porque se
expresan en unidades de medida como el porcentaje de masa (mg/kg, pg/100 g y similares), que son,
estrictamente hablando, nimeros adimensionales entre Oy 1.

Se pueden elaborar modelos para las fracciones composicionales utilizando la distribucion beta. Los planes
de muestreo por variables basados en la distribucién normal solo pueden ser aproximados para las
proporciones composicionales y pueden dar lugar a un mayor riesgo para el consumidor de lo deseado.

Los planes de muestreo para las proporciones composicionales se definen mediante dos parametros: m, que
es el nimero de muestras que se tomaran del lote, y k, que es la constante de aceptabilidad definida de la
misma manera que para los planes habituales de muestreo por variables. Con el fin de elaborar este tipo de
planes, ademas de la calidad del riesgo del consumidor, la calidad del riesgo del productor, etc., se requiere
una estimacion del “parametro de precision” de la distribucién beta, indicado con 6. Esta estimacién se puede
obtener a partir del analisis de los datos histéricos.

Cuando se usan estos planes, las m muestras se toman del lote se pueden analizar individualmente o de
manera conjunta (combinadas, bien mezcladas, etc.) para formar una muestra compuesta que solo haya que
analizar una vez.

El nivel medio P se toma o bien como la media de los m resultados del andlisis de las muestras individuales
o bien como el resultado Unico del analisis de la muestra compuesta.

Una caracteristica de la distribucion beta es que su desviacién estandar depende del nivel medio, lo que
permite realizar una evaluacion utilizando un solo analisis de una muestra compuesta tomada del lote. La
desviacion estandar se calcula mediante la formula:

s=P(1—-P)/6

ix Norma para las leches en polvo y la nata (crema) en polvo (CXS 207-1999).
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donde 6 es el parametro de precisién de la distribucién beta, estimado a partir de datos histéricos (véase mas
arriba).

El lote se acepta respecto de un limite superior U siempre y cuando P +k xs < U y de manera similar
respecto de un limite inferior.

5 Error de inspeccion e incertidumbre en la medicion

El error de inspeccion esta relacionado con la inspeccion por atributos y la incertidumbre en la medicién lo
esta con la inspeccién por variables.

Cuando la incertidumbre en la medicion analitica y el error de inspeccion no son insignificantes pueden afectar
a las probabilidades de aceptacién de un plan de muestreo. En consecuencia, en estos casos se deberan
tener en cuenta en la inspeccién por muestreo.

Se ha demostrado que, en la teoria, la incertidumbre en la medicién analitica y los errores de inspeccion
afectan al riesgo del productor mas que al de consumidor, esto es, el aumento del riesgo del productor
(rechazar un lote de calidad aceptable) supera el aumento del riesgo del consumidor (aceptar un lote de
calidad inaceptable). Por consiguiente, en favor de la equidad, es importante que se hagan los ajustes
apropiados para tener en cuenta los errores medicion e inspeccidn que no sean insignificantes.

Los planes de muestreo de aceptacion se pueden elaborar para que tengan en cuenta la incertidumbre en la
medicién analitica y el error de inspeccion cuando estos no sean insignificantes.

5.1 Planes por atributos

En el contexto de los planes por atributos, el “error de inspeccion” se refiere a errores aleatorios que consisten
en clasificar errbneamente elementos conformes como no conformes y viceversa.

Los errores de inspeccién ocurren cuando se analiza un elemento para comprobar su conformidad, y pueden
ser causados por errores humanos, errores instrumentales o cualquier otro error relacionado con la medicion:

Existen dos tipos de error de inspeccion:
e Los errores de Tipo | (e1) ocurren cuando los elementos conformes se clasifican como no conformes.
e Loserrores de Tipo Il (e2) ocurren cuando los elementos no conformes se clasifican como conformes.

Cuando hay errores de inspeccién, estos generalmente causan un mayor aumento del riesgo del productor
gue del riesgo del consumidor. Para un plan de muestreo simple, los errores de Tipo | (e1) tienen un mayor
efecto en la curva caracteristica operativa que los errores de Tipo Il (e2).

La relacion entre la fraccion verdadera no conforme p y la fraccién observada no conforme pe es la siguiente:

pe=e;(1—p)+ (1—e)p

Las repercusiones de los errores de inspeccidn son particularmente marcadas en los planes con nimero de
aceptacion cero.

5.1.1 Errores de inspeccion conocidos

Si los errores de clasificacién son conocidos y se dispone de una estimacién precisa de estos, por ejemplo, a
partir de un estudio de validaciéon de métodos, las estimaciones de los errores de Tipo | y Tipo Il se podran
utilizar para elaborar un plan de muestreo que permita mantener los riesgos del productor y del consumidor
en los niveles especificados. Esto conllevara inevitablemente que se tenga que aumentar el tamafio de la
muestra.

5.2 Planes por variables

La incertidumbre en la medicion proporciona informacion sobre el intervalo de valores que podrian atribuirse
razonablemente al mensurando. Como tal, constituye una importante medida de la calidad o la fiabilidad de
un resultado analitico.

En las Directrices sobre la incertidumbre en la medicién (CXG 54-2004)% encontrara una explicacion mas
completa de la incertidumbre en la medicion.

Cabe sefialar que el concepto de incertidumbre en la medicién tal como se entiende habitualmente (y como
se explica en las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion [CXG 54-2004])5iErort Marcadorno definido; ge
efiere a una Unica determinacion realizada en una Unica muestra. Esto es apropiado para la evaluacion de la
conformidad, pero no para el muestreo de aceptacion (véase la Seccién 2.2). Lo mismo ocurre con el
procedimiento que se ilustra en la Figura 1 de las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion (CXG 54-
2004)5. En relacion con el muestreo de aceptacién, es importante tener en cuenta que los distintos
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componentes de la incertidumbre en la medicion se manifiestan en los procedimientos de muestreo y célculo
utilizados. Esto se aborda a continuacion, en la Seccion 5.2.4.

Los términos “insignificante” y “no insignificante”™ se emplean para indicar si se deben hacer ajustes o no para
tener en cuenta la incertidumbre en la medicién en los planes de muestreo de aceptacion. En la serie de
normas ISO 39518, la incertidumbre en la medicién se considera no insignificante si es superior al 10 % de la
desviacién estandar del proceso. En lo que respecta a la inspeccién de lotes aislados, se puede aplicar el
mismo criterio, pero sustituyendo la desviacion estandar del proceso por la desviacion estandar del “lote”
(véase la Seccion 3.2.6). No obstante, la Ginica manera definitiva de evaluar si se requiere un ajuste para tener
en cuenta la incertidumbre en la medicién es examinar la curva caracteristica operativa del plan de muestreo
propuesto en presencia de la incertidumbre en la medicién (véase la Seccion 2.3.1).

5.2.1 Incertidumbre en la medicién

Con el fin de aclarar la importancia de la incertidumbre en la mediciéon en el muestreo de aceptacion, es
necesario establecer una distincion entre la incertidumbre en la medicion “analitica” y el “componente de
muestreo” de la incertidumbre en la medicion (total). Empezamos reproduciendo la siguiente definicion de la
Seccion 7 de las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion (CXG 54-2004)5:

Una muestra de laboratorio es una muestra preparada (a partir del lote) para su envio al laboratorio y
destinada a la inspeccién o ensayo.

Toda fuente que contribuya a la incertidumbre en la medicién antes de que la muestra de laboratorio llegue al
laboratorio se puede considerar un componente de la incertidumbre en la medicién, a saber:

e el procedimiento de muestreo y su aplicacién;

e lavariacién de la caracteristica de interés dentro del lote;

e la persona o personas que realicen el muestreo;

e los pasos del submuestreo (que dan lugar a la muestra de laboratorio);

e la contribucién de las condiciones de almacenamiento y transporte (antes de que la muestra de
laboratorio llegue al laboratorio).

Toda fuente que contribuya a la incertidumbre del laboratorio se podra considerar un componente de la
incertidumbre en la medicion analitica, por ejemplo:

e los pasos del submuestreo llevados a cabo en la muestra de laboratorio, como tomar una muestra de
ensayo, una porcion analitica, etc.;

e la preparacion de la muestra;

e la contribucién de las condiciones de almacenamiento (en el laboratorio);
e los pasos analiticos;

e los procedimientos de laboratorio.

Al determinar la incertidumbre en la medicion, es importante tener en cuenta todas las contribuciones
importantes, incluidas todas las que procedan del muestreo y el andlisis.

Importancia de la incertidumbre en la medicion en el muestreo de aceptacion

La finalidad del muestreo de aceptacién es decidir si se acepta o se rechaza un lote objeto de inspeccion
mediante la aplicacion de un criterio de aceptacion. La aplicacién del criterio de aceptacién suele incluir una
estimacion de la desviacion estandar del lote, que es una medida de la variacién aleatoria de la caracteristica
dentro del lote objeto de inspeccion. Es importante asegurarse de que la estimacion de la desviacién estandar
del lote no se vea afectada por las fuentes de incertidumbre. En consecuencia, la importancia de la
incertidumbre en la medicion en el muestreo de aceptacion se puede describir de la siguiente manera:

La incertidumbre en la medicion puede afectar a la estimacién de la desviacién estandar del lote. Si
este efecto no es insignificante y, por ende, afecta a los riesgos del consumidor y del productor, la
estimacion de la desviacion estandar del lote se deberé corregir para la incertidumbre en la medicién
no insignificante.

X También se utiliza el término “significativo”.
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En teoria, la estimacion de la desviacion estandar del lote puede verse afectada por los componentes de la
incertidumbre en la medicién relativos al muestreo y al analisis. No obstante, cabe sefialar que, si bien la
incertidumbre analitica siempre engrosara la estimacion de la desviacion estandar del lote, el efecto de los
componentes del muestreo puede aumentar su valor o reducirlo. Por este motivo, se puede considerar mas
facil corregir la estimacion de la desviacion estandar del lote para tener en cuenta la incertidumbre analitica,
que siempre consistira en “restar” la contribucién de la incertidumbre, que corregirla para tener en cuenta los
componentes de la incertidumbre relacionados con el muestreo. Es por ello que este documento de
orientacién se centra en la correccion de la incertidumbre “analitica” no insignificante. No obstante, se debe
garantizar que los procedimientos de muestreo son adecuados. Es conveniente utilizar procedimientos de
muestreo aleatorio basados en principios estadisticos o procedimientos de muestreo validados. Asimismo,
cabe sefalar que se podran pasar por alto los efectos de la incertidumbre analitica o de muestreo en la
estimacion de la desviacion estandar del lote siempre y cuando la desviacion estandar correspondiente sea
inferior al 10 % de la desviacion estandar del lote.

En las siguientes secciones (véase la Seccion 5.2.6) se abordan los procedimientos para corregir la
desviacion estandar del lote cuando la incertidumbre en la medicién analitica y la incertidumbre del muestreo
no son insignificantes.

5.2.2 Examen general del sesgo

La incertidumbre en la medicién consta, por un lado, de los componentes que reflejan los efectos aleatorios
(que varian aleatoriamente con cada resultado de los analisis) y, por otro, de los componentes que reflejan
los efectos sistematicos (que permanecen constantes en todos los resultados analiticos).

Al efecto sistematico se lo suele denominar “sesgo”.

En principio, si se observa un sesgo, este se corrige, y es la incertidumbre de la correccién del sesgo lo que
se tiene en cuenta en la incertidumbre en la medicion.

En la practica, un sesgo puede afectar a los resultados analiticos incluso después de haber introducido la
“correccion del sesgo”. Esto es asi, por ejemplo, si la correccién del sesgo es adecuada para una matriz
determinada, pero no para otra.

Pueden existir varias fuentes de sesgo. El propio método analitico puede estar sesgado. Asimismo, el sesgo
de método puede variar de una matriz a otra. En este sentido, se pueden observar los efectos de la matriz (o
“sesgo de la matriz”). El sesgo de método puede variar de un laboratorio a otro. En este sentido, se pueden
observar los efectos del laboratorio (0 “sesgo del laboratorio”). Por ultimo, también se puede producir un sesgo
del muestreo, por ejemplo, si un determinado procedimiento de muestreo subestima sistematicamente la
media o la desviacidn estandar del lote.

Con frecuencia se puede obtener una estimacién de la magnitud de un sesgo incluso sin tener informacion
relativa al “valor verdadero”. Por ejemplo, el componente “entre laboratorios” de la precisién de la
reproducibilidad, calculado a partir de los datos obtenidos en un estudio colaborativo y que generalmente se
expresa como una desviacién estandar, permite caracterizar la magnitud del sesgo de laboratorio. De igual
forma, existen procedimientos para estimar el sesgo del laboratorio a partir de datos de control de calidad o
resultados de pruebas de aptitud que se pueden utilizar para caracterizar la magnitud del sesgo del
laboratorio.
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En el siguiente diagrama se muestra la distribucion y el porcentaje de elementos no conformes de un lote en
el caso de que no existan ni efectos aleatorios ni sesgo (considerado un plan “sin errores”) y las consecuencias
qgue pueden tener los efectos aleatorios y el sesgo en la distribucion observada y el porcentaje aparente de
elementos no conformes en un lote. Por consiguiente, en el diagrama se muestran las consecuencias que los
efectos aleatorios y el sesgo pueden tener en la probabilidad de aceptacion de un lote, a menos que dichos
efectos sean debidamente tenidos en cuenta.

Sin incertidumbre en la medicién Con incertidumbre en la medicién

~—Distribucion real ' ' = Distribucién real
* = “Limite de especificacion " Distribucién observada

Limite de especificacion

Cantidad no conforme observada
(Error aleatorio real del plan de
distribucién)

Frecuencia relativa
Frecuencia relativa

Cantidad no conforme real

Nivel Nivel

5.2.3 Enfoque de arriba hacia abajo para determinar la incertidumbre de medicién: el modelo de la
norma ISO 5725-211

En muchos casos, la estimacion de la incertidumbre en la medicién analitica esta respaldada por los datos de
precisién obtenidos en un estudio entre laboratorios (colaborativo) de validacion de métodos, calculados a
partir de la simple formulacién que figura en las normas 1SO 5725-112 e I1SO 5725-213, Esta formulacién
permite calcular dos componentes de la precision:

un componente que refleja los “efectos aleatorios” en condiciones practicamente idénticas en un
laboratorio determinado, conocido como el componente de repetibilidad;

un componente que refleja el “sesgo del laboratorio”, conocido como el componente entre laboratorios.

El modelo estadistico subyacente no es el modelo mas general¥, pero muchos estudios colaborativos se
llevan a cabo de conformidad con la norma ISO 5725-211, Por este motivo, en las siguientes secciones se
volveran a tratar los dos componentes de la formulacion de la norma 1SO 5725-2.

Nota: el componente entre laboratorios que figura en la norma ISO 5725-21! caracteriza el intervalo del sesgo
del laboratorio en condiciones de repetibilidad. La norma ISO 5725-313 comprende otras formulaciones, lo que
permite hacer una estimacién separada de la precision de repetibilidad, la precision intermedia (efectos
factoriales) y el sesgo residual del laboratorio.

5.2.4 El criterio de aceptacion
El criterio de aceptacién en un plan por variables suele tomar la forma
Xx+k-s<USL,

donde x es el valor medio de los resultados analiticos obtenidos de la inspeccion, s es la desviacion estandar
y USL es el limite superior de especificacion.

En condiciones ideales, la desviacién estandar s es una medida fiable de la variacion de la caracteristica de
interés dentro del lote. Sin embargo, en la practica, s puede incluir otros componentes, como la incertidumbre
en la medicién analitica.

e Elvalor medio x se calcula a partir de varios resultados analiticos. Cuando se toma en consideracion
la incertidumbre en la medicion en el criterio de aceptacion, es necesario considerar como afecta el
nivel medio a los diferentes componentes de la incertidumbre en la medicién analitica.

X Para obtener mas informacion sobre los enfoques de arriba hacia abajo, véanse las Directrices sobre la

incertidumbre en la medicion (CXG 54-2004).
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En lo que concierne a los dos componentes del modelo de la norma 1ISO 5725-2'! mencionado antes:
e promediar n resultados analiticos reducira el componente de repetibilidad en un factor de sqrt(n);
e sin embargo, promediar n resultados analiticos no reducira el componente entre laboratorios.

En ausencia de variabilidad fundamental, la desviacion estandar de un lote calculada a partir de un “Unico”
resultado analitico de una muestra compuesta “bien mezclada” obtenida a partir de n incrementos se reducira
en sqrt(n).

5.2.5 El sesgo del laboratorio en el muestreo de aceptacion
En relacion con el muestreo de aceptacion, cabe sefialar lo siguiente:

e Sise dispone de informacién referente al sesgo de laboratorio en forma de una desviacién estandar
entre laboratorios obtenida en un estudio entre laboratorios realizado de conformidad con la norma
ISO 5725-211, durante la inspeccion del lote las mediciones se deberan tomar en condiciones de
repetibilidad y tomando en cuenta el sesgo, representado por la desviacion estandar entre
laboratorios, en el plan de muestreo.

e Los efectos de la matriz (la variacion del sesgo entre matrices en el alcance del método) pueden
afectar a los resultados analiticos de forma diferente en laboratorios distintos (véanse las
secciones 10, 12 y 15 de las Directrices sobre la incertidumbre en la medicion [CXG 54-2004]°). Ello
significa que una estimacion de la variacion entre laboratorios puede ser valida para una determinada
matriz, pero no para otra. La estimacién del sesgo en diferentes matrices se puede obtener mediante
un experimento interno. Si se dispone de dicha estimacion, esta se debe tener en cuenta en el plan
de muestreo.

Si se dispone de una estimacion de la desviacion estandar entre laboratorios, es importante considerar si
dicha estimacién es una caracterizacion fiable de la variacion del sesgo del laboratorio, en el sentido de que
la estimacién se haya obtenido a partir de los datos de una cantidad suficientemente grande de laboratorios

(véanse las secciones 16, 17 y 18 de las Directrices sobre la incertidumbre en la medicién [CXG 54-2004]ETo'M
arcador no definido.)_

5.2.6 Variacion dentro de un mismo elemento

En el caso de los lotes integrados por elementos discretos, hay una fuente de incertidumbre a la que se debe
prestar especial atencion: la variacion dentro de un mismo elemento. Generalmente, se obtiene un valor
de medicién por elemento y la desviacion estandar del lote se calcula a partir de estos valores especificos de
cada elemento. Cada valor de medicion trata de representar la concentracion media del elemento en cuestion.
Sin embargo, la desviacion estandar del lote calculada de esta manera puede verse engrosada por la variacién
dentro de un mismo elemento. Hay que considerar dos casos:

Caso 1: submuestreo previo a la llegada de la muestra al laboratorio

En este caso, hay un paso de submuestreo entre la seleccion del elemento y la llegada de la muestra de
laboratorio al laboratorio que provoca desviaciones no insignificantes entre las muestras de laboratorio de un
Gnico y mismo elemento (si se han tomado varias muestras de laboratorio del mismo elemento). Obsérvese
gue, en este caso, la desviacién estdndar del lote se vera engrosada por un componente de la incertidumbre
en la medicién relacionado con el muestreo (y no con el analisis). Corregir este tipo de sobreestimacion de la
desviacién estandar del lote presenta problemas de practicabilidad y no se suele contemplar. En estas
directrices, este caso se menciona solo para dar una vision completa.

Caso 2: submuestreo en el laboratorio

En este caso, el submuestreo dentro del laboratorio provoca desviaciones no insignificantes entre las
porciones analiticas tomadas de la misma muestra de laboratorio (elemento). Conceptualmente, este
componente de la incertidumbre en la medicién es mas analitico que de muestreo. Por lo tanto, se podra
obtener una estimacién mediante un disefio experimental “duplicado”, que consiste en analizar dos porciones
analiticas por cada muestra de laboratorio (elemento). Si se lleva a cabo un estudio de validacion a partir de
material de referencia certificado, tal vez no sea posible obtener una estimacion de este componente. Ademas,
dependiendo del contexto, este componente se podra o no considerar parte de la precisién de un método
determinado. En consecuencia, en algunos casos no sera posible estimar este componente en absoluto o tal
vez solo se pueda obtener mediante estudios realizados para determinar la incertidumbre del muestreo en
lugar de la incertidumbre analitica.
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5.2.7 Ausencia de sesgo del laboratorio

Con vistas a realizar estimaciones no sesgadas, la estimacion de la desviacién estandar del lote se debe
corregir para tener en cuenta cualquier incertidumbre en la medicién no deseada y los componentes del
submuestreo (tal como se describe en el Caso 2 de la seccion anterior). En ausencia de sesgo del laboratorio,
esto se puede lograr mediante un procedimiento relativamente sencillo.

Si se puede suponer que:
e el sesgo es insignificante;
e la caracteristica sigue una distribuciéon normal en el lote objeto de inspeccion;
o los efectos de repetibilidad siguen una distribucién normal;

se podra aplicar el enfoque siguiente.

La desviacion estandar s se ajusta “restando” la desviacién estandar que representa el componente de la
incertidumbre en la medicion relacionado con la repetibilidad u:

séj = s? —u?. La desviacion estandar ajustada se utiliza en el criterio de aceptacion:

X + ks, < USL. Sila incertidumbre en la medicion es superior a s, la desviacion estandar ajustada se fija en
cero.

Si no existe variacion de submuestreo, el procedimiento descrito sera adecuado.

Si la desviacién estandar del lote se ve engrosada por un componente de submuestreo y u refleja este
componente, el procedimiento descrito sera adecuado.

Si la desviacion estandar de lote se ve engrosada por un componente de submuestreo (como se describe en
el Caso 2 de la seccion a) y u “no” refleja este componente, se podra utilizar otro enfoque para ajustar la
desviacion estandar del lote tanto para la repetibilidad como para la variacién entre submuestras. En
particular, si todos los elementos se analizan por duplicado, la incertidumbre en la medicion se podra ajustar
para tener en cuenta tanto la variacion del submuestreo como la repetibilidad. En este caso, la desviacion
estandar observada s calculada a partir de los todos los datos se ajustara restando la cantidad %u?, donde
u es la desviacién estandar de las diferencias entre los resultados de cada par de muestras duplicadas:

Saj = §% = You?.

5.2.8 Presencia de sesgo del laboratorio

Consideremos el caso en que se dispone de una estimacion de la variacién entre laboratorios, por ejemplo,
obtenida en un estudio de validacion realizado previamente conforme e la norma I1SO 5725-212,

Esta estimacion se considera una medicion del sesgo del laboratorio y se tendra en cuenta en el plan de
muestreo.

Si el sesgo del laboratorio es relativamente pequefio, se podran realizar ajustes utilizando las técnicas
descritas en el Anexo B de la norma ISO 3951-61°. Se supone que los efectos de la repetibilidad y los del
sesgo de laboratorio, asi como la caracteristica, se distribuyen normalmente. Aunque el criterio de aceptacion
tiene la misma forma que en los otros planes por variables sin errores, en algunas circunstancias puede que
no sea posible encontrar un plan de muestreo (el nimero de muestras n y la constante de aceptabilidad k)
gue controle el riesgo del productor y del consumidor de la manera deseada.

Si el sesgo del laboratorio (esto es, la estimacion de la variacién entre laboratorios) es demasiado grande
para aplicar el procedimiento descrito en la norma ISO 3951-6, el limite de especificacion ajustado USLgq;
se debera calcular como USL,; = USL — q - 5y,

donde s; es la estimacion de la variacion entre laboratorios (expresada como desviacion estandar) y q es el
cuantil apropiado. Si se dispone de una estimacién de la variacion del sesgo entre matrices s,,q¢riz, €l limite
de especificacion ajustado se debera calcular como:

USLq; = USL — q " \/S1* + Siatriz®-
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5.2.9 No conformidad fraccional

Si la caracteristica no sigue una distribucion normal (véase la Seccion 3.2.5), se podran utilizar los planes
basados en la no conformidad fraccional para tener en cuenta la incertidumbre en la medicion analitica.

La no conformidad fraccional de una muestra se puede considerar como la probabilidad de que el valor
verdadero de la muestra supere el limite de especificacion, teniendo en cuenta cualquier incertidumbre en la
medicion presente.

Un plan de muestreo basado en el principio de ajuste de la no conformidad fraccional se define mediante
dos nimeros: n (el numero de muestras que se tomaran) y Ac (el limite maximo de aceptacion para la
aceptacion del lote). Estos dos nimeros se determinan de la misma manera que en otros tipos de planes, es
decir, considerando los riesgos permisibles en la calidad del riesgo del productor y del consumidor. Para
elaborar estos planes también se requiere informacién adicional sobre el cociente entre la incertidumbre en
la mediciéon y la desviacién estandar del lote.

Se aceptara un lote siempre que la suma de los valores de la no conformidad fraccional de las muestras
individuales no supere el limite maximo de aceptacion

n
Z FNC; < Ac
i=1

donde FNC; es el valor de la no conformidad fraccional de la iésma muestra (i = 1...n).

Se prefiere utilizar el ajuste basado en la no conformidad fraccional a adoptar otros enfoques en los que las
muestras se clasifiquen como conformes y no conformes respecto de un limite de especificacién o “mas alla
de toda duda razonable” tomando en cuenta la incertidumbre en la medicién. Estos enfoques necesitan mas
muestras, no controlan de forma Gptima los riesgos del productor y el consumidor y es necesario someterlos
a evaluacion.

6 Otros asuntos relacionados con el muestreo
6.1 Muestreo fisico

La teoria del muestreo (véase la Seccién 4.4.2) se basa en procedimientos que representan las buenas
practicas para el muestreo fisico de un lote de manera no sesgada. Estos procedimientos de muestreo deben
seguirse con respecto a cada muestra individual tomada de un lote y cualquier mezcla y submuestreo
posterior, etc., teniendo en cuenta que generalmente se requiere mas de una sola muestra en los planes de
muestreo de aceptacion. Se debe hacer referencia a las normas ISO u otras normas especificas relativas al
producto a fin de obtener informacién detallada de los procedimientos de muestreo de los distintos productos.
El cumplimiento de los procedimientos de muestreo indicados puede ser un requisito legislativo o
reglamentario en el caso de algunos productos en algunas jurisdicciones.

6.1.1 Muestreo aleatorio

En el caso de los lotes integrados por elementos discretos, el muestreo aleatorio implica que cada elemento
tiene las mismas posibilidades de ser seleccionado en la muestra. El supuesto del muestreo aleatorio permite
calcular la caracteristica de operacion; desviarse del muestreo aleatorio podria significar que el plan no
controla los riesgos del productor o del consumidor como podria haberse previsto. En muchos casos el
muestreo sistematico, es decir, la toma de muestras a intervalos regularmente espaciados en un lote, sera
suficiente para sustituir un muestreo aleatorio verdadero.

Es comun que los lotes se encuentren “estratificados”. Los elementos individuales pueden estar envasados
en cajas y puede que algunas (pero el mismo nimero) de estas cajas de menor tamafio se encuentren
empaquetadas en una caja mas grande y que algunas (aunque el mismo niimero) de estas cajas mas grandes
se encuentren embaladas en un palé. La seleccion de una muestra aleatoria de n elementos tendria lugar de
la siguiente manera:

e se seleccionan n palés de entre el nUmero de palés que integran el lote (el mismo palé se puede
seleccionar mas de una vez);

e se selecciona al azar una caja grande de cada lado de los palés seleccionados;

e se selecciona una caja de menor tamafio de cada una de las cajas mas grandes que se hayan
seleccionado;

e  por ultimo, se selecciona un elemento individual de cada una de estas cajas mas pequefias. Estos
elementos constituyen la muestra que se analizard o examinara.
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En el caso de los productos a granel, tomar una muestra aleatoria es mas dificil. Muchos lotes de productos
a granel pueden considerarse como una coleccion de segmentos; se emplea un muestreo aleatorio
estratificado en el cual, en el caso mas simple, los segmentos se seleccionan al azar de entre el niUmero total
de segmentos y luego se toma una muestra aleatoria de incrementos dentro de cada segmento que se haya
elegido.

Esto se trata con mas detalle en la Seccién 4.4.

En principio no hay necesidad de realizar un muestreo aleatorio para fluidos o productos a granel bien
mezclados; sin embargo, el muestreo aleatorio puede usarse aun asi, como precauciéon contra la
heterogeneidad o por razones de procedimiento.

6.1.2 Muestreo por conveniencia

El muestreo por conveniencia a menudo se denomina muestreo pragmatico. Este método consiste en tomar
muestras y, a veces, una sola muestra de una parte de una poblacion que resulta practica para muestrear, y
se suele utilizar debido a su bajo costo. Es una forma de muestreo especial que a veces se usa en pruebas
piloto.

Por lo general, el muestreo por conveniencia presenta mas desventajas que ventajas. Existe la posibilidad de
gue se produzca un error de muestreo y de que la poblacién no esté debidamente representada y, ademas,
el uso del muestreo por conveniencia podria generar conflictos al no ser un procedimiento ni equitativo ni
valido.

6.2 Lotes heterogéneos

Si bien en la Seccién 3.2.4 se examinan las condiciones en las que un lote se puede considerar homogéneo,
en la presente seccién se aborda la cuestién de cémo gestionar los casos de lotes heterogéneos formados
por elementos discretos. Para obtener mas informacion sobre el muestreo de lotes heterogéneos formados
por productos a granel, consultese la Seccion 4.4.

La mayoria de los planes de muestreo se basan en el supuesto de que los lotes son homogéneos. El uso de
estos planes con lotes heterogéneos generalmente aumenta los riesgos del productor y del consumidor, por
lo que la proteccion del consumidor puede verse comprometida.

Los lotes pueden ser heterogéneos debido a que los lotes de inspeccion difieren de los lotes de fabricacion.
En consecuencia, uno de los enfoques puede consistir en dividir los lotes de inspeccion heterogéneos en
consonancia con los lotes de produccién u otros procesos de fabricacion estandarizados. Cada uno de los
sublotes podria ser lo suficientemente homogéneo como para ser inspeccionado usando planes de muestreo
por atributos o por variables convencionales, inspeccionando cada sublote con el mismo plan que se habria
usado para todo el lote, si ese lote hubiera sido homogéneo. No obstante, los lotes no deben dividirse en
sublotes basandose en los resultados obtenidos en analisis anteriores.
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APENDICE |
GUIA PARA LA SELECCION Y LA ELABORACION DE PLANES DE MUESTREO
1 Introduccién

Los conceptos y criterios de los planes de muestreo descritos en esta guia son aplicables a las disposiciones
de las normas del Codex. En el presente apéndice se proporciona una guia para elaborar estos planes de
muestreo.

Se ha estructurado de tal forma que permita a los usuarios seguir el proceso de elaboracién de un plan de
muestreo desde los primeros principios a fin de determinar rapidamente las opciones de planes de muestreo
gue sean pertinentes para una situacién particular en la que se lleva a cabo el muestreo.

Se proporcionan enlaces para que el usuario pueda acceder rapidamente a mas informacién sobre opciones
concretas de muestreo en el documento principal.

1.1 Punto de partida

Los ejemplos siguientes se proporcionan como ayuda en la elaboracién de planes de muestreo y no deben
considerarse recomendaciones.

Ejemplo: Opciones de planes de muestreo por atributos

En lo sucesivo, el riesgo del productor es del 5 %y el del consumidor del 10 %. Estos son los valores utilizados
comunmente.

Los planes de muestreo por atributos con calidad del riesgo del productor del 6,5 % se podran aplicar a los
productos con defectos como manchas y otros defectos visuales en la fruta fresca.

Un nivel de calidad del riesgo del productor del 6,5 % significa que los lotes que contengan un 6,5 % de
elementos no conformes seran aceptados el 95 % de las veces, mientras que, por ejemplo, un nivel de calidad
del riesgo del consumidor del 20 % significa que los lotes que contengan un 20 % de elementos no conformes
seran rechazados el 90 % de las veces.

En el cuadro siguiente se muestran las opciones de planes de muestreo para diferentes niveles de calidad
del riesgo del consumidor.

Cuadro: Opciones de planes de muestreo cuando la calidad del riesgo para el productor es del 6,5 %

Calidad del ri_esgo del Calidad del riesgo del n c
consumidor productor

20 % 6,5 % 51 6

25% 6,5 % 30 4

30 % 6,5 % 21 3

36 % 6,5 % 13 2

A continuacion, se indican las caracteristicas operatorias de estos dos planes; esto muestra la probabilidad
de aceptar un lote con dichos planes en cualquier nivel de calidad. La eleccidon de un plan de muestreo
dependera de la probabilidad de aceptacion en todo el intervalo de niveles de calidad.
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Elaboracion y evaluacion de planes de muestreo de inspeccion

\ Datos del plan y Parametros de
Tipo de plan: curvas operativas riesgo

® Atributos Comparacion de curvas operativas

Variables ——_.\.
Plan 1 (evaluacion del plan) \
Tamaiio de la muestra (n): \

\

13]
e AN A

Numero de aceptacion (c):
2
l I I (|

Probabilidad de aceptacion (%)
,—F'_'_'-’_‘_'_'_’—
I

Plan 2 (elaboracién del plan) \
Calidad del riesgo del productor (PRQ) (%) -\\
6.5) . -

Porcentaje no conforme en el lote

Plan n c PRQ PR CRQ CR

Calidad del riesgo del consumidor (PRQ) [36)

B 4

Tamariio del lote (N) (Opcional):

Ejemplo: Opciones de planes de muestreo por variables

La disposicion relativa a la caracteristica composicional de un producto indica que el porcentaje del contenido
no debe superar un limite maximo. En este ejemplo se supone que la incertidumbre en la medicién es
insignificante y que se conoce la desviacion estandar del lote.

En el cuadro siguiente se muestran las opciones de planes de muestreo por variables con un nivel de calidad
del riesgo del productor del 3,5 % y diferentes niveles de calidad del riesgo del consumidor.

Cuadro: Opciones de planes de muestreo cuando la calidad del riesgo para el productor es del 3,5 %

Calidad del ri_esgo del Calidad del riesgo del n K
consumidor productor
10 % 35% 31 1,52
15 % 35% 16 1,39
20 % 35% 10 1,29
25% 35% 7 1,19
30 % 35% 6 1,14
35 % 35% 5 1,08

A continuacion, se indican las caracteristicas operatorias de estos dos planes; esto muestra la probabilidad
de aceptar un lote con dichos planes en cualquier nivel de calidad. La eleccién de un plan de muestreo
dependera de la probabilidad de aceptacion en todo el intervalo de niveles de calidad. También dependera
de si se conoce o0 no la desviacion estandar del lote.



REP23/MAS, Apéndice IV 139

Elaboracion y evaluacion de planes de muestreo de inspeccion

. Datos del plan y Parametros de
Tipo de plan: curvas operativas riesgo

) Atributos Comparacion de curvas operativas

(@) Variables 100

Tipo de desviacion estandar

(@ Conocida

() Desconocida

Plan 1 (evaluacion del plan)
Tamaiio de la muestra (n):

1 100
wm nas aas o URT KRN RRTRRE LN ERTRRY

1T 1M 21 M &1 5 6 T 81 ;w0

= Pian1
w— Plan 2

..
o

Probabilidad de aceptacion

Constante k (k):
N 3

b o S LN R R R T \

1 12 14 16 18 2 22 24 26 28 3 0.00

Plan2 (EIaboraddn del plan) Porcentaje no conforme en el lote
Calidad del riesgo del productor (PRQ) (%) Plan n k PRQ PR CRQ CR
05 35] w Plan1 2800 138 450 005 1280 0.10
I i R R LR R R L
05 15 25 35 45 55 65 75 B85 9510 Plan 2 5.00 1.08 3.50 0.05 3500 0.10

Calidad del riesgo del consumidor (PRQ) (%6)

5 -un
)

5 9 13 11 B B A& BN W 0
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1.2 Seleccion de opciones de planes de muestreo

A. Determinar las opciones de planes de muestreo

Paso 1. Tipo de datos

¢Los resultados analiticos se expresan como apto y no apto (o formulas equivalentes) o son
mediciones?

Apto/no apto (o formulas Vaya al paso 2
equivalentes) (atributos)

Mediciones (variables) Vaya al paso 3

Ayuda sobre datos en forma de atributos

Ayuda sobre datos en forma de variables

Paso 2. Datos en forma de variables

¢El error de inspeccion es insignificante o no insignificante?

Insignificante \\ Riesgo del productor y riesgo del
consumidor
CXG504.2.3 Solo riesgo del consumidor ISO 285
9-2
CXG 50 Solo riesgo del productor ISO 285
Apéndice Il 9-1

No insignificante

CXG505.1.1 Errores de inspeccion conocidos

Ayuda para la elaboracion de planes por atributos

Paso 3. Datos en forma de variables

¢Ladisposicion estarelacionada con el cumplimiento de la distribucién o con el nivel medio de
la caracteristica?

Paso 3.a. Planes para evaluar el cumplimiento de la distribuciéon

¢La caracteristica sigue una distribucién normal, una caracteristica composicional o sigue
algln otro tipo de distribucion?
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Distribucién normal Vaya al paso 4
Proporcién composicional Vaya al paso 6
Otro tipo de distribucion Vaya al paso 7

Ayuda para la elaboracion de planes por variables

Paso 3.b. Planes para el nivel medio

Planes para el nivel medio Vaya al paso 8

Ayuda sobre la disposicién

Avyuda sobre el nivel medio

Paso 4. Planes por variables, caracteristicas con distribucién normal

¢cLaincertidumbre en la medicidn es insignificante o no insignificante?

Insignificante CXG504.3.3 Riesgo del productor y riesgo del
consumidor
CXG504.34 Solo riesgo del consumidor ISO 395
1-6
CXG 50 Solo riesgo del productor ISO 395
Apéndice 2 1-1
No insignificante Vaya al paso 5

Paso 5. Planes por variables, caracteristicas con distribucién normal, incertidumbre en la
medicién no insignificante

¢cLaincertidumbre en la medicidn tiene una distribuciéon normal o sigue algun otro tipo de
distribucion?

Riesgo del productor y riesgo del

Distribucién normal CXG505.2.7 consumidor
ISO 395
CXG505.25 Solo riesgo del consumidor 1-6
CXG 50 Riesgo del productor y riesgo del
Otro tipo de distribucion 5.2.8 consumidor

Paso 6. Proporciones composicionales

¢Laincertidumbre en la medicion es insignificante o no insignificante?
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Riesgo del productor y riesgo del
Insignificante CXG504.4.10 consumidor

No insignificante Vaya al paso 5

Paso 7. La caracteristica no sigue una distribuciéon normal ni una proporcién composicional

¢Laincertidumbre en la medicion es insignificante o no insignificante?

Riesgo del productor y riesgo del
Insignificante CXG504.2.7 consumidor

Riesgo del productor y riesgo del
No insignificante CXG505.2.8 consumidor

Paso 8. La disposicién se expresa en términos del nivel medio de un lote

¢cLaincertidumbre en la medicién es insignificante o no insignificante?

Riesgo del productor y riesgo del
Insignificante CXG504.4.8 consumidor

No insignificante

[No se proporcioné informacién]

B. Indicar la rigurosidad del plan de muestreo
(planes para evaluar el cumplimiento de niveles minimos 0 maximos)

Nivel de calidad del riesgo del consumidor

¢ Qué porcentaje de elementos no conformes (¢nivel de calidad?)

L > . 6,5 %
permitiria en lotes que desearia rechazar la mayoria de las veces?

Riesgo del consumidor

¢, Qué riesgo del consumidor esta preparado para permitir, esto es,
con qué frecuencia desearia aceptar lotes que contuvieran un 6,5 % 10 %
de elementos no conformes?

Si la caracteristica es un problema “grave” de inocuidad alimentaria (o de
otro tipo):

* podria no ser apropiado controlar explicitamente los riesgos del
productor;
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* se utilizaran planes ISO (o alternativas) que controlen Unicamente el
riesgo del consumidor.

Si la caracteristica no es un problema “grave” de inocuidad alimentaria u
otro tipo de problema, es apropiado controlar también el riesgo del
productor.

Nivel de calidad de riesgo del
productor

¢, Qué porcentaje de elementos no conformes (¢nivel de calidad?)
deberia estar presente en los lotes que desearia aceptar la mayoria 5%
de las veces?

Riesgo del productor

¢ Qué riesgo del productor esta preparado para permitir, esto es, con
qué frecuencia desearia rechazar lotes que contuvieran un 5 % de 5%
elementos no conformes?

C. Evaluar el plan para determinar sus pardmetros y calcular la caracteristica operatoria

Determinar el nUmero de muestras y el nimero de aceptacién (planes por atributos) o la
constante de aceptabilidad (planes por variables)

Material complementario

Contexto Término Explicacion
Naturaleza de la Disposicién Una disposicion es un requisito que debe cumplir un producto para
disposicion ajustarse a la norma.

Los limites de especificacion se pueden expresar como un limite
Naturaleza de la Distribucién | minimo o méaximo (o ambos) aplicado a la distribucién general de la
disposicion general caracteristica en el lote, por ejemplo, el porcentaje de elementos
no conformes (nivel de calidad), o al nivel medio.

En algunos casos, como el del peso neto de los envases, se
establece un limite para que el nivel medio del lote no sea inferior
Naturalezadela | . | medio | @l limite. En el Codex, los planes para las aflatoxinas, aunque
disposicion constituyen un ejemplo de planes de muestreo para productos a
granel, también se basan en el cumplimiento del nivel medio para

garantizar que haya poca probabilidad de que el nivel medio de un
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lote supere el limite maximo.

Por lo general, se supone que la caracteristica de calidad se
distribuye normalmente; la idoneidad de la distribucién es menos
critica cuando se evalla el cumplimiento del nivel medio. También
se suele suponer que existe un Unico limite de especificacion, ya
sea un limite de especificacion inferior, L, o un limite de
especificacion superior, U.

Tipos de datos

Atributos

Resultados analiticos nominales o que se miden en una escala, en
particular los resultados binarios, como “apto” y “no apto”, y cuyas
mediciones se clasifican como resultados binarios.

Tipos de datos

Variables

Inspeccion por variables significa que los resultados de las
mediciones realizadas en cada muestra es una cifra, generalmente
decimal. Esto difiere que la inspeccion por atributos, donde se
obtienen resultados de tipo “apto” y “no apto” o medibles en una
escala (a veces descritos numéricamente, por ejemplo, 1-5).

Tipo de plan de
muestreo

Plan por
atributos

La inspeccidn por atributos consiste en examinar un elemento o
sus caracteristicas, y clasificar el elemento como “conforme” o “no
conforme”. La medida que ha de adoptarse se decide al contar el
numero de elementos no conformes o de no conformidades que se
observan en una muestra aleatoria.

En un plan de muestreo de inspeccion por atributos se indican el
namero de muestras (n) y el nUmero maximo de elementos no
conformes, lo que se conoce como constante de aceptacion (c),
para que el lote se acepte.

Los valores de ny c se calculan a partir de los niveles
determinados de riesgo admisible.

Tipo de plan de
muestreo

Plan por
variables

Los planes de inspeccidn por variables utilizan medias y
desviaciones estandar calculadas a partir de las mediciones (datos
variables) con vistas a tomar una decision sobre la aceptacion de
un lote. Estos planes estan determinados por el nimero de
muestras que se deberan tomar (n) y la constante de aceptabilidad

(K).

Incertidumbre en

Pardmetro asociado al resultado de una medicién, que describe la
dispersion de los valores que podrian atribuirse razonablemente al

la medicion mensurando (es decir, la cantidad que se pretende medir). La
medicién puede constar de componentes aleatorios y sistematicos.
o Un parametro, generalmente expresado como una desviacion
Desviacion

estandar del lote

estandar, que describe la variacién de una caracteristica dentro de
un lote.

Incertidumbre en
la medicion
insignificante

La situacién en que la incertidumbre en la medicion es pequefia en
relacién con la desviacion estandar del lote y no es necesario
tenerla en cuenta en la elaboracion del plan de muestreo.
Generalmente, la incertidumbre en la medicion se considera
insignificante si la desviacion estandar que la representa es inferior
al 10 % de la desviacion estandar del lote.

Incertidumbre en
la medicién no
insignificante

Se refiere a los casos en los que la incertidumbre en la medicién
NO es insignificante.

Desviacion
estandar

La desviacién estandar es una medida de la cantidad de variacion
o dispersion de un conjunto de valores.
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Conceptualmente, la desviacion estandar que se encontraria, por
ejemplo, si se midieran todos los elementos de un lote. En la

Desviacion practica, las desviaciones estandar se pueden considerar

estandar conocidas si se calculan a partir de un nimero razonablemente

(verdadera) elevado de resultados analiticos, generalmente entre 100 y 200.

conocida Para considerar conocida una desviacién estandar que representa
la variacion a mas largo plazo de un proceso, este debe ser estable
a lo largo del tiempo.

eDsiZ\::ggro(r(]je la La desviac_:ic')n gsténdar calcglada a partir de un nq[nero c!e

muestra) muestras |nfer|or_ al necesario para que la desviacion estandar se

) considere conocida.

estimada
Una distribucién estadistica utilizada habitualmente en muchas
ramas de la estadistica para describir la variacién de un método de

Distribucion medicion en ciertas condiciones o de una caracteristica dentro de

normal un lote. La distribucién normal se describe por su media (su nivel
medio) y su desviacidn estandar y sigue una curva caracteristica
en forma de campana.
Una caracteristica cuya concentracion dentro del lote se puede

L, expresar como una “fracciéon de masa”, una cifra que se sitla entre
Proporcion

composicional

0y 1. Estrictamente, las proporciones composicionales son
adimensionales y no tienen unidades de medicién, pero es habitual
expresarlas en forma de porcentaje, partes por millén (ppm), etc.

Riesgo del
productor

En términos generales, el riesgo del productor es el riesgo de que
se rechace un lote de buena calidad. M&s concretamente, en la
elaboracién de los planes de muestreo de aceptacion, el riesgo del
productor es la probabilidad de rechazar un lote cuyo nivel de
calidad es igual al nivel de calidad de riesgo del productor.

Nivel de calidad

El nivel de calidad (porcentaje de elementos no conformes en el

de riesgo del lote) al que la probabilidad de rechazar el lote es igual al riesgo del
productor productor determinado.
El riesgo del consumidor es el riesgo de aceptar un lote de mala
Riesgo del calidad. Mas concretqmente,_ enla elaboracién de los planes de
. muestreo de aceptacion, el riesgo del consumidor es la
consumidor

probabilidad de aceptar un lote cuyo nivel de calidad es igual al
nivel de calidad de riesgo del consumidor.

Nivel de calidad
del riesgo del
consumidor

El nivel de calidad (porcentaje de elementos no conformes en el
lote) al que la probabilidad de acepta el lote es igual al riesgo del
consumidor determinado.
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APENDICE Il
PLANES DE INSPECCION REGIDOS POR EL RIESGO DEL PRODUCTOR

1 Planes deinspeccién de las normas ISO regidos por el riesgo del productor:
introduccion y antecedentes

Como se ha sefialado en las Secciones 4.2.3 y 4.3.4, los planes de muestreo incluidos en las normas
ISO 28595 e 1ISO 39517 difieren de los planes examinados en estas Directrices en que han sido formulados
para controlar el riesgo del productor o el del consumidor, pero no ambos, y utilizan una relaciéon del tamafio
del lote para determinar el tamafio de muestra necesario.

1.1 Relacidn entre el tamafio del lote y el tamafio de la muestra

Desde el punto de vista estadistico, el tamafio del lote no es un aspecto importante a la hora de determinar la
proteccion para los consumidores y los productores, mientras que los cambios en el tamafio de la muestra si
afectan a la proteccion brindada por cualquier plan.

A pesar de esto, se ha incorporado una relacion entre el tamafio de lote y el tamafio de muestra en la
elaboracion de los planes de muestreo que figuran en las normas ISO. Esta relacion es arbitraria, aunque
tiene el efecto general de reducir el riesgo de adoptar decisiones incorrectas respecto de lotes de mayor
tamafio, donde los costos que se generarian por la adopcion de decisiones incorrectas serian mayores. Esta
relacion significa que las normas ISO solo son aplicables a los lotes formados por elementos discretos.

Como consecuencia de emplear la relacion entre el tamafio de la muestra y el tamafio de lote, la ISO ha
determinado que los planes de muestreo regidos por el nivel de calidad del riesgo del productor, que controlan
explicitamente el riesgo del productor, se destinen a la inspeccién de una serie continua de lotes y que los
planes regidos por el nivel de calidad del riesgo del consumidor, que controlan explicitamente el riesgo del
consumidor, son adecuados para la inspeccién de lotes separados. No obstante, esta distincion deja de ser
pertinente si se consideran ambos tipos de riesgo en la elaboracion de los planes.

1.2 Esquemas de muestreo

Las normas ISO que se rigen por la calidad del riesgo del productor emplean esquemas de muestreo, es
decir, conjuntos de planes de muestreo con diferentes niveles de inspeccion para garantizar que la calidad se
controle de manera efectiva. Los esquemas de muestreo emplean reglas para cambiar entre niveles de
inspeccion en funcion del historial de calidad reciente. Normalmente, y en las normas 1SO, el cambio ocurre
entre planes de inspeccién normal, rigurosa y reducida dentro de cada esquema de muestreo:

e lainspeccion normal se utiliza cuando se considera que el proceso esta funcionando en los niveles
de calidad del riesgo del productor o en un nivel ligeramente mejor;

e la inspeccion rigurosa emplea reglas de decision mas estrictas que las utilizadas en la inspeccion
normal. El objetivo principal de utilizar una inspeccion estricta es ejercer presion sobre el productor
cuando la calidad es peor que la calidad del riesgo del productor, mediante la introduccién de una
mayor tasa de rechazo;

e la inspeccion reducida permite utilizar tamafios de muestra mas pequefios que en la inspeccidn
normal. Cuando el nivel de calidad presentado es suficientemente bueno, la inspeccién reducida
permite reducir el nUmero de muestras.

Los esquemas de muestreo ofrecen una garantia mas completa que los planes de muestreo unitario. Sin
embargo, aunque se pueden elaborar planes de muestreo que controlen los riesgos del productor y del
consumidor en los mismos niveles que los esquemas de muestreo general, desde el punto de vista del
consumidor en general se considera que las reglas de cambio son demasiado complejas para aplicarlas en
el comercio internacional.
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1.3 Cuadro: Planes de inspeccion por atributos conformes con la norma ISO 2859- 1iERROR! MARCADOR NOD

EFINIDO.

Nivel de inspeccién
Nivel de
Tamafio del lote calidad
aceptable Reducida Normal Estricta
(nimero de paquetes,
cada uno con unao

mas unidades) n c n c n c
0,65 % 8 0 8 0 8 0

2-8 2,50 % 2 0 5 0 8 0

6,50 % 2 0 2 0 3 0

0,65 % 8 0 15 0 15 0

9-15 2,50 % 2 0 5 0 8 0

6,50 % 2 0 2 0 3 0

0,65 % 8 0 20 0 25 0

16-25 2,50 % 2 0 5 0 8 0

6,50 % 5 1 8 1 13 1

0,65 % 8 0 20 0 32 0

26-50 2,50 % 2 0 5 0 8 0

6,50 % 5 1 8 1 13 1

0,65 % 8 0 20 0 32 0

51-90 2,50 % 13 1 20 1 32 1

6,50 % 5 1 13 2 13 1

0,65 % 8 0 20 0 32 0

91-150 2,50 % 13 1 20 1 32 1
6,50 % 8 2 20 3 20 2

0,65 % 8 0 20 0 32 0

151-280 2,50 % 13 1 32 2 32 1
6,50 % 13 3 32 5 32 3

0,65 % 50 1 80 1 125 1

281-500 2,50 % 20 2 50 3 50 2
6,50 % 20 5 50 7 50 5

0,65 % 50 1 80 1 125 1

501-1 200 2,50 % 32 3 80 5 80 3
6,50 % 32 6 80 10 80 8

0,65 % 50 1 125 2 125 1

1201-3 200 2,50 % 50 5 125 7 125 5
6,50 % 50 8 125 14 125 12

0,65 % 80 2 200 3 200 2

3201-10 000 2,50 % 80 6 200 10 200 8
6,50 % 80 10 200 21 200 18

0,65 % 125 3 315 5 315 3

10 001-35 000 2,50 % 125 8 315 14 315 12
6,50 % 80 10 200 21 200 18

0,65 % 200 5 500 7 500 5
35 001-150 000 2,50 % 200 10 500 21 500 18
6,50 % 80 10 200 21 200 18

0,65 % 315 6 800 10 800 8
150 001-500 000 2,50 % 200 10 500 21 500 18
6,50 % 80 10 200 21 200 18
0,65 % 500 8 1250 14 1250 12
500 001 y superior 2,50 % 200 10 500 21 500 18
6,50 % 80 10 200 21 200 18

Si el tamafio de la muestra n es igual o superior al tamafio del lote, se realizara una inspeccion del 100 %.
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1.4 Cuadro: Planes de inspeccion por variables de la norma ISO 3951-1 (desviacion estandar del
lote desconocida)

Nivel de inspeccién
Nivel de
Tamafio del lote calidad
aceptable Reducida Normal Estricta
(nimero de paquetes
que contienen una o
mas unidades) n k n k n k

0,65 % 6 1,476 8 1,889 8 2,079
2-8 2,50 % 4 0,850 4 1,242 6 1,476
6,50 % 4 0,586 4 0,735 3 0,950
0,65 % 6 1,476 11 1,889 15 2,079
9-15 2,50 % 4 0,850 4 1,242 6 1,476
6,50 % 4 0,586 4 0,735 3 0,950
0,65 % 6 1,476 11 1,889 15 2,079
16-25 2,50 % 4 0,850 4 1,242 6 1,476
6,50 % 4 0,586 6 0,939 6 1,061
0,65 % 6 1,476 11 1,889 15 2,079
26-50 2,50 % 4 0,850 9 1,323 6 1,476
6,50 % 4 0,586 6 0,887 9 1,218
0,65 % 6 1,476 11 1,889 15 2,079
51-90 2,50 % 6 1,061 13 1,475 13 1,569
6,50 % 5 0,550 9 0,869 9 1,190
0,65 % 6 1,476 11 1,889 15 2,079
91-150 2,50 % 9 1,218 13 1,426 18 1,682
6,50 % 7 0,507 14 0,935 14 1,147
0,65 % 11 1,642 22 1,972 15 2,079
151-280 2,50 % 9 1,190 20 1,411 18 1,659
6,50 % 9 0,628 21 0,945 21 1,227
0,65 % 17 1,769 30 2,079 28 2,153
281-500 2,50 % 14 1,147 30 1,471 27 1,636
6,50 % 14 0,601 33 1,036 32 1,225
0,65 % 23 1,893 31 2,061 38 2,263
501-1 200 2,50 % 21 1,227 46 1,482 41 1,702
6,50 % 21 0,830 52 1,120 50 1,245
0,65 % 24 1,862 48 2,043 40 2,237
1201-3 200 2,50 % 32 1,225 69 1,552 63 1,702
6,50 % 33 0,954 79 1,195 78 1,281
0,65 % 37 1,853 71 2,101 61 2,230
3201-10 000 2,50 % 48 1,394 105 1,619 99 1,720
6,50 % 52 1,120 124 1,239 122 1,325
0,65 % 54 1,904 108 2,104 89 2,279
10 001-35 000 2,50 % 71 1,489 159 1,683 150 1,752
6,50 % 52 1,120 124 1,239 122 1,325
0,65 % 84 1,914 159 2,166 137 2,285
35 001-150 000 2,50 % 105 1,619 247 1,716 233 1,785
6,50 % 52 1,120 124 1,239 122 1,325
0,65 % 117 2,037 239 2,220 214 2,300
150 001-500 000 2,50 % 105 1,619 247 1,716 233 1,785
6,50 % 52 1,120 124 1,239 122 1,325
0,65 % 169 2,117 348 2,268 323 2,324
500 001 y superior 2,50 % 105 1,619 247 1,716 233 1,785
6,50 % 52 1,120 124 1,239 122 1,325

Si el tamafio de la muestra n es igual o superior al tamafio del lote, se realizara una inspeccion del 100 %.
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APENDICE V
GUIA PARA SELECCIONAR METODOS DE TIPO Il DE ENTRE MULTIPLES METODOS DE TIPO IlI

(Para su inclusion en el documento de informacion: “Orientacion general respecto al proceso de
presentacion, examen y ratificacion de métodos para su inclusién en la norma CXS 234” [Seccién 3.7 bis])

Introduccién

No es inusual que se propongan varios metodos analiticos para una combinacién determinada de producto y
disposicion. Sin embargo, solo uno de ellos puede designarse como método de referencia (método de Tipo Il).
En los siguientes parrafos se ofrece orientacion sobre la seleccion de un método de Tipo Il de entre multiples
métodos de Tipo .

Métodos de analisis del Codex

De acuerdo con el Manual de procedimiento, los métodos analiticos del Codex estan pensados principalmente
como métodos internacionales para la verificacion de las disposiciones de las normas del Codex. Deben servir
de referencia en la calibracién de los métodos utilizados o introducidos para fines rutinarios de control y
analisis.

Finalidad de los métodos de referencia (Tipo Il)

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

Finalidad de los métodos alternativos aprobados (Tipo IlI)

Segun la descripcion del Manual de procedimiento, los métodos de Tipo lll son los que satisfacen todos los
criterios exigidos por el Comité del Codex sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras para los métodos
y pueden emplearse para fines de control, inspeccion o reglamentacion.

En el caso de que existan varios métodos de Tipo Ill para la misma combinacion de disposicion y producto,
se espera que estos métodos, aunque puedan usar enfoques diferentes, den como resultado decisiones
equivalentes (conforme o no conforme).

Consideraciones relativas a la eleccion de un método de Tipo Il de entre multiples métodos de Tipo IlI*.

e Puesto que el alcance de los métodos de analisis esta en consonancia con varias matrices de
numerosos grupos de productos (Manual de procedimiento del Codex, Criterios generales para la
seleccion de métodos de analisis, Métodos de andlisis y de muestreo recomendados [CXS 234-1999)),
se dara preferencia al método validado explicitamente para el producto contemplado en la disposicién
del Codex: por ejemplo, si se requiere un método para el cobre en preparados para lactantes, se dara
preferencia a un método especificamente validado para este producto a uno validado para la leche
en polvo.

e Se dara preferencia al método validado para mas de una matriz de un producto especifico?. Por
ejemplo, se preferira un método validado para preparados para lactantes a base de leche y proteina
de soja a uno validado solamente para preparados para lactantes a base de leche.

e Se daré preferencia al método con la mejor selectividad.

e Se dara preferencia al método con los mejores datos de precision (si esta diferencia de precision
reviste importancia para la pregunta planteada).

e Se dara preferencia al método que incluy6 en la validacién un material de referencia certificado,
preferiblemente de una matriz similar a la utilizada en el alcance del método.

e El método debe ser viable y aplicable en condiciones normales de laboratorio.

1 En algunas situaciones, el CCMAS puede decidir no aplicar estas consideraciones relativas a la seleccion, por
ejemplo, por razones éticas, econdmicas o de seguridad. Esta decisiéon debe estar debidamente justificada.

2 Diferentes matrices pertenecientes a un mismo producto. Por ejemplo, los preparados para lactantes incluyen los
elaborados a base de leche, a base de soja y a base de proteina hidrolizada.
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Validacién de la quia de decisidén propuesta

Apéndice |

Para poner a prueba la guia para la seleccién de métodos, se utilizaron las siguientes combinaciones de
producto y disposicion con multiples métodos del Tipo Il incluidos en la norma CXS-234, a saber:

Cuadro 1: Guia para la seleccion de métodos de Tipo Il

sodio y potasio en los preparados para lactantes (un método de Tipo Il y tres de Tipo Ill), y

cobre en los productos a base de grasa de leche (un método de Tipo Il y dos métodos de Tipo IlI).

Tipo Il
validad Material de
referencia
i ici6 . o para . o
D|spo§|0|on Método Principio Tipo Validado ol grupo Mejor Mejores | certificado
y producto para el mavor | selectividad datos de incluido,
producto dz precision | pref. matriz
matrices Sl
alcance
Espectrometria
de masa con
AOAC 2015.06 plasma Tipo Il X X X X
acoplado
inductivamente
Espectrometria
de emision
AOAC 2011.14 optica con Tipo Ill X X X
Sodioy plasma
potasio en _ acoplado
preparados inductivamente
para Espectrometria Tioo il No, solo «
lactantes ISO 8070 de absorcién Era para « Leche en
IDF 119 atomica con Tioo Il productos oIvo
llama P lacteos P
Espectrometria
de emision
AOAC 986.24 Optica con E_ra de o2
plasma Tipo 1l
acoplado
inductivamente
Espectrometria .
d Si, para los
€ masa con Si, para la reparados
AOAC 2015.06 plasma Tipo Il - para X X prep
acoplado mantequilla para
. . lactantes
inductivamente
Contenido . |
de cobre St para_|¢|a
en los ISO5738 IDF 76 | Fotometria | Tipon | Mantequiia X X No
productos y la grasa
de grasa de la leche
de leche Espectrometria
de emision Si, para los
AOAC 2011.14 Optica con Aspirante | Si, parala X preparados
' plasma a Tipo Ill | mantequilla para
acoplado lactantes
inductivamente

Consideraciones relativas a la seleccion del método de Tipo |l para determinar el contenido de sodio y potasio
en los preparados para lactantes:

o Elmétodo AOAC 986.24 no puede considerarse un método de Tipo Il debido a la diferencia en los pasos
analiticos respecto de otros métodos de Tipo lll, que puede tener consecuencias en los resultados.
Asimismo, este método plantea problemas de inocuidad (destruccién por &cido perclérico). El método ha
sido acertadamente revocado por la organizacién de normalizacién y la norma CXS-234.
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El método 1SO 8070]|IDF 119 tiene la opcion de utilizar la incineracion en seco en la preparacion de la
muestra, lo cual no es apropiado para la determinacion del contenido de sodio. Asimismo, el método no
esta validado para los preparados para lactantes. En conclusién, este método tiene varios inconvenientes
en comparacion con los otros dos métodos aspirantes a métodos de Tipo Il: el AOAC 2011.14 y el
AOAC 2015.06.

Si comparamos los métodos AOAC 2015.06 y AOAC 2011.14, que estan validados para las mismas
muestras, el primero tiene mejores datos de precisién y, por lo tanto, se le debe dar preferencia como
método de Tipo Il (véase el documento MAS40/CRDO5 para consultar los datos de precision).

Consideraciones relativas a la seleccion del método de Tipo Il para determinar el contenido de cobre en los
productos a base de grasa de leche:

La validacion del método AOAC 2011.14 no abarca toda la disposicion y, en consecuencia, no puede
considerarse un método de Tipo Il (véase el documento MAS40/CRDO05 para consultar los datos de
precision).

Aunque el método ISO 5738|IDF 76, basado en la fotometria, parece tener mejores datos de precision, el
método AOAC 2015.06, basado en la espectrometria de masa con plasma acoplado inductivamente, tiene
una mejor selectividad y, por lo tanto, se le debe dar preferencia como método de Tipo II.

Conclusion

Atendiendo a los ejemplos del sodio y el potasio en los preparados para lactantes y el cobre en los
productos a base de grasa de leche, se desprende que la guia es adecuada para la seleccién del método de
Tipo Il apropiado cuando existen multiples métodos del Tipo Il y, por consiguiente, puede utilizarse en
apoyo del CCMAS en el proceso de consideracién y ratificacién de métodos para su inclusion en la norma
CXS 234
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