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Introducción 

Durante la 38.ª reunión del CCMAS, se tomó nota de que la propuesta de revisión de las Directrices sobre la 
incertidumbre en la medición (CXG 54-2004) (GL 54) contemplaría nuevos trabajos para el CCMAS. Se 
convino en establecer un Grupo de trabajo por medios electrónicos (GTe) presidido por Alemania para que 
elaborara un esquema claro de lo que implicaría el trabajo. Este figuraría en un documento de proyecto, que 
se examinaría en la 39.ª reunión del CCMAS. 

El documento en cuestión refleja la finalidad y la justificación de la enmienda de las Directrices sobre la 
incertidumbre en la medición (CXG 54-2004). Asimismo, resume los trabajos del GTe tras su creación 

después de la 38.ª reunión del CCMAS a fin de identificar las mejoras y proponer cambios. 

Antecedentes 

Durante la 33.ª reunión del CCMAS, celebrada en 2010, se dedicó mucho tiempo a debatir enmiendas para 
elaborar un proyecto revisado que sirviera de base para las posibles mejoras. La revisión de las Directrices se 
lleva a cabo en respuesta a las peticiones de explicaciones más detalladas respecto de los efectos de la 
incertidumbre de la medición (denominada en adelante “IM”) de determinadas muestras analíticas, 
procedimientos de muestreo, la evaluación de lotes y su función en la evaluación de la conformidad. Algunos 
miembros consideraron necesario aclarar por qué es importante la IM, qué tipo de influencia tendrá en la toma 
de decisiones y su función en la evaluación de la conformidad de determinada muestra analítica. 

Será necesario efectuar una asignación clara respecto de qué tipo de incertidumbre de la medición abarcarán 
las Directrices.   

Deberían incluirse ejemplos prácticos, que hagan referencia a las normas internacionales correspondientes. 
Estos procedimientos recomendados son necesarios para determinar la incertidumbre de los resultados de 
medición, como las submuestras y el procesamiento y análisis de muestras. La información sobre la 
incertidumbre expandida de la medición debe cumplir con las normas internacionales correspondientes. 

El objetivo original era hacer que las Directrices GL 54 siguieran siendo lo más sencillas posible. Al añadir una 
gran cantidad de textos y ejemplos para sustanciar la petición de incorporar ejemplos prácticos para calcular la 
IM en diversas situaciones concretas, se ampliaría la revisión de las Directrices. Esto sería contrario al objetivo 
original. 

El mandato específico del GTe se acordó en la 38.ª reunión del CCMAS y es como sigue: 

• Elaboración de un documento de proyecto que indique qué enmiendas y mejoras deben identificarse y 
usarse en las GL 54 (mandato 1). 

• Revisión de las Directrices GL 54 considerando los ámbitos señalados de mejora y las enmiendas 
técnicas y de otra índole, teniendo en cuenta la necesidad de simplificar el contenido (mandato 2). 

• Elaboración de un documento informativo con ejemplos de procedimientos para estimar la 
incertidumbre de medición (mandato 3). 

Podría debatirse si las Directrices GL 54 deberían ampliarse para que tengan un uso práctico y proporcionar 
algo más que aspectos generales sobre la IM, del mismo modo que las Directrices generales sobre muestreo 
(CXG 50-2004) en el caso de los planes de muestreo y las Directrices sobre la estimación de la 
incertidumbre de los resultados (CXG 59–2006) en el de la IM en los análisis de plaguicidas. En cualquier 
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caso, se acordó evitar toda clase de solapamiento con las Directrices sobre la estimación de la incertidumbre 

de los resultados (CXG 59-2006).  

Principales aspectos que han de abordarse 

• Unas Directrices GL 54 actualizadas, que sean exhaustivas, fáciles de utilizar y comprender por parte 
de los comités de productos del Codex. Incluye una combinación priorizada de mejoras generales y 
técnicas. 

• Trata los aspectos generales de la IM, con inclusión de la IM expandida (Introducción del documento 
CXG 54-2004). 

• Una declaración sobre la IM y su influencia sobre el muestreo y sus efectos en la evaluación de la 
conformidad. 

• Un documento informativo aparte resume los procedimientos recomendados para determinar los 
resultados de la incertidumbre de la medición. 

• La IM comprende solo muestras de laboratorio y atañe exclusivamente a la incertidumbre de los 
resultados de las muestras de ensayos de laboratorio, incluido el submuestreo. 

Aspectos que no abarcarán las Directrices 

• Las Directrices GL 54 actualizadas no abarcan la incertidumbre derivada del muestreo. 

• Hasta ahora, no se brinda una explicación clara del modo en que el muestreo de aceptación y la 
incertidumbre de la medición influirán en la evaluación de la conformidad. 

• La IM podría ser un parámetro influyente en el proceso de adopción de decisiones relativo a la 
evaluación de la conformidad, pero los criterios de la evaluación del producto han de armonizarse 
entre los socios comerciales. 

• No se trata la diversificación de las legislaciones nacionales e impedimentos resultantes o posibles 
que obstaculizan el comercio internacional. 

Otros temas para el debate 

• Existen trabajos ya iniciados por otros organismos internacionales en el campo de la incertidumbre de 
la medición. Según observan los órganos intergubernamentales internacionales pertinentes, hay una 
importante carencia de asesoramiento sobre la manera en que estas normas sobre la incertidumbre 
de la medición se vinculan con los procedimientos de la evaluación de la conformidad y de muestreo. 
Es necesario examinar en qué medida la IM influencia la evaluación de la conformidad y lo exhaustivo 
que debe ser el tratamiento de este asunto en las Directrices GL 54 revisadas. 

Proceso y debate en el GTe 

Alemania invitó oficialmente a los miembros y observadores a participar en el GTe sobre la “Revisión de las 
Directrices sobre la incertidumbre en la medición” a través de una plataforma electrónica, suministrada por la 
Secretaría del Codex. La invitación se envió en septiembre de 2017. El GTe está integrado por 52 miembros. 
En el Apéndice IV figura la lista de participantes. 

A principios de 2018, se prepararon tres documentos y se los facilitó mediante la plataforma, junto con una 
solicitud de observaciones de los miembros. 

Mandato 1: Documento de proyecto 

Mandato 2: Revisión de las Directrices GL 54 

Mandato 3: Documento informativo 

Respuesta al mandato 1 

Alemania recibió observaciones de un miembro (Japón), que incluían dos observaciones técnicas y dos 
observaciones sobre la redacción. 

Resumen de las principales modificaciones 

• Se sugirió eliminar la descripción referente a la utilización de la IM en la evaluación de la conformidad, 
ya que esta es decidida por las autoridades competentes de cada país. 

• Además, se hizo hincapié en que las Directrices GL 54 no comprenden el alcance de la IM que surge 
del muestreo. Se propuso reducir esta parte al mínimo. 
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Respuesta al mandato 2 

Se recibieron observaciones de 10 miembros (Chile, Irán, Japón, Kazajstán, Noruega, Suiza, Tailandia, 
Uruguay, Colombia y Nueva Zelandia) e incluyeron 34 observaciones técnicas, 19 observaciones generales y 
ocho observaciones de redacción. 

Resumen de las principales modificaciones 

• Los participantes manifestaron su interés en la legibilidad y una mejora en la estructura, en particular, 
una relación lógica en el orden de los temas. En lo que respecta a la estructura del documento, se 
sugirió adoptar todo el formato basado en las normas ISO. Algunos miembros expresaron su deseo de 
reubicar determinadas partes de un tema concreto en otra parte del documento con miras a mejorar 
su legibilidad. 

• Asimismo, se sugirió eliminar descripciones enteras o reducir al mínimo una cierta descripción, con el 
objetivo de simplificar el documento. Por otro lado, se propuso brindar una mayor cantidad de 
explicaciones, más detalladas, con ejemplos referentes a la IM. 

• Como ya se señaló, el CCMAS no llegó a un acuerdo completo sobre la IM y su función en la 
evaluación de la conformidad. Hubo sugerencias contradictorias respecto de dejar de lado el uso de la 
IM en la evaluación de la conformidad o de proporcionar un asesoramiento general sobre la IM, su 
empleo en la evaluación de la conformidad y su relación con el muestreo. 

Respuesta al mandato 3 

Dos países miembros formularon observaciones sobre el documento de información (Colombia y Japón), de 
las cuales seis eran observaciones técnicas, dos eran observaciones generales y cinco eran observaciones de 
redacción. 

Resumen de las principales modificaciones 

• Se sugirió que podía agregarse más información sobre el sesgo y los errores (sistemáticos y 
aleatorios) con respecto a la definición de métodos en consideración a la heterogeneidad de la 
submuestra y la variabilidad en la preparación de la muestra. 

• Asimismo, se sugirió incluir la contribución de la incertidumbre del submuestreo. 

• Como ya se mencionó (véanse los mandatos 1 y 2), los participantes del GTe consideran que la 
decisión relativa a la evaluación de la conformidad corresponde a las autoridades competentes de 
cada país. 

• Se propuso minimizar los planes de muestreo, ya que se había convenido en no considerar la 
incertidumbre derivada del muestreo. 

Resumen 

La finalidad de la propuesta de nuevo trabajo es seguir la revisión y la enmienda de las Directrices sobre la 
incertidumbre en la medición (CXG 54-2004). Surge de la preocupación respecto de que la IM de ciertas 
muestras analíticas repercute en la toma de decisiones y la evaluación de la conformidad. Es necesario 
abordar este tema específico en relación con la exhaustividad de las Directrices GL 54 revisadas. 

Cabe mencionar que la IM trata de las muestras de laboratorio, no la homogeneidad de un lote (las Directrices 
no atañen a la incertidumbre que se deriva del muestreo). Esto se acordó en el marco de la labor actual 
asignada (REP17/MAS). 

Hasta ahora, no se brinda una clasificación clara del modo en que el muestreo de aceptación y la 
incertidumbre de la medición influirán en la evaluación de la conformidad. Sería conveniente examinar un 
ámbito de aplicación claro y convenir en la amplitud con la que debería tratarse este tema en las Directrices 
GL 54 revisadas. 

La incertidumbre de la medición podría ser un parámetro influyente en el proceso de adopción de decisiones 
referente a la evaluación de la conformidad. Los criterios de evaluación del producto han de armonizarse entre 
los socios comerciales. El objetivo de las Directrices GL 54 revisadas era que pudieran aplicarse a todos los 
comités de productos y que proporcionaran a las autoridades legislativas nacionales, los productores de 
alimentos y los comerciantes, una guía que los ayudara a armonizar sus políticas con criterios internacionales. 
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RECOMENDACIONES 

Se invita al Comité a: 

1. convenir en una propuesta de nuevo trabajo de revisión de las Directrices GL 54 (véase el documento 
de proyecto que figura en el Apéndice I); 

2. examinar el anteproyecto de revisión de las Directrices GL 54 (Apéndice II) y el anteproyecto de 
documento informativo (Apéndice III). 
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APÉNDICE I 

Documento de proyecto de nuevo trabajo de revisión de las Directrices CXG 54-2004 sobre la 
incertidumbre de la medición 

Finalidad y ámbito de aplicación de la norma 

La finalidad de la propuesta de nuevo trabajo es revisar las Directrices sobre la incertidumbre en la medición 

(CXG 54-2004) a fin de mejorar y simplificar el contenido. 

Pertinencia y actualidad 

La revisión de las Directrices se lleva a cabo en respuesta a las peticiones de explicaciones más detalladas 
respecto de los efectos de la incertidumbre de la medición de determinadas muestras analíticas referentes a 
los procedimientos de muestreo, la evaluación de lotes y su función en la evaluación de la conformidad. 

Es necesario aclarar por qué es importante la IM en cuanto a su influencia en la toma de decisiones y su 
función en la evaluación de la conformidad de determinada muestra analítica. 

La IM trata de las muestras de laboratorio, no la homogeneidad de un lote (las Directrices CXG 54-2004 no 
atañen a la incertidumbre que se deriva del muestreo). Será necesario efectuar una asignación clara 
respecto de qué tipo de incertidumbre de la medición abarcarán las Directrices. No se brinda una 
clasificación clara del modo en que el muestreo de aceptación y la incertidumbre de la medición influirán en 
la evaluación de la conformidad. La incertidumbre de la medición comprende solo la incertidumbre de los 
resultados de las muestras de ensayos de laboratorio. Sin embargo, si la incertidumbre de la medición es 
significativa en comparación con la incertidumbre derivada del muestreo, sí influye en la toma de decisiones, 
ya sea que la muestra de ensayo cumpla o no con la especificación. Además, la incertidumbre significativa 
de la medición podría tener repercusiones en el tamaño de la muestra, así como en el número de muestras 
de ensayo por muestra compuesta del lote. Como es fundamental que las autoridades que participan en el 
muestreo y la evaluación de la conformidad comprendan esta relación, la enmienda correspondiente de las 
Directrices es de suma importancia. Dado que las autoridades que intervienen podrían no estar tan 
familiarizadas con el alcance de la incertidumbre de la medición como los laboratorios, se recomienda 
brindar una introducción general con ejemplos. 

Esta debería respaldarse con ejemplos prácticos, que hagan referencia a las normas internacionales 
correspondientes. Estos procedimientos recomendados son necesarios para determinar la incertidumbre de 
los resultados de medición, como las submuestras y el procesamiento y análisis de muestras. La 
información sobre la incertidumbre expandida de la medición debe cumplir con las normas ISO 
correspondientes.  

Principales aspectos que han de abordarse 

 Introducción de las Directrices CXG 54-2004, que comprende aspectos generales sobre la 
incertidumbre de la medición, incluidas la incertidumbre expandida de medición, como también 
destaca su influencia en el muestreo y su papel en la evaluación de la conformidad. 

 Un documento informativo respaldará la revisión de las Directrices CXG 54-2004. 

 Incluirá una combinación priorizada de las mejoras generales y técnicas de las Directrices 
CXG 54-2004 actualizadas que sea exhaustiva y fácil de utilizar y comprender.   

Evaluación a la luz de los criterios para el establecimiento de las prioridades de los trabajos 

Generales 

La protección al consumidor desde el punto de vista de la salud, la inocuidad de los alimentos, la garantía 
de prácticas equitativas en el comercio de alimentos y la consideración de las necesidades identificadas en 
los países en desarrollo.  

Específicos 

Criterios aplicables a las cuestiones generales 

 Diversificación de las legislaciones nacionales e impedimentos resultantes o posibles que se 
oponen al comercio internacional: los criterios de evaluación del producto han de armonizarse 
entre los socios comerciales. La incertidumbre de la medición podría ser un parámetro influyente 
en el proceso de adopción de decisiones referente a la evaluación de la conformidad. 
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 Existen trabajos ya iniciados por otros organismos internacionales en el campo de la 
incertidumbre de la medición. Los órganos intergubernamentales internacionales pertinentes 
sugieren, no obstante, que hay una importante carencia de asesoramiento sobre la manera en 
que estas normas sobre la incertidumbre de la medición se vinculan con los procedimientos de la 
evaluación de la conformidad y de muestreo. 

 Las posibilidades de normalizar el tema podrían alcanzarse con las enmiendas apropiadas de las 
Directrices CXG 54-2004 actuales. 

Pertinencia respecto de los objetivos estratégicos del Codex 

La propuesta de nuevo trabajo se encuentra dentro del alcance de la visión estratégica del Codex 
Alimentarius de “ser el organismo preeminente para la elaboración de normas internacionales alimentarias 
con el fin de proteger la salud de los consumidores y garantizar que se realicen prácticas equitativas en el 
comercio de alimentos”. La propuesta de nuevo trabajo se ajusta al Plan estratégico del Codex para 2014-
19:  

 Objetivo estratégico 1: Establecer las normas alimentarias internacionales que se ocupen de las 
cuestiones alimentarias actuales y de las que surjan. 

 Objetivo 1.1: Establecer nuevas normas del Codex y revisar las actuales basándose en las 
prioridades de la CAC.  

 Actividades 1.1.1: Aplicar de manera regular los criterios para la toma de decisiones y el 
establecimiento de prioridades en los comités con el fin de garantizar que las normas y las áreas 
de trabajo de prioridad más alta progresen a un ritmo adecuado. 

 Actividades 1.1.2: Fortalecer el proceso de examen crítico para mejorar el seguimiento de las 
normas. 

Información sobre la relación entre la propuesta y otros documentos existentes del Codex 

A continuación, figura una lista de documentos del Codex que se relacionan con esta propuesta: 

 Directrices sobre la estimación de la incertidumbre de los resultados (CXG 59-2006). Debe 
evitarse el solapamiento con las Directrices sobre la estimación de la incertidumbre de los 
resultados que ha establecido el Comité del Codex sobre Residuos de Plaguicidas (CCPR). 

 Directrices generales sobre muestreo (CXG 50-2004). 

Determinación de la necesidad y disponibilidad de asesoramiento científico de expertos 

En el futuro podría ser necesario el asesoramiento científico de expertos. 

Determinación de la necesidad de posibles aportaciones técnicas a la norma de parte de órganos 
externos para que se puedan programar tales aportaciones 

Es posible que también se necesiten aportes técnicos de órganos externos. Una redacción y edición 
actualizadas en función de las normas modernas son fundamentales para elaborar un documento 
manejable. 

Debe evitarse el solapamiento con las Directrices sobre la estimación de la incertidumbre de los resultados 
que ha establecido el Comité del Codex sobre Residuos de Plaguicidas (CCPR). Asimismo, hay otros 
factores importantes y pertinentes que deben abarcar las Directrices CXG 54-2004 actualizadas, incluida la 
relación entre este documento y otras fuentes internacionales de orientación relativa al tema de la 
incertidumbre de la medición. 

Cronología 

Los trabajos empezarán en 2018, tras la aprobación de la Comisión en su 41.º período de sesiones, con la 
aprobación en el trámite 5 en 2020 y la aprobación final en 2021. 
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APÉNDICE II 

Anteproyecto de revisión de las Directrices sobre la incertidumbre en la medición (CXG 54-2004) 

Introducción 

Según Lord Kelvin (1883): “A menudo digo que cuando uno puede medir aquello de lo que habla, y 
expresarlo en números, sabe algo sobre ello; pero cuando no lo puede expresar en números, el 
conocimiento es de naturaleza escueta y no satisfactoria; puede ser el comienzo del conocimiento, pero uno 
apenas ha empezado la etapa de ciencia en sus propios pensamientos, cualquiera sea el tema”. En otras 
palabras, “medir es saber” (1). 

Muchas decisiones importantes están basadas en los resultados de medición del análisis químico, si un 
producto se ajusta a las especificaciones, por ejemplo, si el agua es inocua para beber o si la concentración 
de un contaminante de los alimentos (iones metálicos pesados) es lo suficientemente baja como para 
consumir el alimento de forma inocua. En algunos casos, estas decisiones pueden conllevar la destrucción 
de una cosecha, con consecuencias financieras para el productor. Por lo tanto, es de suma importancia 
atribuir una cierta confianza a los procedimientos de medición y a sus resultados.  En especial si está 
involucrado el comercio internacional, es importante la confianza en los datos obtenidos por las autoridades 
de inspección o los laboratorios de ensayo. 

¿Por qué es tan importante estimar la incertidumbre de la medición? 

Además de la veracidad, la incertidumbre de la medición refleja la calidad del resultado. Permite al usuario 
evaluar la fiabilidad del resultado de una medición. Esto es de suma importancia, ya que conlleva el análisis 
destinado a determinar la conformidad y la posterior toma de decisiones. 

Utilización de las Directrices 

Por lo general, los laboratorios que llevan a cabo análisis químicos cuentan con procedimientos de 
medición, en particular relativos a la garantía de calidad (personal debidamente capacitado, mantenimiento 
y calibración de equipos, etc.). Estas Directrices parten del supuesto de que se han establecido estos 
requisitos previos. 

Las Directrices proporcionan asesoramiento general para calcular la incertidumbre de la medición asociada 
a los métodos analíticos. Cabe mencionar que todo el tema de la incertidumbre debe dividirse claramente 
en dos partes independientes: una contribución en cuanto a la incertidumbre proviene del muestreo (A); otra 
surge del análisis de la muestra efectiva que se da en el entorno del laboratorio (B). Con respecto al 
proceso de adopción de decisiones, ambas contribuciones de la incertidumbre influirán en el resultado final 
de un ensayo. Dado que todo el tema es muy amplio, estas Directrices CXG 54 se centran exclusivamente 
en la contribución de la incertidumbre que supone el análisis de una muestra concreta en el entorno del 
laboratorio (B). En lo que se refiere a la incertidumbre derivada del muestreo, véanse las Directrices 
CXG 50. 

Terminología 

Mensurando, errores de medición, veracidad, precisión, exactitud, incertidumbre de la medición  

Mensurando 

‘El mensurando es la cantidad que se desea medir’ (2).  Esta cantidad se corresponde con una propiedad 
determinada, como la composición, el tamaño, la temperatura, la fuerza… de un objeto de medición, por 
ejemplo, una sustancia. 

Errores de medición, veracidad, precisión, exactitud 

En términos metrológicos, un error de medición es la diferencia entre un valor medido y un valor de 
referencia (3). 

La Figura 1 muestra los conceptos metrológicos que subyacen al error de medición como un arquero que 

apunta al blanco en un objetivo. En cada objetivo, el blanco representa el “valor real” o el “valor de 
referencia”. Las posiciones 1-4 representan diferentes desempeños del arquero, con los correspondientes 
histogramas (color gris) y distribuciones de las probabilidades (color rojo) de las posiciones en las que dio el 
arquero. Las flechas indican la posición del blanco, que aquí representa el valor real. En la posición 1, el 
desempeño del arquero muestra una amplia dispersión, que conlleva un error aleatorio amplio de la 
medición. La probabilidad es una dispersión rectangular y amplia. La posición 2 refleja una dispersión 
pequeña, que da en el blanco sistemáticamente y que conduce a una dispersión de probabilidad muy baja. 
El ejemplo 3 muestra un desempeño ligeramente amplio, que se inclina hacia el lado izquierdo del objetivo. 
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Los esfuerzos del arquero reflejan un error sistemático. Por consiguiente, el histograma pertinente se 
asemeja a una distribución gaussiana normal con una posición central inclinada hacia la izquierda. En el 
objetivo 4, el arquero logró dar cerca del blanco, pero algunos intentos son dispersos.  El histograma 
resultante es también una distribución gaussiana con la posición central en el blanco. 

 

 
 

 

 
 
  
 Blanco  Blanco  Blanco  Blanco 
 1  2  3  4  
Figura 1: Intentos de tiros del arquero e histogramas correspondientes (color gris) y distribución de probabilidad (color 
rojo) (3). 

 
La veracidad (de la medición) es el grado de coincidencia entre el valor medio de un número infinito de 
valores repetidos de una cantidad medida y un valor de cantidad de referencia (2). Según esta definición, 
los arqueros 1, 2 y 4 han tenido desempeños igualmente satisfactorios.  

La precisión (de la medición) es el grado de coincidencia entre las indicaciones o los valores de cantidad 
medidos obtenidos en mediciones repetidas en objetos iguales o similares en condiciones específicas (2). 
En este sentido, el desempeño del arquero 2 tiene la mayor precisión y el 1 tiene la peor. 

La exactitud (de la medición) es el grado de coincidencia entre un valor de cantidad medido y un valor de 
cantidad real de un mensurando (2). La exactitud requiere tanto veracidad como precisión. El arquero 2 es 
el más exacto. El arquero 4 es el que más se acerca, con la misma veracidad, pero con un puntaje de 
precisión menor que el 2. Es discutible cuál de los arqueros 3 o 1 es más exacto: El arquero 1 obtiene mejor 
puntaje en veracidad; el 3 tiene mejor puntaje en precisión (3). 

Del error de medición a la incertidumbre de medición 

El ejemplo del arquero 3 indica una desviación sistemática del blanco. El desempeño podría mejorarse al 
determinar el sesgo de medición (= una estimación del error de medición sistemático) y corregirlo. Por lo 
general, esto coincide con las buenas prácticas metrológicas. Por ejemplo, un sesgo podría estar asociado 
a un instrumento de medición. Con la ayuda de una calibración continua en función de normas de medición 
rastreables, el sesgo del instrumento puede corregirse. 

Sin embargo, el tiempo y los recursos financieros nunca permiten evaluar y corregir todos los errores de 
medición. Como consecuencia, algunos errores no cuantificados permanecerán y conducirán, 
inevitablemente, a la incertidumbre sobre la exactitud del resultado de medición o la incertidumbre de la 
medición (3).  

posición  posición  posición  posición  

Pr Pr Pr Pr 

 

     2  1 3  4  
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Incertidumbre en la medición 

La Guía ISO/IEC 99:2007 brinda la siguiente definición de incertidumbre en la medición: 

“Parámetro no negativo que caracteriza la dispersión de los valores cuantitativos que se atribuyen al 
mensurando” (2). 

Cuando los científicos realizan una medición, en general parten del supuesto de que existe algún “valor 
real” o exacto. El valor real podría ser, por ejemplo, el nivel efectivo de un ion de calcio en el agua potable. 
Pero es casi imposible medir este “valor real” en realidad. Las mediciones en sí mismas nunca ofrecen un 
valor exacto. Todas las mediciones son imperfectas y pueden estar sujetas a errores sistemáticos o de 
efectos aleatorios, como la temperatura, la presión, las fluctuaciones de humedad o incluso de una 
determinación inestable del observador.  Incluso algunos errores sistemáticos, como la deriva entre dos 
calibraciones, pueden ser difíciles de corregir.  Cabe señalar que aun el uso de material de referencia 
certificado presenta un cierto grado de incertidumbre en la medición. 

Como el “valor real” es imposible de medir, un valor se establece, en cambio, utilizando un método de 
laboratorio normalizado. Habiendo incluido un intervalo de incertidumbre definido a partir de este valor 
medido, es previsible que haya altas probabilidades de que el valor real se encuentre en dicho intervalo.  La 
mitad del intervalo de incertidumbre es la incertidumbre u.  

A efectos de facilitar la explicación anterior, la Figura 2 muestra algunas consideraciones referentes a las 
mediciones y a su incertidumbre (4).  

 

Intervalo de incertidumbre

Incertidumbre de la medición

Incertidumbre

valor de medición

Diferencia=error

Valor real = 15 µg/l, 
desconocidoResultado: 27 +/- 18 µg/l

Conc.
de 

iones, 
p. ej., 

en 
µg/l

 

Figura 2: Incertidumbre de la medición. 

 
El resultado de la medición da un valor de 27 +/- 18 µg/l. Hay una probabilidad alta de que el valor real (que 
no puede medirse, sino que permanece desconocido) del nivel de los iones de calcio se encuentre entre el 
intervalo de incertidumbre de 45 µg/l y 9 µg/l.  

El valor real (15 µg/l) en la Figura 2 del nivel de iones de calcio se desconoce. La estimación de la 
incertidumbre de una medición (u = 18 µg/l) puede, por lo tanto, considerarse como la variabilidad (intervalo 
de incertidumbre) en torno al resultado comunicado (27 µg/l) de una muestra de ensayo. Dentro de este 
intervalo concreto se puede esperar que se encuentre el valor “real” de la muestra analítica con una 
probabilidad razonable. 

Por tanto, el valor del resultado de una medición debe declararse acompañado de su incertidumbre. De esta 
manera, es más fácil determinar si diferentes valores medidos son comparables o no. Además, al comparar 
el resultado de una medición con un límite establecido legalmente, la incertidumbre de la medición es una 
ayuda útil para evaluar las decisiones incorrectas de cumplimiento. 
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La estimación de la incertidumbre de la medición puede efectuarse siguiendo distintos enfoques. La 
Figura 4 muestra diversas formas. Por lo general, la incertidumbre en la medición se comunica como la 
incertidumbre típica de la medición multiplicada por un factor de cobertura k = 2, que, en el caso de la 
distribución normal, corresponde a una probabilidad de cobertura de aproximadamente el 95%, es decir, el 
valor correcto del mensurando está dentro del intervalo [valor medido ± incertidumbre expandida] 
correspondiente a un nivel de confianza del 95% (3). 

Notas: 

El parámetro puede ser, por ejemplo, una desviación típica (o un determinado múltiplo de ella) o la mitad de 
la anchura de un intervalo con un grado de confianza declarado.  

 La incertidumbre de la medición está formada por numerosos componentes. Algunos de ellos 
pueden evaluarse a partir de la distribución estadística de los resultados de una serie de mediciones 
y caracterizarse mediante desviaciones típicas. Los demás elementos, que también pueden 
caracterizarse mediante desviaciones típicas, se evalúan a partir de funciones supuestas de 
densidad de probabilidad, basadas en la experiencia o en otra información. 

 Queda entendido que todos los elementos de la incertidumbre, incluidos los que derivan de efectos 
sistemáticos (sesgo), como por ejemplo los asociados con correcciones y normas de referencia, 
contribuyen a la dispersión. 

Fuentes de incertidumbre 

Se han identificado muchas fuentes posibles, como la definición incompleta del mensurando, el 
submuestreo, efectos de la matriz, las condiciones ambientales, las incertidumbres del equipo de 
laboratorio, los valores de referencia, entre otros (5). 

Para comprender mejor la incertidumbre y sus fuentes, la Figura 3 brinda algunas explicaciones y ejemplos 
referentes a estas fuentes. 

 

Muestreo, por ejemplo, seleccionar una pieza 
representativa de un gran lote de muestrasCAC/GL 50

CAC/GL 54

Laboratorio

submuestreo, dividir 1 única 
muestra en muchas submuestras

Preparación de la muestra, por 
ejemplo, congelación, 

homogeneización, extracción 

Pérdida de material/información o 
aglomeración de informaciones sesgadas

Análisis de los datos Resultado

Fuentes de incertidumbre

 

Figura 3: Posibles fuente de incertidumbre  

Para obtener más información sobre este tema, véase la Guía EURACHEM para cuantificar la incertidumbre 
en la medición analítica (5). 

Los criterios generales para laboratorios de ensayo y calibración figuran en la norma ISO/IEC 17025:2005 
(6). Uno de estos requisitos que ha adoptado el Codex por referencia es que los laboratorios de ensayo 
deben tener y aplicar procedimientos para estimar la incertidumbre de la medición. Los informes de los 
ensayos deben recoger información sobre la incertidumbre de la medición cuando es pertinente para la 
validez o la aplicación de los resultados de los ensayos, cuando las instrucciones del cliente lo requieran o 
cuando la incertidumbre afecte al cumplimiento con un límite de especificación. Asimismo, la norma 
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establece que la incertidumbre de la medición y su nivel de confianza, a petición, se ponga a disposición del 
usuario (cliente) de los resultados. (Párrafo 5.4.6). 

La Comisión del Codex Alimentarios ha elaborado las Directrices para evaluar la competencia de los 
laboratorios de ensayo que participan en el control de las importaciones y exportaciones de alimentos 
(CXG 27-1997), en las que se exige a los laboratorios que intervienen en la importación o exportación de 
alimentos que cumplan con los criterios generales establecidos en ISO/IEC 17025.  

Procedimientos para calcular la incertidumbre en la medición 

Existe una gran cantidad de procedimientos disponibles para calcular la incertidumbre de la medición de un 
resultado, en particular los descritos por la ISO (7) y EURACHEM (8). Las Directrices del Codex no 
recomiendan ningún enfoque en particular, pero es importante que, independientemente del planteamiento 
que se utilice, el procedimiento sea fiable desde el punto de vista científico. Ningún enfoque puede 
considerarse mejor que otro, siempre y cuando el procedimiento utilizado sea apropiado y fiable; esto 
significa que no hay ninguna “jerarquía” de los procedimientos. 

En general, los procedimientos se basan en un planteamiento de componente por componente (“de abajo 
arriba”) o en un enfoque “de arriba abajo” que utiliza datos procedentes de ensayos en colaboración, 
estudios de aptitud, estudios de validación o muestras destinadas al control de calidad dentro del 
laboratorio, o bien en una combinación de dichos datos (9), (10).El personal de laboratorio suele conocer las 
fuentes de incertidumbre, ya que son profesionales y tienen una idea precisa de los procedimientos de 
medición gracias a su experiencia en la utilización de estos procedimientos. Además, se dispone de muchos 
datos provenientes de diagramas de control, ensayos de aptitud, datos de calibración, etc.  

La Figura 4 presenta varios enfoques para calcular la incertidumbre de la medición. 

 

Modelado

Evaluación 
componente 

por 
componente 

ISO GUM

Validación en un 
único laboratorio

Reproducibilidad 
entre laboratorios 

y sesgo 
Nordtest TR537
Decisión de la 

Comisión 
(2002/657/CE)

Validación entre 
laboratorios

Reproducibilidad y 
sesgo ISO 5725 
ISO TS 21748

Ensayos de aptitud 
(EA)

Variabilidad entre 
laboratorios 
ISO 17043
ISO 13528

Un solo laboratorio Entre laboratorios

Enfoques de la incertidumbre

 

Figura 4: Enfoques de la incertidumbre 

Independientemente del enfoque utilizado, el mensurando debe definirse con claridad. Luego se debe 
considerar si se trata de un enfoque de un solo laboratorio (basado en un modelo o no) o si se trata de un 
enfoque entre laboratorios que emplean un procedimiento o no. 

La incertidumbre calculada mediante varios enfoques (Figura 4) puede resumirse de la siguiente manera. 

 Modelado (clásico ISO GUM) 

- La incertidumbre de un resultado individual de una medición puede obtenerse en relación 
con una muestra específica 

 Validación en un solo laboratorio 

- La incertidumbre típica de los resultados que se obtienen utilizando un procedimiento en 
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el laboratorio 

 Validación entre laboratorios 

- La incertidumbre de los resultados que se obtienen utilizando el mismo procedimiento en 
diferentes laboratorios 

En las Directrices para evaluar la competencia de los laboratorios de ensayo que participan en el control de 
las importaciones y exportaciones de alimentos (CXG 27-1997), se exige el uso de métodos validados y, por 
tanto, resulta más eficiente en cuanto a costos utilizar datos procedentes de los estudios de validación del 
método en lugar de emplear otro enfoque (es decir, el planteamiento de componente por componente). Es 
obligatorio que los laboratorios verifiquen si se observaron los parámetros. 

Para los métodos aplicados dentro de los ámbitos para los que se hayan definido, cuando la etapa de 
conciliación revele que todas las fuentes identificadas se han incluido en el estudio de validación o cuando 
se muestre que las contribuciones de las demás fuentes son insignificantes, la desviación típica de la 
reproducibilidad sR, ajustada en relación con la concentración en caso de necesidad, podrá utilizarse como 
incertidumbre típica combinada. 

Es importante que la exigencia de estimar la incertidumbre de la medición no imponga a los laboratorios una 
carga de trabajo adicional innecesaria. 

Al decidir qué procedimiento se debe utilizar para calcular la incertidumbre de la medición en el contexto del 
Codex es importante tener en cuenta que el Codex ha adoptado varias medidas formales de garantía de 
calidad que han de ser aplicadas por los laboratorios de control. En particular, tales laboratorios deberían: 

 cumplir una norma internacionalmente reconocida (actualmente la norma ISO/IEC 17025:2005); a 
tal cumplimiento contribuye el uso de procedimientos internos de control de la calidad; 

 participar en sistemas de garantía de su aptitud y usar métodos validados. 

En esta sección se subraya una vez más que para el analista es importante que no haya duplicaciones 
innecesarias del trabajo. 

Incertidumbre de la medición notificada 

La incertidumbre típica de la medición u constituye la base de la incertidumbre ampliada notificada de la 
medición U. Se obtiene multiplicando la incertidumbre típica de la medición por un factor de cobertura k. 

Para el nivel de confianza exigido (normalmente, el 95 %) se recomienda establecer k = 2 en la mayoría de 
las ocasiones (en especial en el caso de los métodos validados a través de ensayos en colaboración). No 
obstante, en el caso de que la incertidumbre combinada se base únicamente en unas pocas observaciones, 
k debería ser equivalente al valor del factor t de Student para el denominado número efectivo de grados de 

libertadeff. (7) (Anexo G.4.1). 

Relación entre los resultados analíticos y la incertidumbre de la medición 

En esta sección se trata de explicar la importancia de los resultados de análisis y sus correspondientes 
incertidumbres. 

Es importante examinar la incertidumbre en la medición al decidir si una muestra experimental cumple o no 
la especificación. La importancia de este aspecto puede ilustrarse con el ejemplo del diagrama siguiente, en 
el que se ve el caso más sencillo que se produce cuando las decisiones se adoptan a partir de una sola 
muestra experimental. En el ejemplo siguiente el resultado de la prueba se compara con la especificación, 
que consiste en un nivel máximo. El ejemplo ilustra la forma en que debería tomarse en cuenta el concepto 
de incertidumbre en la medición, al interpretar los resultados analíticos obtenidos en una muestra analizada. 
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Figura 5: Comparación de los resultados de ensayos con un nivel máximo teniendo en cuenta la incertidumbre 
expandida de la medición 

Situación i 

El resultado analítico menos la incertidumbre expandida en la medición da un valor superior al nivel máximo. 
El resultado indica que el analito medido en la muestra de ensayo supera la especificación. 

Situación ii 

El resultado analítico supera el nivel máximo en medida menor que la incertidumbre expandida de la 
medición. 

Situación iii 

El resultado del análisis es inferior al nivel máximo en medida menor que el valor de la incertidumbre 
expandida de la medición. 

Situación iv 

El resultado del análisis es inferior al nivel máximo en medida mayor que el valor de la incertidumbre 
expandida de la medición. 

Nota: 

Naturalmente, en las situaciones ii y iii, el procedimiento propuesto para el uso de la incertidumbre de la 

medición en la evaluación de la muestra puede permitir la aceptación de las muestras cuyos valores reales 

se encuentren por encima del nivel máximo. Pero la probabilidad de no conformidad es inferior al 95% 

exigido. 

Las implicaciones de las situaciones i a iii en el caso de los ensayos sobre el cumplimiento del LMR se 
examinan ampliamente en las Directrices sobre la estimación de la incertidumbre de los resultados 

(CXG 59-2006). 

Relación entre la incertidumbre de la medición, la evaluación de la conformidad de lotes y los planes 
de muestreo 

No deben confundirse las actividades de evaluación de la conformidad y las de muestreo de aceptación. La 
incertidumbre de la medición solo hace referencia a la incertidumbre de los resultados de las muestras de 
ensayos de laboratorio. No abarca la incertidumbre relacionada con las muestras extraídas de un lote de 
producto. 

Por tanto, en cuanto a las estimaciones cuantitativas de muestras de ensayo en caso de inspección por 

Nivel 
máximo 

situación i 
i 

situación ii 
i 

situación iii 
i 

situación iv 
i 
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variables e inspección por atributos, la aceptación de un lote se basa en los criterios de los planes de 
muestreo correspondientes, es decir, las normas ISO. 

Sin embargo, si la incertidumbre de la medición no es insignificante o dominante en comparación con la 
incertidumbre del muestreo (que se probará solamente estimando la incertidumbre de la medición), en el 
caso de la inspección por atributos (en el caso de las características cuantitativas), sí influye en la 
decisión de si las muestras de ensayo cumplen o no la especificación, es decir, en la verificación del número 
de aceptación o rechazo (11). 

Ejemplo: 

Se utiliza un plan de muestreo simple por atributos de un NCA = 2,5 % para la inspección del contenido de 
sodio de un lote (25 elementos) de queso dietético con bajo contenido de sodio. Un incremento no conforme 
en la muestra corresponde a un contenido de sodio superior al contenido máximo de sodio, es decir, 
120 mg/100 g (CXS 53-1981), tomando en consideración la incertidumbre expandida de la medición. 

La decisión que se ha de adoptar de acuerdo con este plan de muestreo (11) (Cuadros 1 y 2A) es aceptar el 
lote si hay un incremento en las muestras no conformes (número límite para la aceptación = 0) en una 
muestra de cinco incrementos (n = 5). 

Las siguientes Figura 6 y Figura 7 comparan las situaciones en dos los laboratorios, 1 y 2, imaginarios con 
iguales valores medios (puntos), pero con diferentes incertidumbres expandidas de la medición (barras). 

 

Figura 6: Resultados del laboratorio 1  
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Figura 7: Resultados del laboratorio 2  

Como consecuencia, el resultado del laboratorio 1 permitiría aceptar el lote, ya que ningún elemento de las 
muestras contenía más de 120 mg/100 g con una probabilidad suficiente. El resultado del laboratorio 2 
sugeriría rechazar el lote, dado que una de las muestras contenía más sodio que el nivel máximo con una 
probabilidad superior al 95% exigido. 

En el caso de la inspección por variables (paquete) (12), la incertidumbre de la medición podría tener 

repercusiones en el tamaño de la muestra. En el caso de que la incertidumbre de la medición m sea 
significativa (superior al 10 % de la desviación típica de la muestra s o de la desviación típica del proceso 

), el tamaño n de muestreo debería multiplicarse por el factor (1+
2
), en que  = m/s o  = 

m/respectivamente (12) (Anexo P).  

Ejemplo:  

Se evalúa el contenido de sodio de un lote de 500 elementos de agua mineral preenvasada. Para un nivel 
de calidad aceptable (NCA) concreto acordado de 2,5 % (concentración máxima de 200 mg/l), por lo general 
(incertidumbre en la medición no significativa) se toman 30 muestras para la evaluación (ISO 3951-2, 
Anexo A, Cuadro A1 y Anexo B, Cuadro B1). La producción está bajo control, y los diagramas de control 

presentan una desviación típica del proceso  de 2 mg/l. La desviación típica de la incertidumbre de la 

medición del laboratorio de evaluación m es de 1 mg/l, por tanto, significativa. Con  = m/= 0,5 y (1+
2
) 

= 1,25 el tamaño de las muestras debe incrementarse a 38. Sin embargo, el parámetro de decisión es que 
no se modifique la constante de aceptabilidad k. 

En el caso de la inspección por variables (productos a granel) (13), la incertidumbre de la medición tiene 
repercusiones en el número de muestras de ensayo por muestra compuesta nT y el número de mediciones 
por muestra de ensayo nM, cuando es dominante. Esto se da cuando tanto la desviación típica del 

incremento del muestreo, I, y la desviación típica entre muestras de ensayo, P, son muy inferiores (el 10 

% o menos) a la desviación típica de la medición, M, que es conocida y estable, (13) (Anexo B). El número 

de incrementos de las muestras nI para formar las muestras compuestas (por lo general dos) no se modifica 
en ningún caso. 

Ejemplo: 

Se evalúa el contenido de cadmio del trigo a granel (concentración máxima, por ejemplo, 0,1 mg/kg). Como 
el cadmio es un contaminante difundido, la concentración en el lote se distribuye de forma muy homogénea 

y presenta desviaciones típicas Iy P muy bajas, cada una estimada en 0,002 mg/kg. Por el contrario, las 
concentraciones analizadas son muy bajas, lo que da lugar a una mayor incertidumbre de la medición con 
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una desviación típica M de 0,02 mg/kg, por lo que es dominante. La desviación típica combinada general 

O ≈ 0,02 mg/kg (raíz cuadrada de la suma de M2, 
2
y 

2
) se divide por el intervalo de discriminación D 

(diferencia entre el nivel de aceptación y rechazo basado en el riesgo acordado, que se supone que es 

0,01 mg/kg) y da lugar a una desviación típica relativa dO = O /D ≈ 2. Este parámetro dO se utiliza 
(ISO 10725, Anexo B, Cuadro B1) para calcular el número de muestras de ensayo por muestra compuesta, 
nT = 6, y el número de mediciones por muestra de ensayo, nM =3 (es decir, el esfuerzo analítico nTnM = 18). 
En el caso de que la incertidumbre en la medición no hubiera sido dominante, los números habrían sido nT = 
1 y nM = 2 (es decir, el esfuerzo analítico nTnM = 2). 

Naturalmente, la carga de trabajo de otro laboratorio que reduzca la incertidumbre de la medición reduciría 
significativamente el esfuerzo analítico. 

Consideraciones finales 

El hecho de reflejar la “incertidumbre” no genera necesariamente una sensación de confianza.   

No obstante, en los ámbitos técnicos o científicos, esta incertidumbre especifica un valor característico, que 
se agregará al resultado de una medición. Si el valor de incertidumbre se calculó de acuerdo con un 
procedimiento normalizado, el valor refleja una cierta capacidad de confianza en el resultado de la medición. 

Según la definición metrológica, la incertidumbre de la medición es una medida cuantitativa de la calidad 
respecto del resultado efectivo de una medición. En razón de ello, refleja en qué medida el resultado se 
corresponde con el valor del mensurando y permite al operador estimar la fiabilidad de la medición y sus 
resultados obtenidos. Esto es importante en la comparación de más de un resultado de medición o en la 
armonización en función de un material de referencia o un límite de adopción de decisiones. La confianza 
en los resultados de la medición es útil en el comercio internacional y contribuye a evitar las restricciones 
comerciales. 
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APÉNDICE III 

Documento informativo con ejemplos de procedimientos para estimar la incertidumbre de medición 

Introducción 

Cada medición presenta una imprecisión en particular. La calidad de una medición mejora notablemente si 
viene acompañada de la estimación de una incertidumbre de la medición. 

La incertidumbre de la medición está sujeta al operador, el instrumento utilizado, el entorno y otras fuentes 
que puedan influenciar la medición en cierta medida. Cuando la incertidumbre en una medición es evaluada 
y declarada, los datos obtenidos generan confianza. 

Este tipo de incertidumbre puede evaluarse y calcularse a partir del análisis del proceso de medición. En la 
práctica, la incertidumbre total de la medición suele calcularse mediante la combinación de varias 
contribuciones de la incertidumbre. Existen normas establecidas relativas a la manera de calcular la 
incertidumbre de la medición, así como directrices publicadas que pueden ser de ayuda en esta tarea. 

La finalidad de este documento informativo es brindar algunos ejemplos relativos a los procedimientos para 
estimar la incertidumbre de la medición y ofrecer al lector algunas referencias sobre el tema en general. 

Procedimientos de medición 

En la química analítica, cada procedimiento de medición puede subdividirse en submuestreo, preparación 
de submuestras, preparación de muestras, limpieza, calibración, cuantificación del analito y, por último, el 
análisis de datos con la evaluación del resultado de medición (8). LaFigura 8 muestra cada etapa: 

 

Preparación de las muestras

Las Directrices CAC/GL 50 explican la 
incertidumbre derivada del muestreo

Las Directrices CAC/GL 54 explican la 
incertidumbre de le medición derivada 

del análisis

Análisis de las muestras Análisis de los datos 
Evaluación del 

resultado

Procedimiento de medición

Calibración

Procedimiento de evaluación 

Análisis de laboratorio 

Preparación del submuestreo 

Submuestreo 

Limpieza

 

 
Figura 8: Etapas generales del procedimiento de medición 

Submuestreo y preparación del submuestreo: Un procedimiento prescrito que consiste en tomar partes de 
cada muestra extraída del lote con arreglo a un plan de muestreo determinado. 

Preparación de las muestras: La mayoría de las submuestras que han de medirse requieren un tratamiento 
antes de analizarse. La congelación, la homogeneización, la dilución y la extracción son solo algunos de los 
procedimientos mencionados. En muchos casos, los analitos deben convertirse en compuestos 
cuantificables (por ejemplo, una muestra sin color se convierte mediante el agregado de sustancias 
definidas en una muestra coloreada, que puede detectarse mediante la espectroscopía UV-VIS). Debido a 
la posible descomposición o la reacción incompleta, este método “indirecto” podría dar lugar a la pérdida de 
material o información. Además, podría producirse contaminación en cualquier etapa del procedimiento, y 
debe evitarse y controlarse mediante el análisis de muestras testigo en paralelo. 
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Calibración de los sistemas analíticos: En la mayoría de los casos, es necesario establecer las curvas de 
respuesta del analito a partir del cual puede determinarse la cantidad de analito en cuestión. Los valores 
deben asignarse en función de las sustancias conocidas, por ejemplo, material de referencia certificados. 
Como consecuencia, la pureza del material de referencia y otras soluciones preparadas influyen en la 
incertidumbre de la medición. 

Medición de las muestras: Cuando finalmente se mide la muestra, puede haber interferencias del complejo 
de sustancias definido por el analito con otros componentes (por ejemplo, los reactivos, la matriz). La 
experiencia de los operadores puede tener efectos en el resultado de medición. Los ajustes instrumentales, 
así como la estabilidad limitada del aparato de medición, podrían derivar en diversos resultados, que 
deberían tomarse en cuenta. 

Análisis de los datos: El procesamiento de algoritmos (modelos matemáticos que se utilizan para evaluar los 
resultados, por ejemplo, funciones de regresión empleadas en la calibración) podría diferir entre un 
instrumento y otro. 

Evaluación del resultado: El análisis de los datos evaluados estadísticamente puede variar dependiendo del 
modelo utilizado. El redondeo y el promedio del resultado definitivo no deben expandir la incertidumbre 
inevitable de la medición. 

Posibles fuentes de incertidumbre 

 
Submuestreo: Selección representativa de partes de una 

muestra de un lote. 

Almacenamiento o transporte: Condiciones especiales de almacenamiento o 
envío con cambios en las condiciones 
ambientales 

Efectos instrumentales: Límites de detección, temperatura, controlador 
de presión de gas, regulador de flujo de gas, 
muestreador automático con posibles efectos de 
arrastre, efectos del tiempo (medición en varios 
momentos) 

Pureza y homogeneidad: Muestras parcialmente heterogéneas, 
sustancias impuras, por ejemplo, reactivos, 
soluciones u otros productos utilizados 

Condiciones de medición: Medición de volúmenes: efectos de la cristalería 
volumétrica para la preparación de soluciones, 
diversas masas de diferentes pesajes, efectos 
de la temperatura, cambios ambientales, por 
ejemplo, la humedad  

Efectos computacionales: Modelos inexactos de calibración, 
procedimientos de ajuste, procedimientos de 
redondeo  

Corrección del blanco: Muestra homóloga, es necesaria la corrección 
del blanco 

Efectos aleatorios: Determinación aleatoria, debe incluirse por 
norma 

Efectos sistemáticos Operador (con, sin experiencia) 

Cuadro 1: Posibles fuentes de incertidumbre 

Como puede observarse, no todas las posibles fuentes de incertidumbre explican en igual medida la 
incertidumbre. En la práctica, es probable que solo una pequeña cantidad de todas las posibles fuentes de 
incertidumbre contribuyan significativamente a la incertidumbre. A menos que haya muchas contribuciones, 
no es necesario evaluar en detalle los componentes equivalentes a menos de un tercio del valor más 
elevado. (EURACHEM etapa 3, 7.2.2.) 

Procedimientos para calcular la incertidumbre en la medición 

La estimación de la incertidumbre de la medición puede realizarse mediante dos estrategias principales. 

El enfoque “de abajo hacia arriba”, que determina la incertidumbre de la medición componente por 
componente. Cada fuente de error o incertidumbre se calcula por separado. 
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El enfoque “de arriba hacia abajo”, en que la incertidumbre de la medición se estima por medio de las 
fuentes de error o incertidumbre a partir de datos sobre el rendimiento de los métodos, por ejemplo, 
estudios de validación, ensayos de aptitud, etc.  

 
Estos enfoques se refieren a diferentes situaciones: 

Modelado (clásico ISO GUM) 

 La incertidumbre de un resultado individual de una medición puede obtenerse en relación con una 
muestra específica. 

Validación en un único laboratorio 

 La incertidumbre típica de los resultados que se obtienen utilizando un procedimiento en el 
laboratorio. 

Validación entre laboratorios 

 La incertidumbre de los resultados que se obtienen utilizando el mismo procedimiento en diferentes 
laboratorios. 
 

El enfoque de modelado calcula la incertidumbre del resultado individual, en una muestra concreta, en una 
situación en particular. El enfoque de un único laboratorio no está relacionado con una muestra concreta, 
sino con un procedimiento. Los enfoques entre laboratorios obtienen resultados de incertidumbre del mismo 
procedimiento utilizado en diferentes laboratorios. Este tipo de enfoque brinda un cierto grado de 
incertidumbre general que puede esperarse al utilizarse en distintos laboratorios. 
 
Sea cual sea el enfoque que se emplee, la mayor parte de la información para calcular la incertidumbre de 
la medición ya se encuentra disponible en estudios previos realizados a fin de validar métodos existentes o 
nuevos, datos o estudios de evaluación y control de la calidad que se han realizado para evaluar el 
desempeño de los laboratorios (14). 
En términos generales, hay muchos datos disponibles de ensayos de aptitud (EA), datos de diagramas de 
control, datos de calibración de instrumentos, datos de validación internos, etc. Cabe preguntarse de qué 
manera pueden aprovecharse al máximo estos datos recogidos para estimar la incertidumbre de la 
medición. 

Todo comienza con la definición del mensurando. Especificar un mensurando no es un objetivo fácil en sí 
mismo. Es necesaria una definición clara de a) un elemento analizado, o b) un parámetro estudiado. Por 
ejemplo, si la fracción de masa de un residuo (plaguicida) ha de medirse en un lote de 2 kg o en un trozo de 
una manzana. Asimismo, puede marcar una diferencia si debe determinarse la cantidad total de iones 
metálicos pesados o la cantidad de sal soluble en agua. Si el mensurando se ha definido con claridad, la 
operación de incertidumbre puede distinguirse entre un enfoque de “único laboratorio” y un enfoque “entre 
laboratorios”.  

Los enfoques de único laboratorio pueden venir precedidos de una base modelo o una base no modelo, 
mientras que en el primer caso se evalúa componente por componente. Este tipo de práctica se establece 
en la norma ISO GUM y se considera el enfoque normalizado de la incertidumbre de la medición. En el 
presente documento se analiza el procedimiento de forma detallada, se examinan las fuentes de 
incertidumbre componente por componente y luego se cuantifican por separado. Por otro lado, existe el 
enfoque de un solo laboratorio no modelo que se describe en la Nordtest TR537, así como el enfoque de un 
único laboratorio, que incluye un diseño ortogonal de los experimentos. Este tipo de configuración se basa 
en un modelo estadístico (15) (16).  

Los enfoques entre laboratorios difieren de los enfoques de un solo laboratorio. Los enfoques entre 
laboratorios examinan los datos acumulados provenientes de muchos laboratorios, en los que cada uno de 
los laboratorios no contribuye tanto al resultado definitivo.  No se analiza la situación o los datos de un solo 
laboratorio y, por consiguiente, este procedimiento específico no es muy recomendable para determinar la 
incertidumbre de la medición. Sin embargo, si debe determinarse la incertidumbre por primera vez o si debe 
averiguarse más o menos cuál será la incertidumbre, puede emplearse este tipo de procedimiento. A tal 
efecto, la norma ISO 13528:2015 Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory 
comparisons (Métodos estadísticos para el uso en los ensayos de aptitud en las comparaciones entre 
laboratorios) describe procedimientos para el análisis robusto de datos (17). 

Con el fin de tomar en consideración el mayor número posible de situaciones analíticas, los procedimientos 
se han elaborado para distintas clases de métodos de análisis (métodos normalizados o internos). En el 
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presente documento no se incluyen diseños experimentales de factores múltiples, mediante análisis de la 
varianza, ni la propagación de distribuciones utilizando un método de Monte Carlo, si bien se facilitan las 
referencias bibliográficas (18) (19) (15) (16). 

El presente documento informativo no proporciona ejemplos de cálculos numéricos. Se supone que los 
laboratorios interesados tienen una amplia experiencia en la aplicación de fórmulas. 

Ejemplos de procedimientos para estimar la incertidumbre de la medición 

Los siguientes procedimientos para calcular la incertidumbre de la medición deberían considerarse como 
ejemplos prácticos que pueden aplicarse en numerosas situaciones cotidianas. No son preceptivos. Con el 
fin de lograr la aceptación de ambos socios comerciales, los conceptos se basan estrictamente en las 
directrices y normas recomendadas internacionalmente: JCGM 100:2008: Evaluation of measurement data. 
Guide to the expression of uncertainty in measurement (GUM) (7) (Guía para la representación de la 
incertidumbre en las mediciones), EURACHEM/CITAC Guide CG 4: Quantifying Uncertainty in Analytical 
Measurement (8) (Guía para cuantificar la incertidumbre en la medición analítica) y protocolos ISO (20) (21) 
(22) (23) (24). 

La relación entre la incertidumbre de la medición de las muestras de ensayo, la evaluación de la 
conformidad de los lotes y los planes de muestreo se explica en las Directrices sobre la incertidumbre en la 
medición (CXG 54-2004). 

La elaboración de los ejemplos no pretende ser exhaustiva y, en circunstancias especiales, tal vez sea 
necesario aplicar otro tipo de procedimientos racionales mediante acuerdo. No obstante, no son aplicables 
en los casos en que existe una normativa legal u otras directrices aceptadas internacionalmente que definen 
reglas especiales para la estimación de la incertidumbre de la medición (por ejemplo, la ecuación de 
Thomson-Horwitz como parámetro empírico). En particular, en el caso de los residuos de plaguicidas, los 
procedimientos no se solapan con las disposiciones de las Directrices sobre la estimación de la 
incertidumbre de los resultados (CXG 59-2006).  
 
La incertidumbre de la medición, que constituye un parámetro del resultado del ensayo, se basa en datos de 
precisión del método, tomando en consideración las etapas del análisis que pueden comprender la recogida 
de submuestras y el procesamiento y análisis instrumental de muestras. Los componentes de la 
incertidumbre se combinan con arreglo a las reglas de propagación de errores. En lo fundamental, N 
desviaciones típicas de la incertidumbre, s1...N (o desviaciones típicas relativas; es decir, coeficientes de 
variación, cv1...N), del análisis estadístico pueden combinarse para obtener la incertidumbre típica total, u (o 
la incertidumbre típica total relativa, urel ) (GUM 5.1.2, 5.1.5, 5.1.6): 

 

u = √s1
2 + s2

2 +  … . +sN
2          o        urel = √cv1

2 + cv2
2 +  … . +cvN

2 *) 

 

*) Las fórmulas se refieren a los mensurandos resultantes de la suma y/o la diferencia de parámetros 
(izquierda) o derivados del producto y/o el cociente de los parámetros (derecha). Dado que en la práctica la 
mayoría de los mensurandos analíticos se obtienen mediante fórmulas con productos y/o cocientes de 
parámetros, en el presente documento se utilizará la segunda fórmula. En aras de la simplificación, se 
considera que los parámetros no están correlacionados. 

De esta manera se ofrece una ventaja práctica, dado que los datos de precisión concretos obtenidos de la 
validación del método realizado por un solo laboratorio o de la validación del método entre laboratorios 
(después de demostrarse su idoneidad para el respectivo laboratorio de ensayos mediante la verificación de 
estos datos de precisión) pueden utilizarse de forma combinada. 

Los siguientes procedimientos están ordenados de acuerdo con la clase específica del método analítico: 

Tipo I: 

 Definición de métodos que tomen en consideración la heterogeneidad de la submuestra y la 
variabilidad en la preparación de la muestra. 

Tipo II: 

 Métodos racionales (métodos de referencia). 
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Tipo III: 

 Métodos validados por un solo laboratorio (métodos alternativos aprobados). 

 Combinación de la precisión de repetibilidad de todas las etapas del análisis. 

 Precisión estimada por una serie de análisis. 

 Método de las normas ISO 5752-2 e ISO 5752-3. 

 Método de duplicación de ensayos. 

Tipo IV: 

 Métodos provisionales (métodos especiales). 

 

Tipo I: 

En el caso de los métodos normalizados, la incertidumbre se establece utilizando una validación adecuada, 
incluidos los datos de precisión. En general, estos datos se basan en una validación exhaustiva del método 
entre laboratorios, realizada en la mayoría de los casos con arreglo a las Harmonized Guideline (Directriz 
armonizada) de UIQPA/ISO/AOAC International (25), la norma ISO 5725-6 (actualmente en revisión) o las 
International Guidelines for Collaborative Study Procedures to Validate Characteristics of a Method of 
Analysis (Directrices para procedimientos de estudios en colaboración dirigidas a validar las características 
de un método de análisis) de la AOAC International (26). 

Uno de los supuestos básicos que subyacen a la norma ISO 5725-1 (actualmente en revisión) es que, para 
un método de medición estándar, la repetibilidad no será la misma para todos los laboratorios que apliquen 
el procedimiento normalizado. Sin embargo, la repetibilidad será, al menos aproximadamente, la misma, de 
manera que resulte admisible establecer una desviación típica de la repetibilidad media común sr, que será 
aplicable a cualquier laboratorio, incluso si no se corresponde por completo con la repetibilidad del 
laboratorio individual. Los laboratorios deberían realizar una serie de mediciones en condiciones de 
repetibilidad y verificar que la desviación típica de la repetibilidad media sea aplicable en determinadas 
condiciones (ISO 5725-6) (actualmente en revisión). 

La desviación típica de la reproducibilidad sR del método normalizado se obtiene combinando sr con la 
desviación típica entre laboratorios sL (ISO 5725-2) (actualmente en revisión). 

Definición de métodos que tomen en consideración la heterogeneidad de la submuestra y la variabilidad en 
la preparación de la muestra 

Los métodos de definición logran la comparabilidad entre laboratorios que miden el mismo material sin 
intención de obtener una medida absoluta de la verdadera cantidad de analito presente. Por convención, no 
se tienen en cuenta las correcciones para el sesgo del método o el efecto matriz. 

En los casos en que se disponga de datos de ensayo en colaboración, se debería evaluar al menos la 
repetibilidad en el laboratorio concreto y demostrar que es comparable a la sr pronosticada mediante el 
ensayo en colaboración y documentada en el método; es decir, la desviación típica de la repetibilidad 
debería ser inferior o igual a sr (ejemplo A6 de EURACHEM).  

A priori, no debe tomarse en consideración ninguna contribución del sesgo y, por consiguiente, es adecuado 
utilizar los valores de la desviación típica de la reproducibilidad relativa (es decir, el coeficiente de variación), 
CVR —obtenidos del ensayo en colaboración o la publicación del método— como incertidumbre típica 
relativa, urel, en el intervalo de niveles de analito medido (EURACHEM 7.6.3).  

Los ensayos en colaboración proporcionan material homogeneizado y en la mayoría de los casos 
estabilizado, por lo que no abarcan las etapas de preparación física (por ejemplo, trituración y desecación) 
del material. La contribución de la incertidumbre de esa parte analítica también debería tomarse en 
consideración (EURACHEM 7.6.1), siempre y cuando la contribución sea significativa (es decir, >1/3 CVR 
[EURACHEM 7.2.2]). 

En caso de que la muestra de laboratorio presente una heterogeneidad significativa, debería tomarse en 
consideración la contribución de la incertidumbre de las submuestras. La significación podría evaluarse 
utilizando una verificación de la homogeneidad, tal como se expone en el Anexo B de la norma ISO 13528 
(17), mediante la comparación de la desviación típica relativa entre submuestras, cvs, con la desviación 
típica relativa para la evaluación de la aptitud, CVσ (σse emplea para el cálculo de las puntuaciones z), del 

método normalizado. La muestra de laboratorio puede considerarse adecuadamente homogénea si cvs 
0,3 CVσ. 
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La desviación típica entre las submuestras, ss, puede calcularse mediante el procedimiento especificado en 
el Anexo B1 de la norma ISO 13528 y utilizando la fórmula que figura en el Anexo B3 de la misma norma. 
Este ensayo duplicado facilita también información sobre la contribución de la incertidumbre del 
procedimiento de preparación física: 

Seleccionar de forma aleatoria un número g de las submuestras procedentes de la muestra del laboratorio, 

siendo g 10.  

 Preparar dos porciones analíticas a partir de cada submuestra utilizando técnicas adecuadas para 
el material del ensayo a fin de minimizar las diferencias entre las porciones de muestra. 

 Tomando las porciones de muestra de 2 g en un orden aleatorio, obtener un resultado de medición 
en cada una y completar la serie completa de mediciones en condiciones de repetibilidad. 

 Calcular la media general x̿: 

 

x̿ =  
∑ x̅t

g
t=1

g
                  siendo            x̅t =  

xt,1+ xt,2

2
 

 

 Calcular la desviación típica, sx, de los valores promedio de la muestra: 

 

sx = √
∑ (x̅t − x̿)2g

t=1

g − 1
 

 

 Calcular la desviación típica dentro de las submuestras, sw, que es una medida de la incertidumbre 
de la preparación física: 

 

sw = √
∑ wt

2g
t=1

2g
siendowt =  |xt,1 − xt,2| 

 

 Calcular la desviación típica entre las submuestras, ss, multiplicando sw por el factor ½ debido a la 
media de los análisis duplicados utilizados: 

 

𝑠𝑆 =  √𝑠𝑥
2 −  

𝑠𝑊
2

2
 

 

 Calcular la desviación típica relativa de la heterogeneidad de la muestra: 

 

𝑐𝑣𝑆 =  
𝑠𝑆

�̅�
 

 

En el caso de que la heterogeneidad de la muestra sea significativa (cvs> 0,3 CVσ), la incertidumbre típica 
relativa de la medición, urel, se determina mediante la ecuación: 
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𝑢𝑟𝑒𝑙 = √𝑐𝑣𝑅
2 + 𝑐𝑣𝑆

2 

 

Teniendo en cuenta la contribución de la preparación de la muestra en términos de incertidumbre (se divide 

la desviación típica entre 2 para corregir una desviación típica para diferencias entre pares con respecto a 
la incertidumbre típica para los valores únicos), 

 

𝑐𝑣𝑃 =  
1

√2

𝑠𝑤

�̅�
 

 

la incertidumbre típica relativa de la medición, urel, se determina mediante la ecuación: 

 

𝑢𝑟𝑒𝑙 = √𝑐𝑣𝑅
2 + 𝑐𝑣𝑆

2 + 𝑐𝑣𝑃
2 

 

Nota. En las fórmulas para calcular el resultado analítico, la influencia de las diferencias en el submuestreo 
debido a la heterogeneidad y a la variabilidad de la preparación puede aplicarse como factores dispersos en 
torno al 1 (EURACHEM A4.3).  

Tipo II: 

Métodos racionales (métodos de referencia) 

En los métodos normalizados racionales la veracidad es una cuestión que debería tomarse en 
consideración al calcular la incertidumbre de la medición. El procedimiento actual se aplica a situaciones en 
las que no se toma en consideración ningún sesgo. Pero esta hipótesis debería demostrarse mediante 
experimentos de recuperación adecuados.  

Para muchos métodos racionales normalizados se suministran materiales de referencia certificados.  Como 
alternativa, se puede añadir a las muestras un nivel determinado del analito (preferiblemente matrices que 
no contengan el analito), tomando en consideración el distinto comportamiento de la sustancia añadida y la 
contraparte nativa. 

En una primera etapa, a partir de n experimentos de recuperación sobre material de referencia certificado o 
material homogéneo añadido (por ejemplo., se separan muestras homogeneizadas y se añade una porción) 
con la concentración de referencia, xref, las concentraciones del analito, xi, y el sesgo, bi, se calcula el sesgo 

promedio del laboratorio, �̅�: 

 

�̅� =  
1

𝑛
∑ 𝑏𝑖

𝑛
𝑖=1     siendo    𝑏𝑖 =  𝑥𝑖 −  𝑥𝑟𝑒𝑓 

 

y se compara con la incertidumbre típica, u, a la concentración de referencia (multiplicando urel por la 
concentración del analito) en combinación con la incertidumbre certificada del material de referencia o la 
incertidumbre experimental del material añadido calculada mediante pruebas de homogeneidad, uref (véase 
el apartado 4.1.1). El sesgo del laboratorio puede ignorarse si: 

 

|�̅�| ≤ 2√(
𝑢2

𝑛
) +  𝑢𝑟𝑒𝑓

2  

De lo contrario, el sesgo es significativo (EURACHEM 7.16) y el resultado analítico podría corregirse en la 
medida del sesgo, teniendo debidamente en cuenta la incertidumbre de la corrección. En este caso, la 
desviación típica, sB, del sesgo promedio se calcula de la siguiente manera: 
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𝑠𝐵 =  
1

√𝑛
√∑ (𝑏𝑖 − �̅�)

2𝑛
𝑖=1

𝑛 − 1
 

 

En el caso de que la matriz pudiera influir en el sesgo, los experimentos de recuperación deberían aplicarse 
en muestras obtenidas de distintas matrices y debería utilizarse la contribución en cuanto a la incertidumbre 
de dicha matriz en particular que se corresponda con la muestra. 

Nota: Debería evitarse tomar en consideración el efecto de sesgo (no es la incertidumbre del sesgo) 
mediante la ampliación de la “incertidumbre” asignada al resultado en lugar de corregir el sesgo. La 
evaluación de la incertidumbre del resultado de una medición no debe confundirse con asignar un límite de 
inocuidad a una determinada cantidad (Guide to the expression of uncertainty in measurement [GUM] [Guía 

para la representación de la incertidumbre en las mediciones], 6.3.1). 

Tipo III: 

Métodos validados por un solo laboratorio (métodos alternativos aprobados) 

Contrariamente a lo que ocurre con los métodos normalizados, en el caso de los métodos validados por un 
solo laboratorio no se dispone de datos de precisión normalizados publicados. Por consiguiente, estos 
métodos están sujetos a procedimientos de validación ampliados. A pesar del carácter especial de las 
situaciones, la validación proporciona datos de precisión. 

En el caso de que el método validado por un solo laboratorio consista en una modificación de un método 
normalizado correspondiente, la estimación de la precisión debería centrarse en las contribuciones de la 
incertidumbre de esa modificación. Las contribuciones de la incertidumbre deberían compararse con los 
valores de la desviación típica de la reproducibilidad relativa (es decir, el coeficiente de variación), CVR, 
obtenidos del ensayo en colaboración o la publicación del método normalizado. En caso de que la 
contribución de las modificaciones en términos de incertidumbre sea insignificante, es adecuado utilizar CVR 
como incertidumbre típica relativa urel, y aplicar lo dispuesto en los procedimientos del apartado 4.1. 

Hay dos métodos generales para calcular la precisión: 

 La combinación de la precisión de repetibilidad de todas las etapas del análisis (por ejemplo, el 
pesaje, el secado, la extracción, la dilución y la medición analítica) con las calibraciones asociadas y 
otras fuentes de incertidumbre (por ejemplo, la pureza de los patrones de referencia o la experiencia 
del personal que interviene en el ensayo). 

 En la medida de lo posible, la precisión se calcula mediante una serie de análisis durante un amplio 
período de tiempo para permitir la variación natural de todos los factores de impacto. 

En la práctica, suele ser necesario y conveniente combinar ambos tipos. Por lo tanto, un modelo de 
componentes de la varianza ofrece la posibilidad de abarcar diversos componentes de la incertidumbre 
general dentro de un experimento de validación, incluido un plan de muestreo aleatorio (16). 
 
Combinación de la precisión de repetibilidad de todas las etapas del análisis 

Los componentes de incertidumbre asociados con N posibles fuentes de incertidumbre se determinan, se 
cuantifican como desviaciones típicas, ui, se multiplican por los coeficientes de sensibilidad, ci, y se 
combinan (GUM 5.1.3): 

 

𝑢 =  √∑ 𝑐𝑖 ∙  𝑢𝑖
2

𝑁

𝑖=1
 

 

Nota: En el caso de que los distintos componentes no sean independientes desde el punto de vista 
estadístico, deberán añadirse los factores de correlación correspondientes. 
 

Las fuentes son, por ejemplo: 

 sustancias normalizadas (incertidumbre o pureza certificada); 
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 la variabilidad física o química (extracción, derivación y estequimetría); 

 la aplicación de dispositivos de medición para la preparación de las muestras de ensayo (balanzas, 
pipetas, termómetros, etc.); 

 la aplicación de instrumentos de análisis (estabilidad, calibración, contaminación, etc.); 

 diferente experiencia del personal. 

El procedimiento empieza con la reflexión crítica sobre la fórmula del mensurando; es decir, la relación entre 
el resultado y los valores introducidos. Debe verificarse la relevancia de la incertidumbre en todos los 
parámetros. 

Así, por ejemplo, la incertidumbre de la preparación de la muestra se separa en las incertidumbres de los 
distintos pasos (el pesaje, la homogeneización, el secado, la extracción, la dilución, etc.) que deben 
combinarse. 

La incertidumbre del propio pesaje, por ejemplo, se calcula a partir de las contribuciones por separado de la 
calibración y la rastreabilidad (incluida la incertidumbre certificada de los pesos) y la incertidumbre de la 
lectura (analógica/pantalla digital). 

Obviamente, la estimación de este tipo es un tema demasiado complejo para que se pueda describir 
detalladamente en el presente documento. Para más información al respecto, conviene remitirse a 
JCGM 100:2008: Evaluation of measurement data. Guide to the expression of uncertainty in measurement 
(GUM) (Guía para la representación de la incertidumbre en las mediciones) y EURACHEM/CITAC Guide 
CG 4: Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (Guía para cuantificar la incertidumbre en la 

medición analítica). 

Precisión estimada por una serie de análisis 

De acuerdo con la norma ISO 5725-3, la precisión estimada en un laboratorio es la denominada medición 
de la precisión intermedia, que suele ser menor que la desviación típica de reproducibilidad basada en la 
validación del método entre laboratorios y, por consiguiente, es más adecuada para el laboratorio individual. 
Esta condición intermedia de precisión de la medición incluye el mismo procedimiento de medición, la 
misma ubicación y la repetición de mediciones en objetos iguales o similares durante un amplio período de 
tiempo, pero también puede incluir otras condiciones relacionadas con cambios como calibraciones, 
calibradores, operadores y sistemas de medición nuevos. 

En la estimación de la precisión se deberían tomar en consideración todas las partes del análisis que 
intervendrían en el caso de que se efectuara una correspondiente validación entre laboratorios de un 
método normalizado. Esto comprende como mínimo los procedimientos de extracción, derivación y 
digestión, que podrían conducir a la variación de la recuperación. El proceso completo de medición también 
incluye la calibración y la rastreabilidad. 

Una muestra de ensayo estándar que contenga una cantidad adecuada de analito (por ejemplo, 
homogeneizado y secado o procesado para garantizar la estabilidad de la matriz de los analitos) podría 
analizarse varias veces durante un período de tiempo, utilizando en la medida de lo posible distintos 
analistas y equipos (por ejemplo, los resultados de mediciones sobre muestras de control de la calidad), con 
lo que se verificarían las condiciones de reproducibilidad en un solo laboratorio (EURACHEM 7.7.2) o las 
condiciones intermedias de precisión. 

La desviación típica intermedia relativa, cvint, estimada mediante la utilización de los siguientes 
procedimientos, como los correspondientes ensayos en colaboración, no abarca los efectos de la 
preparación de la muestra y la heterogeneidad de la submuestra. A fin de tomar en consideración los 
componentes de incertidumbre, estos deberían combinarse con cvint tal como se especifica en los 
procedimientos expuestos en el apartado 2.1. 

Para la determinación y la estimación de la incertidumbre del sesgo, deben aplicarse los métodos descritos 
en el procedimiento del apartado 2.1.2. 

En el caso de que la incertidumbre pueda depender de los niveles de analito, los experimentos de precisión 
deberían llevarse a cabo en distintos niveles, incluido el nivel que sea pertinente para la evaluación de la 
conformidad. La significación de la influencia podría verificarse mediante la prueba F o el test de Cochran 
para determinar la homogeneidad de las varianzas de diferentes experimentos sobre distintos niveles del 
analito. 

Finalmente, debería tomarse en consideración la incertidumbre de los patrones de calibración (que 
naturalmente podría ser mucho mayor que la incertidumbre certificada del material de referencia) o de los 
materiales de referencia (que son insignificantes en la mayoría de los casos). 
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Método de las normas ISO 5725-2 e ISO 5725-3 

Un enfoque adecuado compatible con la norma podría consistir en aplicar en la máxima medida posible el 
procedimiento indicado en las normas ISO 5725-2 e ISO 5725-3. La desviación típica de la reproducibilidad, 
sR, de la validación de un método entre laboratorios se obtiene mediante la combinación de la desviación 
típica de la repetibilidad media, sr, de todos los laboratorios con la desviación típica entre laboratorios, sL. 

Una muestra de ensayo estándar (homogeneizada y seca) se analiza durante un período de n días distintos 
(con una nueva extracción/digestión y recalibración). Cada día, un número k de réplicas del extracto o 
residuo de digestión microbiana se mide con los resultados x j=1...k en condiciones de repetibilidad (medición 
dentro de un plazo breve de tiempo, con instrumentos y calibración idénticos utilizados por el mismo 
operador) y se calculan los siguientes parámetros: 

 Cada día i: A partir de los k resultados replicados, xj=1...k , se calcula el valor medio, �̅�𝑖 , y la 
desviación típica de la repetibilidad, sr i: 

 

�̅�𝑖 =  
1

𝑘
∑ 𝑥𝑗

𝑘

𝑗=1
 

 

𝑠𝑟𝑖 = √
∑ (𝑥𝑗 − �̅�𝑖)

2𝑘
𝑗=1

𝑘 − 1
 

 

 A partir de las desviaciones típicas de la repetibilidad durante los distintos días, s r i=1...n, se calcula la 
desviación típica de la repetibilidad media, sr media:  

 

𝑠𝑟𝑚𝑒𝑎𝑛 =  √
∑ 𝑠𝑟𝑖

2𝑛
𝑖=1

𝑛
 

 

 Se calcula la desviación típica “entre días”, sd, de los valores medios, xi=1...n, correspondientes a los 
distintos días: 

 

𝑠𝑑 = √
∑ (�̅�𝑖 − �̿�)2𝑛

𝑖=1

𝑛 − 1
 

 

siendo el valor medio total       �̿� =  
1

𝑛
∑ �̅�𝑖

𝑛
𝑖=1  

 

 De acuerdo con la norma ISO 5725-3, la desviación típica intermedia se determina mediante: 

 

𝑠𝑖𝑛𝑡 =  √𝑠𝑟𝑚𝑒𝑎𝑛
2 + 𝑠𝑑

2 

 

Finalmente, la desviación típica intermedia relativa se determina mediante: 
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c𝑣𝑖𝑛𝑡 =  
𝑠𝑖𝑛𝑡

�̿�
 

 
Método de duplicación de ensayos 

Como alternativa al método anteriormente mencionado de las normas ISO 5725-2 e ISO 5725-3, la 
variación interserial general puede calcularse con un número n de ensayos duplicados (muestras 
homogeneizadas, cada una dividida en dos muestras de ensayo, que se someten a un procedimiento 
completo de extracción, digestión y determinación incluida la recalibración) (EURACHEM 7.7.2 y A4.4). 

Para cada ensayo duplicado, i, se calculan las diferencias relativas, δi rel, y la desviación típica de las 
diferencias relativas, sδrel: 

 

𝛿𝑖𝑟𝑒𝑙 =  
𝛿𝑖

�̅�𝑖
 

 

 siendo  𝛿𝑖 =  𝑥𝑖,1 −  𝑥𝑖,2    y         �̅�𝑖 =  
𝑥𝑖,1+ 𝑥𝑖,2

2
 

 

𝑠𝛿𝑟𝑒𝑙
= √∑ (𝛿𝑖𝑟𝑒𝑙 − 𝛿�̅�𝑒𝑙)

2𝑛
𝑖=1

𝑛 − 1
 

 

 siendo  𝛿�̅�𝑒𝑙 =  
1

𝑛
∑ 𝛿𝑖𝑟𝑒𝑙

𝑛
𝑖=1  

 

 Finalmente, esta desviación típica se divide entre 2 para corregir una desviación típica para 
diferencias entre pares con respecto a la incertidumbre típica para los valores únicos, lo que permite 
obtener la incertidumbre típica intermedia relativa: 

 

𝑐𝑣𝑖𝑛𝑡 =  
𝑠𝛿𝑟𝑒𝑙

√2
 

 

Tipo IV: 

Métodos especiales (métodos provisionales) 

En la mayoría de los casos, los métodos especiales se basan en procedimientos normalizados o 
consolidados validados por un solo laboratorio. Estos métodos se amplían de forma significativa (por 
ejemplo, a otros analitos o matrices) y generalmente no exigirán una revalidación completa, pero resulta 
muy recomendable aplicar el procedimiento descrito en el primer párrafo del apartado 4.2 sobre 
procedimientos de la norma ISO 5725. Se ofrece más información sobre la evaluación de la incertidumbre 
de la medición en el caso de los métodos especiales en EURACHEM Guide (EURACHEM 7.10). Con el fin 
de obtener un poder estadístico aceptable, debe replicarse el ensayo (incluidas todas las partes pertinentes 
del método) el mayor número de ocasiones que resulte posible desde un punto de vista práctico. La 
comparación de la desviación típica relativa resultante con la incertidumbre típica relativa del método básico 
proporciona información acerca de la equivalencia en la precisión del método especial. En caso necesario, 
debería notificarse la incertidumbre del método básico. 
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