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Orientacion general respecto al proceso de presentacion, examen y
ratificacion de métodos para su inclusion en la norma CXS 234

1. Preambulo/Introduccién

Este documento proporciona orientacion de forma integrada sobre la presentacién y el examen de los métodos
de analisis por parte del Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras (CCMAS) antes
de su inclusién en la Norma general sobre los métodos de analisis y de muestreo (CXS 234-1999). Esta
orientacion tiene por objeto ayudar a los paises y a las organizaciones de normalizacion a presentar y
examinar métodos de analisis para su inclusion en la norma CXS 234. Los métodos son ante todo métodos
internacionales para verificar las disposiciones de las normas del Codex®. La finalidad de esta orientacion es
complementar la informacion que figura en el Manual de procedimiento de la Comision del Codex
Alimentarius?, y no la reemplaza ni sustituye. Debera utilizarse el Manual de procedimiento para reflejar todos
los requisitos relacionados con la presentacién y el examen de los métodos en cuestion.

2. Definiciones

Las definiciones utilizadas en la descripcion de los métodos y sus caracteristicas de rendimiento deberan
ajustarse a las Directrices sobre la terminologia analitica (CXG 72-2009) y la fuente pertinente (por ejemplo,
la Organizacién Internacional de Normalizacién [ISO], el Vocabulario Internacional de Metrologia [VIM],
EURACHEM, etc.). En los debates del Codex se han utilizado otros descriptores, como “idéntico” y
“‘complementario”, que se definen a continuacion:

o Métodos idénticos (aplicable a todos los tipos de métodos del Codex?):

= un método Unico publicado conjuntamente por dos o mas organizaciones de normalizacién como
documento Unico, o

= como documentos separados con un texto idéntico, o

= dos o mas métodos con el mismo principio, los mismos productos quimicos, las mismas
concentraciones, el mismo procedimiento/secuencia y el mismo equipo de medicion, pero que
estan publicados por diferentes organizaciones de normalizacién y formulados con diferentes
estilos.*

o Métodos complementarios:
= dos 0 mas métodos, necesarios para determinar el resultado deseado.

Cuadro 2.1. Aclaraciéon y ejemplos de definiciones de métodos

Sigho de
Denominacion Significado Ejemplo [IED separacion
pertinente | enlanorma
CXS 234
Métodos 1. Un método Unico publicado ISO 5534 | IDF 4 Todos los | |
idénticos conjuntamente por dos 0 mas tipos

organizaciones de normalizacion
como documento Unico, o

2. como documentos separados /
con un texto idéntico, o

3. dos o mas métodos con el
mismo principio, los mismos
productos quimicos, las mismas
concentraciones, el mismo
procedimiento/secuencia y el
mismo equipo de medicién, pero
que estan publicados por

! Manual de procedimiento de la Comisién del Codex Alimentarius: Principios para el establecimiento de métodos de analisis del Codex.
2 En este documento de orientacion se han incluido fragmentos tomados del Manual de procedimiento de la Comisién del Codex
Alimentarius, segun proceda y sea importante en funcién del contexto.

3 Véanse la nota 1 a pie de pagina y la descripcion del Tipo de método (a continuacion).

4 En los casos en que una norma contenga mdltiples enfoques respecto a la determinacion pero no se determinen métodos por separado,
la comparacién con otro método con detalles mas prescriptivos se llevara a cabo caso por caso para determinar si los dos métodos en
cuestion pueden considerarse idénticos.
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Sigho de

Denominacion Significado Ejemplo Tipo separacion
pertinente | enlanorma

CXS 234

diferentes organizaciones de
normalizacién y formulados con
diferentes estilos*.

Métodos
complementarios

Dos 0 mas métodos, necesarios ISO 5534 | IDF 4 e | Todos los y
para determinar o calcular la ISO 1735 | IDF 5 tipos
respuesta requerida

Descripcién del tipo de método del Manual de procedimiento

Métodos de andlisis
Definicién de los tipos de métodos de analisis
a) Definicién de métodos (Tipo 1)

b) Métodos de referencia (Tipo Il)

¢) Métodos alternativos aprobados (Tipo Ill)

d) Métodos provisionales (Tipo V)

Definicién: método que determina un valor al que puede llegarse s6lo mediante la
aplicacién del método en cuestion y que, por definicién, es el Unico método para
establecer el valor aceptado del pardmetro medido.

Ejemplos: Recuento de mohos de Howard, indice Reichert-Meissl, pérdida por
desecacion, sal en la salmuera por densidad.

Definicién: Los métodos del Tipo Il son los denominados métodos de referencia, que se
utilizan cuando no se aplican los métodos del Tipo I. Se seleccionan de entre los
métodos del Tipo Il (segln se definen mas adelante). Se recomendara su uso en casos
de controversia y para fines de verificacion. Ejemplo: Método potenciométrico para
haluros.

Definicién: Los métodos del Tipo Il son los que satisfacen todos los criterios exigidos por
el Comité sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras para los métodos que pueden
emplearse para fines de control, inspeccién o reglamentacion.

Ejemplo: Métodos de Volhard o método de Mohr para cloruros.

Definicién: Los métodos del Tipo IV son los que se han empleado tradicionalmente o han
comenzado a emplearse recientemente pero respecto de los cuales el Comité del Codex
sobre Métodos de Analisis y Toma de Muestras no ha determinado todavia todos los
criterios que deben satisfacer para su aceptacion.

Ejemplos: cloro por fluorescencia de rayos X, determinacion de la presencia de colores
sintéticos en alimentos.
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Cuadro 2.2. Orientacién sobre la inclusién de métodos en la norma CXS 234

Tipos Ampliacion de la | Coexistencia con otros tipos Ejemplos
explicacion
I Se requieren datos de Solo puede haber un método del Determinacion del contenido de
validacion®. Tipo | para cada producto y nitrégeno por Kjeldahl,
disposicion (salvo que sean determinacion de la grasa por
complementarios o idénticos). Weibull-Berntrop,
No pueden enumerarse otros
métodos del Tipo Il o del Tipo llI
para el mismo producto y
disposicion.
Il Se requieren datos de Solo puede haber un método del Cromatografia, espectrofotometria
validacion®. Tipo Il para cada producto y
disposicion (salvo que sean
idénticos o complementarios).
[} Se requieren datos de Pueden enumerarse mdultiples Cromatografia, espectrofotometria
validacion®. métodos del Tipo Il para un
producto o disposicion, pero no
pueden existir sin un método del
Tipo Il.
v No hay datos de Puede incluirse como alternativa al

validacién o estos son
insuficientes.

Tipo I/1I/1ll si el CCMAS lo
considera util.

Puede enumerarse mas de un
método del Tipo IV para cada
producto y disposicién.

Puede enumerarse un solo tipo de
método cuando no haya otros que
cumplan los criterios generales
para la seleccion de métodos.

3. Proceso para la presentacion de métodos de andlisis en relacidon con las disposiciones de los
documentos del Codex

3.1 Pasos del proceso

Sefalar y reflejar la necesidad de un método cuando en un documento del Codex se
incluya una disposicion nueva o enmendada, o una referencia a ella.

Iniciativa de una o mas organizaciones de normalizacién, miembros del Codex u otras
entidades relacionadas con el Codex (por ejemplo, la Oficina Internacional de Pesos y
Medidas, el Consejo Oleicola Internacional) para identificar un método existente
propuesto, o para elaborar y validar el método propuesto.

Presentacion del método propuesto al comité del Codex pertinente, o directamente al
CCMAS cuando el Comité pertinente haya sido aplazado (véase la Seccién 3.2, inciso
ii).

Un método propuesto puede someterse directamente al CCMAS para su examen y
ratificacion, incluso aunque el Comité del Codex pertinente esté activo. Si se ratifica el
método, este se remitird al comité del Codex pertinente para su aprobacién antes de
someterse a la Comision del Codex Alimentarius.

Examen de la idoneidad del método (es decir, si es apto para el uso previsto) por el
comité del Codex pertinente, y presentacion al CCMAS para su examen.

5 Los datos de precision para métodos constituyen un aspecto importante en la evaluacion del rendimiento de los métodos y que, en el
caso de métodos de Tipo | de reciente elaboracion o propuesta, los datos de precision deberian presentarse como parte de los datos
examinados durante el proceso de ratificacion. La falta de tales datos no comportaria ninguna modificacién en cuanto al tipo de método
o revocacion de un método.
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Vi.

Vii.

Examinen, clasificacion y ratificaciéon del método por el CCMAS, incluida la decision
sobre la presentacion de una propuesta a la Comision para la aprobacion del método y
su inclusion en la norma CXS 234, indicando opcionalmente la sustitucion o la
reclasificaciéon de los métodos ya enumerados en la norma CXS 234 (véase la
Seccion 3.4).

Decision sobre la aprobacion del método por parte de la Comision y su inclusion en la
norma CXS 234, sustituyendo o formulando opcionalmente los métodos ya enumerados
en la norma CXS 234.

3.2 Aceptacién de los métodos de analisis

Los comités del Codex deberian someter los métodos al CCMAS para su ratificacion de
conformidad con el Manual de procedimiento. Las normas del Codex para productos objeto de
comercio entre paises deben ser establecidas por cada comité.

Todos los métodos de analisis propuestos deberan concernir directamente a la Norma del
Codex a la que estan destinados.

Cada disposicion de una norma debe tener un atributo (por ejemplo, valor limite, nivel
méximo o minimo, descripcion) y un método de analisis adecuado para su utilizacion en
caso de litigio.

Cuando un comité elabore una norma, durante el proceso de elaboracion y antes de la
presentacion de un método al CCMAS, dicho comité debera:

a. considerar el enfoque por criterios en lugar de recomendar métodos
especificos;

b. determinar si un método de andlisis propuesto es adecuado al fin previsto en
consulta con las organizaciones comerciales pertinentes, los laboratorios
designados, las autoridades competentes y las organizaciones de
normalizacion;

c. determinar si existen datos de validacion disponibles para el método y el analito
en el producto o alimento;

d. determinar si el método de andlisis propuesto ha sido evaluado por una o mas
organizaciones de normalizacion;

e. consultar a las organizaciones de normalizacion pertinentes sobre el estado de
validacion y publicacion de los métodos en cuestién, y su aplicabilidad;

f. siempre que sea posible, proporcionar informaciéon al CCMAS sobre cada uno
de los métodos de andlisis propuestos en relacién con la especificidad,
exactitud, precision, (repetibilidad, reproducibilidad), limite de deteccion,
sensibilidad, aplicabilidad y practicabilidad de dicho método, segin proceda®
(véase el Anexo I).

iv. La propuesta de métodos de andlisis presentada al CCMAS para su ratificacién deberia

realizarse a sabiendas de que los métodos de analisis cumplen los criterios mencionados
anteriormente (inciso iii), letras a-f).

a. Las propuestas deberan incluir la informacién presentada en la plantilla del
Anexo | para que el Comité pueda evaluar y comparar el rendimiento real del
método de andlisis respecto a las especificaciones de la disposicion de la norma
pertinente del Codex. Se espera que los delegados y observadores del CCMAS
examinen esta informacion antes de ratificar el método para su inclusion en la
norma CXS 234.

b. Se dard preferencia a los métodos de andlisis elaborados por organizaciones
internacionales que se ocupan de un alimento o grupo de alimentos.

c. Se dara preferencia a los métodos que hayan sido validados en ensayos
interlaboratorios.

d. Cuando se presenten para ratificacion métodos de determinacién de proteinas
basados en el nitrégeno total seguido de un célculo, se debera proporcionar un

5 Manual de procedimiento: Relaciones entre los comités del Codex sobre productos y los comités de asuntos generales; Métodos de
analisis y muestreo, practicas normales.
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Vi.

factor de conversién de nitrogeno. Si el método esta ratificado e incluido en
CXS 234, el factor de conversién de nitrdgeno estara disponible en un anexo de
CXS 234.

Se alienta a los comités a que presenten propuestas para la clasificacién de un método y
el principio (definicion de la técnica) de acuerdo con los requisitos establecidos en la
norma CXS 234. EI CCMAS confirmara estas propuestas y examinara también el
asesoramiento brindado por las organizaciones de normalizacién pertinentes.

Las propuestas de métodos deberan presentarse al CCMAS con suficiente antelacion
(60 dias) a una reunién presencial para poder recibir observaciones de las partes
interesadas.

a. Se recomienda encarecidamente a los delegados, organizaciones de
normalizacién y observadores que presenten sus comentarios por escrito de
forma oportuna (30 dias antes de la reunion).

3.3 La ratificacién por el CCMAS de un método de andlisis propuesto es un proceso que consta de

varias etapas

Los métodos propuestos se comunican al Comité en el marco del tema 2 del programa
y del tema 3 del programa provisional del CCMAS.

El Grupo de trabajo presencial (GTp) sobre la ratificacion de métodos, que por lo general
se redne inmediatamente antes de la reunidon del CCMAS, examina los métodos, asi
como el tipo y el principio correspondientes.

1. Se alienta a los delegados y observadores a que examinen los métodos y
formulen recomendaciones por escrito sobre los posibles métodos
alternativos o idénticos con antelacién (30 dias) a la reunién del GTp y de
acuerdo con los plazos establecidos por el CCMAS.

2. Sise formulan recomendaciones de métodos alternativos o idénticos durante
la reunion del GTp, y no antes de la misma, las deliberaciones sobre la
ratificacion de estos métodos se pueden llevar a cabo con vistas a su examen
en la proxima reunion del Comité, a fin de poder examinar adecuadamente
las recomendaciones.

En el informe del GTp se formulan recomendaciones dirigidas al Comité en relacién con
la ratificacion y la clasificacion de los métodos en cuestion, o su denegacion.

El CCMAS examina en sesion plenaria el informe del GTp sobre la ratificacion de los
métodos.

Los métodos ratificados por el CCMAS se remiten a la Comisién con vistas a su
aprobacion, excepto si los métodos se hubieran presentado directamente al CCMAS, o
si no se hubieran recibido previamente comentarios del Comité activo del Codex
pertinente (Seccién 3.1, inciso iv).

3.4 Revocacion/supresiéon por parte del CCMAS de un método de andlisis enumerado en la norma

CXS 234

ElI CCMAS ha convenido en realizar un examen periédico continuo (por un periodo de 10 afios)
de los métodos (REP16/MAS, Apéndice V). Este examen periddico tiene por objeto, en parte,
reflejar los métodos que deben ser revocados o suprimidos. Ademas, los siguientes pasos son
aplicables para iniciar la revocacién o supresion de un método del proceso de examen periddico:

Los miembros del comité del Codex, los Estados miembros, los observadores y las
organizaciones de normalizacion deberian sefialar a la atencién del CCMAS el
reconocimiento de que un método es obsoleto, inapropiado (ya no es apto para el fin
previsto) o ha sido retirado por la organizacién de normalizacion pertinente.

Cuando un método de analisis queda obsoleto, se debe informar al comité que lo propuso
originalmente, el cual debe tratar de sustituirlo y sefialarlo a la atencién del CCMAS.

La organizacién de normalizacién debera comunicar la informacién directamente al
CCMAS en caso de que el comité del Codex se aplace o se encuentre inactivo o no
responda por algun otro motivo.

El CCMAS deberia reconocer la opinion de la organizacion de normalizacion que ha
elaborado el método.
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V.

Vi.

Se alienta a que se presenten propuestas para tratar de sustituirlo, las cuales seran
examinadas por el CCMAS.

Si el CCMAS identificara un método obsoleto o inapropiado, deberia avisar al comité en
cuestion (si esta activo) de la propuesta de supresion del mismo de la norma CXS 234,
para que dicho comité pueda responder a la revocacion.

3.5 Funcién de las organizaciones de normalizacién en los comités del Codex

Para desempenfar una funcion positiva en el mantenimiento de los métodos de analisis que se
utilizan en el sistema del Codex, las organizaciones de normalizaciéon que deseen mantener el
control y ejercer sus derechos en calidad de proveedores de los métodos (cuestiones relativas a
la propiedad intelectual y los derechos de autor) deberian llevar a cabo las siguientes actividades
de supervision:

Vi.

Vii.

viii.

Xi.

gozar de la condicién de observador en el Codex Alimentarius;
realizar un seguimiento de las actividades de los comités pertinentes del Codex;
contribuir mediante comentarios escritos oportunos sobre cuestiones pertinentes;

proporcionar al CCMAS datos relativos al rendimiento de los métodos y otro tipo de
informacion pertinente durante el examen de los métodos;

aportar comentarios orales durante las sesiones plenarias;

informar al Codex de los cambios en las actividades de las organizaciones de
normalizacién (por ejemplo, en un informe o articulo de noticias breve, o mediante
contribuciones conjuntas de la reunion entre organizaciones);

sefialar a la atencién del CCMAS las medidas adoptadas en un comité del Codex que
puedan dar lugar a un cambio en los requisitos respecto a un método de analisis;

sefialar a la atencion de un comité del Codex las medidas adoptadas por el CCMAS que
puedan dar lugar a un cambio en los requisitos respecto a un método de analisis;

prestar asistencia al Codex Alimentarius cuando en las deliberaciones se aborden
cuestiones técnicas o0 se requiera una comprension mas profunda de las cuestiones
analiticas;

alentar a los comités horizontales y regionales a que recaben el asesoramiento de las
organizaciones de normalizacién pertinentes sobre las cuestiones analiticas en todas las
etapas de la elaboracién de las normas, incluido el contacto con las organizaciones que
no participan en las deliberaciones;

asegurarse de que las referencias incluidas en la norma CXS 234 a sus normas sean
correctas y se mantengan actualizadas.

3.6 Funcién de las organizaciones de normalizacion en el CCMAS en el proceso de ratificacién de los

métodos

Las organizaciones de normalizacién deberian:

Proporcionar informacion precisa sobre el estado de aprobacion de un método de andlisis
y la etapa en la que se halla en el proceso de evaluacién de la organizacién en cuestion
(por ejemplo, estado de publicacién, SLV, estudio conjunto completo o recopilacion de
informacion o datos de EA) y su idoneidad respecto a su uso previsto.

Mostrar su acuerdo cuando los métodos son “idénticos” o presentan suficientes
diferencias como para afectar el resultado analitico. Las organizaciones de normalizacion
han de ofrecer esta garantia al CCMAS.

Ser capaces de considerar el ambito de aplicacion y su ampliacién frente a los “métodos
generales del Codex”.

Ser capaces de brindar asesoramiento sobre la clasificacién de los métodos, ya que
estos criterios son especificos del Codex y, por lo general, las organizaciones de
normalizacién no los utilizan al margen del CCMAS.

3.7 Sustitucién de los métodos del Tipo |

Esta subseccion es aplicable a la sustitucién de un método del Tipo | por un nuevo método del
Tipo |, o por métodos del Tipo II/1lI.
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i. El Comité del Codex, ya sea a través de sus miembros o en consulta con la organizacion
de normalizacion, propone sustituir un método existente del Tipo I.

ii. El nuevo método puede ser empirico o racional.
iii. El nuevo método se remite, examina y ratifica tal como se indica en la subseccion 3.1.

iv. Como parte de la ratificacion se establece un plazo para introducir el cambio.

V. Si el nuevo método es aprobado por la Comisién, sustituiria al método anterior en la

norma CXS 234 en la fecha indicada.

3.8 Seleccién de métodos del Tipo Il de entre varios métodos del Tipo I

No es inusual que se propongan varios métodos analiticos para una combinacién determinada

de producto y disposicién. Sin embargo, solo uno de ellos puede designarse como método de
referencia (método de Tipo II).

En el caso de que existan varios métodos de Tipo Il para la misma combinacion de disposicién

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 varios métodos de Tipo IlI7.

Puesto que el alcance de los métodos de analisis estd en consonancia con varias matrices de
numerosos grupos de productos (Manual de procedimiento del Codex, Criterios generales para
la seleccion de métodos de anadlisis, Métodos de analisis 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.

Se daré preferencia al método validado para méas 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.

Se dara preferencia al método con la mejor selectividad.

Se daréa preferencia al método con los mejores datos de precision (si esta diferencia de
precisién reviste importancia para la pregunta planteada).

Se daré preferencia al método que incluyé en la validacién un material de referencia certificado,
preferiblemente de una matriz similar a la utilizada en el alcance del método.

El método debe ser viable y aplicable en condiciones normales de laboratorio.

La validacion de la guia de decision figura en el Anexo Il

3.9. Métodos del Tipo 1V y su transicién respecto a otros tipos de métodos

i. Los nuevos métodos propuestos solo podran clasificarse como métodos del Tipo |, Il o 1lI
cuando se presenten con un conjunto completo de datos de validacién, por ejemplo, datos
de precision obtenidos de conformidad con normas internacionalmente aceptadas. Con
la presentacion de otros datos de validacion de menor importancia, estos métodos se
clasificardn como métodos del Tipo IV.

ii. Los métodos de Tipo | existentes sin un conjunto completo de datos de validacion deben
ser considerados caso por caso por las organizaciones de normalizacion pertinentes en
lo referente a:

a. la viabilidad de recopilar y presentar al Codex los datos de validacién que
faltan;

b. la disponibilidad de un método alternativo propuesto para que sea un método
del Tipo I;

”  En algunas situaciones, el CCMAS puede decidir no aplicar estas consideraciones relativas a la seleccion, por ejemplo, por
razones éticas, econémicas o de seguridad. Esta decision debe estar debidamente justificada.

8 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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C. la justificacion para mantener el método existente del Tipo | tal como se ha
formulado;
d. la justificacion respecto a la reclasificacion de un método, o su revocacion.

iii. Un método clasificado como método del Tipo IV puede clasificarse de nuevo después de la
presentacion al CCMAS de datos de validacion aceptables procedentes de la organizacién
de normalizacion, o la que haya elaborado el método. Un método no debe mantenerse como
método del Tipo IV indefinidamente.

iv. Cuando se propongan dos métodos como métodos del Tipo | para una disposicion
especifica, la organizacion de normalizacion pertinente determinara si los métodos son
idénticos (en cuyo caso, ambos pueden enumerarse) o si, sobre la base de los datos
relativos al rendimiento u otra informacién, uno de ellos cumple en mayor medida el criterio
requerido que el otro. En los casos en que exista una preferencia regional por un método
sobre otro, el comité del Codex competente debera decidir qué método presentar al CCMAS
y justificar dicha decision.

v.En circunstancias excepcionales, se puede ratificar un método del Tipo IV cuando exista un
método del Tipo | para el mismo producto y disposicion, siempre que exista una razon
justificable.

4.0 Presentacion de métodos para su inclusion en la norma CXS 234

La norma CXS 234 es un documento en el que se exponen de forma sucinta todos los métodos
de analisis que abarcan las disposiciones contenidas en las normas del Codex, si bien se
excluyen los métodos para residuos de plaguicidas o de medicamentos veterinarios en los
alimentos, la evaluacion de la calidad microbioldgica y de la inocuidad de los alimentos, y la
evaluacion de especificaciones de aditivos alimentarios. Con el tiempo, este documento sera la
Unica referencia para estos métodos.

i. Informacion requerida:

a. Un atributo en una norma del Codex con un limite o escala de valores, o
caracteristica (autenticidad).

b. Un método adecuado para el andlisis, preferiblemente uno de una
organizacién de normalizacion reconocida.

C. Principio.

d. Clasificacion del Codex.

e. Garantizar que se han realizado suficientes ensayos como para generar datos
precisos.

f. Datos de validacion que demuestran la idoneidad del método para el fin
previsto®.

ii. Uso correcto de signos de separacion entre los métodos presentados en la norma
CXS 234 (con arreglo al Cuadro 2.1).

iii. Si el uso de un signo de separacién no fuera aplicable, por ejemplo, si los métodos no
fueran idénticos, estos deben figurar en filas separadas.

9 Grado en que los datos producidos mediante un proceso de medicién permiten al usuario adoptar decisiones técnica y
administrativamente correctas para un proposito preestablecido. Directrices sobre la terminologia analitica (CXG 72-2009).
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Anexo |

Plantilla parala presentacién de métodos para laratificacién de los métodos de andlisis y de muestreo
Resumen (si es un documento extenso)

Incluir un breve resumen sobre los métodos que se someten al CCMAS y las recomendaciones formuladas
al respecto.

Tema 3 del programa: Ratificacién de las disposiciones sobre métodos de andlisis y planes de
muestreo en las normas del Codex

Comité del Codex sobre ...
Métodos de analisis para las disposiciones que figuran en la Norma para (CXS...)

Método(s) para la disposicién 1

- Recordar, cuando proceda, la decisién del comité del Codex.

- Titulo y descripcién del Método A. Ambito de aplicacion, matriz(-ces) validada(s). Indicar donde se
publican el método y los datos validados o el informe del estudio conjunto.

- Descripcion del principio (que incluye reactivos, normas, temperaturas, equipo...)

- Siyafiguraran otros métodos en la norma CXS 234, incluir breve descripcion de los métodos actuales
(Método B), y como se comparan con el nuevo método propuesto.

Incluir un cuadro sinoéptico de los datos de validaciéon para cada atributo (repetibilidad, reproducibilidad,
recuperacion y limite de cuantificacion, si los datos no estan protegidos por derechos de autor). El cuadro y/o
el texto anterior pueden incluir otro tipo de informacion pertinente tomada del estudio conjunto.

Atributo: XXX Método A Método B
Matrices, muestras utilizadas en estudios

conjuntos

Grado de concentracion de las matrices

validadas

Repetibilidad (RSDr 0 sr)

Reproducibilidad (RSDr 0 sr)

Grado de recuperacion de SLV/MLT

Precision (materiales certificados)

Limite de cuantificacion

CXS XX, Disposicién 1

[Nota: La sigla inglesa SLV se refiere a la validacion por un solo laboratorio. La sigla inglesa MLT se refiere a
los estudios de ensayos realizados en multiples laboratorios (es decir, estudios conjuntos)].

Resumen de los cambios propuestos en la norma CXS 234, incluida la reclasificacion de los métodos
existentes y las recomendaciones dirigidas al CCMAS

Cuadro 1. Métodos de analisis y de muestreo recomendados (CXS 234-1999)

Producto Disposicion | Método Principio CXS Tipo
propuesto
Producto Disposicion | Nuevo Método A Principio Il
Reclasificacion del Método B | Principio Hin
existente

Método existente C sin | Principio I
modificaciones

—— m
Método el_;us_tente que—se | Prncipio

Recomendaciones al CCMAS

XXX recomienda al CCMAS que adopte las siguientes medidas:

1. Ratificar el Método A como método del Tipo Il para la determinacion de atributos en el producto Ay
reclasificar los siguientes métodos existentes del Tipo Il como métodos del Tipo IlI:

a. Método B
b. Método C
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Anexo Il

Validacién de la quia de decisién para la seleccién de un Tipo Il de entre varios métodos del Tipo Il

Validacién de la quia de decisién (Seccién 3.8)

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
Disposicion Método Principio Tipo Validado ecl) pr%rao Meior Mejores certificado
y producto para el m% c[))r selectijvidad datos de incluido,
producto dg precision | pref. matriz
matrices SlEy
alcance
Espectrometria
de masa con
AOAC 2015.06 plasma Tipo Il X X X X
acoplado
inductivamente
Espectrometria
de emision
AOAC 2011.14 | Opticacon Tipo Il 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 atdmica con Tivo Il productos oIvo
llama P lacteos P
Espectrometria
de emision
AOAC 986.24 Optica con E_ra de 02
plasma Tipo H
acoplado
inductivamente
Espectrometria .
Si, para los
de 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 ISO 5738 IDF 76 Fotometria Tipo 1l mantequilla 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, para_la . preparados
plasma a Tipo lll | mantequilla para
acoplado lactantes

inductivamente
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Consideraciones relativas a la seleccion del método de Tipo |l para determinar el contenido de sodio y potasio
en los preparados para lactantes:

El método 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 acido perclérico). El método ha
sido acertadamente revocado por la organizacion de normalizacién y la norma CXS-234.

El método ISO 8070 | IDF 119 tiene la opcidn de utilizar la incineracidn 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 II: 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 disposicién 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 Il

Conclusién

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 (véase la Seccidn 3.8) es adecuada para la seleccion del
método de Tipo Il apropiado cuando existen varios métodos del Tipo Il y, por consiguiente, puede utilizarse
en apoyo del CCMAS en el proceso de consideracion y ratificacion de métodos para su inclusion en la norma
CXS 234.



