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RESUMEN

El presente trabajo desarroll6 un sistema de gestion de calidad ISO 17025 en
el Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Ingenieria de Mecanica y
Ciencias de la Produccion de la ESPOL. El Sistema de Gestion establecido,
deja asentados los requisitos generales y técnicos para demostrar la

competencia técnica del ensayo de humedad por dos métodos diferentes.

Este proyecto detalla de manera completa la organizacién del laboratorio,
establece su politica de calidad, alcances y cémo se desarrollan los
procedimientos de los requisitos de gestién y técnicos, Estos documentos
conllevan a la creacidbn de formatos que sirven como sustento del

cumplimiento del sistema en si.

La ISO 17025, especifica como parte del aseguramiento de resultados, que
todo método de ensayo debe ser validado y analizado estadisticamente, para
lo cual se realiz6 una serie ensayos del parametro Humedad, por método
convencional y rapido, usando material de referencia certificado. Los datos
recopilados fueron tabulados y con éstos se realiz6 un andlisis de varianza
para obtener la precisidn, exactitud, incertidumbre y determinar que no exista

una diferencia significativa entre los resultados de los diferentes métodos.
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INTRODUCCION

Para una universidad que realiza investigacion o ensayos con fines
netamente pedagdgicos es imprescindible asegurar que los resultados y
mediciones obtenidas en sus laboratorios sean confiables y reproducibles
bajo condiciones especificas. La Organizacion Internacional de
Normalizacion (ISO) establece en su norma 17025 los requisitos generales

para la competencia de los laboratorios de ensayo y calibracién.

El presente proyecto de tesis tiene el objetivo de proveer al Laboratorio de
Bromatologia de la Facultad de Ingenieria Mecanica y Ciencias de la
Produccion de los lineamientos, requisitos y documentacion base para el
cumplimiento de la Norma ISO 17025, que le permita demostrar su
competencia técnica. Se propone cimentar las bases para la acreditacion de
dos métodos de analisis para el parametro de Humedad, el cual es de gran
importancia en la industria alimentaria, ya que por mucho tiempo ha sido un

factor relevante en la conservacion de los alimentos.

El laboratorio cuenta con dos métodos para realizar la determinacion del
parametro de humedad, método convencional y método rapido, lo cual
genera la duda de si los resultados son reproducibles y exactos, o si el
método convencional es el mas adecuado. Por esto, se plantea estandarizar

ambos procedimientos de ensayo y establecer su respectivo proceso de



validacion estadistica mediante un analisis de varianza (ANOVA), calculo de

incertidumbre del método y diferencias estadisticas entre las medias.

Los formatos y procedimientos estadisticos generados seran aplicables a los
métodos para determinacion de humedad pero no estaran limitados solo a
ellos, siendo posible validar cualquier método fisicoquimico bajo las mismas

pautas.

Objetivo General:

Levantar un sistema de gestion ISO 17025 con el fin de demostrar
competencia técnica en los ensayos de humedad, realizados en el laboratorio
de bromatologia de la Facultad de Ingenieria Mecanica y Ciencias de la

Produccioén.

Objetivos Especificos:

e Desarrollar los procedimientos de gestidén, procedimientos técnicos,
formatos e instructivos para los métodos que se validaran.

e Elegir la matriz de alimento adecuada para la validacion del parametro de
humedad.

e Determinar la configuracion adecuadas para obtener resultados
reproducibles en la determinacién de humedad por método rapido.

e Validar estadisticamente la determinacion de humedad en alimentos por

método convencional y termo-balanza y evaluar las diferencias entre los



resultados obtenidos.

e Calcular el valor de incertidumbre (+/-) para los resultados de los métodos

validados.



CAPITULO 1

1. ANTECEDENTES Y JUSTIFICACION

La palabra calidad designa el conjunto de atributos o propiedades de
un objeto que permite emitir un juicio de valor acerca de él; en este
sentido se habla de la nula, poca, buena o excelente calidad de un
objeto. Cuando se dice que algo tiene calidad, se refiere a un juicio
positivo con respecto a las caracteristicas del objeto. ElI organismo

gue crea las pautas para un proceso de calidad uniforme es la 1SO.

La Organizacién Internacional de Normalizacioén o ISO, nacida tras la
Segunda Guerra Mundial, es el organismo encargado de promover el
desarrollo de normas internacionales de fabricacién, comercio y
comunicacién para todas las ramas industriales a excepcion de la

eléctrica y la electrénica. Su funcién principal es la de buscar la



estandarizacion de normas de productos y seguridad para las

empresas, Universidades u organizaciones a nivel internacional.

La ISO es una red de los institutos de normas nacionales de 163
paises, sobre la base de un miembro por pais, con una Secretaria
Central en Ginebra (Suiza) que coordina el sistema. La Organizacién
Internacional de Normalizacién (ISO), con sede en Ginebra, esta
compuesta por delegaciones gubernamentales y no gubernamentales
subdividida en una serie de subcomités encargados de desarrollar las

guias que contribuiran al mejoramiento ambiental.

Las normas desarrolladas por 1SO son voluntarias, comprendiendo
gue ISO es un organismo no gubernamental y no depende de ningdn
otro organismo internacional; por lo tanto, no tiene autoridad para
imponer sus normas a ningun pais. El contenido de los estandares
esta protegido por derechos de copyright y para acceder a ellos, el

publico corriente debe comprar cada documento.

Estd compuesta por representantes de los organismos de
normalizacion (ON) nacionales, que produce normas internacionales
industriales y comerciales. Dichas normas se conocen como Normas
ISO y su finalidad es la coordinacién de las normas nacionales, en
consonancia con el Acta Final de la Organizacion Mundial del

Comercio, con el propésito de facilitar el comercio, el intercambio de



informacion y contribuir con normas comunes al desarrollo y a la

transferencia de tecnologias.

La Organizacién ISO esta compuesta por tres tipos:

e Miembros simples, uno por pais, recayendo la representacion en el
organismo nacional mas representativo.

e Miembros correspondientes, de los organismos de paises en vias
de desarrollo y que todavia no poseen un Comité Nacional de
normalizacion. No toman parte activa en el proceso de
normalizacion pero estan puntualmente informados acerca de los
trabajos que les interesa.

e Miembros suscritos, paises con reducidas economias a los que se

les exige el pago de tasas menores que a los correspondientes.

Norma ISO 17025: es una normativa internacional desarrollada por
ISO (International Organization for Standardization) en la que se
establecen los requisitos que deben cumplir los laboratorios de
ensayo y calibracién. Se trata de una norma de Calidad, la cual tiene
su base en la serie de normas de Calidad ISO 9000. Aunque esta
norma tiene muchos aspectos en comun con la norma ISO 9001, se
distingue de la anterior en que aporta como principal objetivo la
acreditacion de la competencia de las entidades de Ensayo y

Calibracion, por las entidades regionales correspondientes.



Esta norma es aplicada por los laboratorios de ensayo y calibracion
con el objetivo de demostrar que son técnicamente competentes y de

gue son capaces de producir resultados técnicamente validos.

La Norma ISO IEC 17025 sustituye a las anteriores Guia ISO IEC 25
(General Requirements for the Competence of Calibration and Testing
Laboratories) 2 y a la Norma Europea EN 45001 (Criterios generales
para el funcionamiento de los laboratorios de ensayo [UNE, 1991])
aportando nuevos requisitos en los aspectos de las responsabilidades
y compromiso de la alta direccion y poniendo mayor énfasis en la
mejora continua segun el método PDCA vy la interlocucion con el

cliente. [1]

En Espafia fue publicada en julio del 2000 como la UNE-EN ISO/IEC
17025, siendo una traduccion de la norma europea [UNE, 2000], de la
cual se desprenden los criterios para la certificacion de los
laboratorios establecidos por la Entidad Nacional de Acreditacion

(ENAC).

La calidad en laboratorios de ensayo, se basa en controlar los
resultados que emite el Laboratorio. Esto es muy importante porque la
calidad de los resultados analiticos puede afectar a la salud de las

personas y puede traer importantes consecuencias economicas. Para



controlar la calidad del Laboratorio se pone en marcha el “Programa

de Control de Calidad”.

1.1. Descripcion del Problema

La Facultad de Ingenieria en Mecénica y Ciencias de la
Produccion (FIMCP), cuenta con el Laboratorio de Bromatologia.
Este laboratorio es dirigido por la Coordinacion de Ingenieria en
Alimentos y cuenta con los equipos y personal calificado para
implementar métodos oficiales, desarrollar estudios y ensayos;
sin embargo, no cuenta con un sistema de gestion que
demuestre su competencia técnica a nivel nacional o

internacional.

A nivel mundial todos los paises tienen una 0 mas
organizaciones responsables de la acreditacion de sus
laboratorios nacionales. La mayoria de estos organismos
acreditadores han adoptado la Norma ISO/IEC 17025 como la
base de acreditacibn de sus laboratorios de pruebas vy
calibracion. Esto ha ayudado a los paises a emplear un enfoque
uniforme para determinar la competencia de un laboratorio, y por
lo tanto, ha animado también a los laboratorios a adoptar
practicas de pruebas y medicion internacionalmente aceptadas,

donde sea posible.



1.2.

La necesidad de Acreditar un laboratorio se hace evidente
debido al beneficio del reconocimiento internacional, lo que
permite que sus resultados sean mas facilmente aceptados en
mercados del extranjero o por organismos estandarizadores.
Este reconocimiento ayuda a reducir costos a los fabricantes y
exportadores que utilizan laboratorios acreditados para efectuar
pruebas en sus productos o materiales, reduciendo o eliminando

la necesidad de repetir pruebas en el pais de importacion.

Humedad en Alimentos.

La determinacién de humedad puede ser el andlisis mas
importante que se lleva a cabo en un producto alimentario y sin
embargo, puede ser el andlisis del que es mas dificil obtener
resultados exactos y precisos. La materia seca que permanece
en el alimento posterior a la remocion del agua se conoce como
sélidos totales. Este valor analitico es de gran importancia

econdmica para un fabricante de alimentos. [2]

e El contenido de humedad es un factor de calidad en la
conservacion de algunos productos, ya que afecta la
estabilidad de: frutas y vegetales deshidratados, leches
deshidratadas; huevo en polvo, papas deshidratadas vy

especias.
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e EI contenido de humedad de los alimentos varia
enormemente. El agua es un constituyente principal en la
mayoria de los productos alimenticios. La forma de preparar la
muestra para este analisis quizd sea la fuente de error
potencial mas grande, asi que se deben tomar precauciones
para minimizar las pérdidas o ganancias de agua inadvertidas
gue ocurren durante estos pasos. Obviamente, cualquier
exposicion de la muestra a la atmdésfera abierta debe ser tan
breve como sea posible. Se debe minimizar cualquier
probabilidad de calentamiento de la muestra mientras se
muele. La pérdida de humedad de la muestra se manifiesta en

forma lineal con respecto a la humedad relativa ambiental. [3]

1.3. Documentaciéon Preliminar.

Para todo laboratorio en proceso de acreditacion o en el que se
desee establecer un Sistema de Gestion de Calidad para
demostrar su competencia técnica, es un requisito tener a su
disposicion un ejemplar de la Norma ISO/IEC 17025:2005 en
espafiol o en inglés. En un Sistema de Gestién de Calidad es
necesario que todo lo que esté involucrado con el andlisis sea
trazable hasta su origen. Por lo tanto; equipos, patrones, material

de referencia, reactivos, material volumétrico y personal técnico,
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deben cumplir con los estandares internacionales, de acuerdo a

los requerimientos del analisis. [1]

En lo referente a equipos, éstos deben ser calibrados
periédicamente por una empresa calificada y el informe emitido,
debe ser archivado junto con el Manual del equipo. Todo lo que
se use durante el andlisis, directa o indirectamente y que influya
en el resultado, debe tener un Certificado de Calidad
proporcionado por el proveedor que verifigue su idoneidad para

el trabajo en el que sera utilizado.

Comité de Calidad

Crear e implementar un Sistema de Calidad no es tarea facil, por
lo tanto, la creacion de un Comité de Calidad y el nombramiento
de un Director de Calidad se convierte en un paso imperativo. El
cargo de Director de Calidad puede ser desempefiado por el
Director Técnico o una persona ajena al area técnica dentro de
la acreditacion. El resto de integrantes del Comité de Calidad
estara conformado por los representantes técnicos de las areas

dentro del alcance de la acreditacion.

Entre las tareas del Comité de Calidad se encuentra el

establecimiento de sistemas de control y evaluaciéon que seran
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coordinados por el Director de Calidad. A su vez, el Comité de
Calidad, analizara los temas relacionados con la politica de la
calidad y propondra las directrices y las acciones en materia de

calidad, de acuerdo con los objetivos. [1]

Alcance

Antes de empezar a trabajar en este proyecto, fue primordial
tomar en consideracion que tan complejo deberia ser el sistema
y si era necesario acreditar el sistema ante un organismo
regulador o lo suficientemente completo y simple, para cumplir
con los estandares de competencia establecidos por la Norma
ISO/IEC 17025:2005. Para cualquiera de los dos casos, el
laboratorio y su personal debian estar comprometidos con el

mantenimiento diario que requeria el Sistema de Calidad. [1]

La decision final de qué tan detallado fuera el alcance recay6 en
el Director de Calidad y en el Comité de Calidad. Para este
proyecto, cuyo objetivo es cimentar las bases del sistema de
gestion, se dispuso plantear los lineamientos para la acreditaciéon
de 2 métodos para un mismo parametro y de una sola area
técnica. El parametro para el cual se enfoco el sistema de
calidad en este proyecto fue la Humedad, debido a su

importancia para el desarrollo de una nueva tecnologia en la



13

conservacion de alimentos. Este parametro fue determinado por
dos métodos distintos y ambos aceptados ampliamente a nivel

mundial.

El primer método se lo denomina Método de la Estufa y es el
méas comun y difundido en laboratorios de ensayo o de calidad
en plantas de procesamiento de alimentos, es el método mas
antiguo y a su vez el mas preciso. Su Unica desventaja es el
tiempo de andlisis el cual puede llegar a extenderse a varias

horas.

El segundo método para la determinacion de la Humedad es el
Secado rapido por Termobalanza que consiste en utilizar un
equipo que consta de una balanza de precision y una lampara
infrarroja, como fuente de calor en un ambiente controlado y
directo. Este procedimiento presenta una rapidez y facilidad que

no presentan otros métodos convencionales.

Otro tépico importante durante el establecimiento del alcance es
conocer si la Facultad de Ingenieria en Mecéanica y Ciencias de
la Producciéon (FIMCP) esta dispuesta a certificar el laboratorio y
asumir todos los gastos que esto con lleva, o simplemente el

laboratorio seguira solo los principios de la Norma.
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Acreditar un laboratorio es costoso y requiere de una renovacion
anual o cada dos afios, segun lo disponga el organismo
acreditador. Para un laboratorio que presta servicios, la decision
de acreditar es mas sencilla, debido a que se puede incluir el
gasto porcentual de la acreditacion en el costo del analisis. Para
el caso del Laboratorio de Bromatologia, el cual no se dedica a
una accion comercial pero si la de investigacion y desarrollo,
gueda la opcion de seguir los principios de la Norma ISO/IEC

17025:2005 en los puntos que le competan.



CAPITULO 2

2. REQUISITOS GENERALES

2.1. Organizacion

El Laboratorio de Bromatologia de la carrera Ingenieria de
Alimentos de la FIMCP, es un laboratorio ubicado en el Sector de
la Prosperina en la ciudad de Guayaquil, Ecuador y fue creado
en el afio 2010 y se dedica a brindar servicios de analisis con

fines pedagogicos o de investigacion.

El Jefe del Laboratorio se dedica exclusivamente a la ejecucion
y supervision de ensayos realizados por los estudiantes. La

ESPOL cuenta con una estructura organizacional basada en la
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Norma ISO 9001 que es completamente compatible con los
requerimientos organizacionales de la Norma ISO 17025 vy
puede ser usada para describir la estructura organizacional del
Laboratorio de Alimentos, donde el Jefe del Laboratorio funge
como Director de Calidad y responsable técnico de los anélisis

realizados alli. [1]

La coordinacion de la carrera de Ingenieria en Alimentos, lleva
un control y seguimiento de las actividades o necesidades del
laboratorio. Los cargos, responsabilidades y funciones del
personal clave en el sistema de gestion de la calidad de
ensayos. La interaccion entre los mismos, se encuentra definida
en el Manual de Funciones interno y limitado al Laboratorio de
Bromatologia. EI Manual de Funciones se encuentra en el

APENDICE A y tiene el codigo IAL-MN-02.

La figura 1.1 ilustra el organigrama que la ESPOL desarrollo
para la Certificacién ISO 9001, con una ligera modificacion que
fue la de incluir al auxiliar de laboratorio, el cual generalmente es

un estudiante.
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ORGANIGRAMA ESTRUCTURAL '
FACULTAD DE INGENIERIA EN MECANICA Y CIENCIAS DE LA PRODUCCION
(FIMCP)

| CONSEJO DIRECTIVO }

I—| COMITE DE EVALUACION |

| DECANO |

COORDINADOR DE EVALUACION

SECRETARIO DE LA UNIDAD ACADEMICA |

COORDINADOR DE CALIDAD SECRETARIA AUXILIAR |

JEFE DE COMPUTACION

I COORDINADORES DE APOYO (1)

|
|
I
1
I SUPERVISOR ADMINISTRATIVO
|
]
|
|

AYUDANTE ADMINISTRATIVO |

DIRECTOR DE LABORATORIO LEMAT (2 AUXILIARES DE SERVICIO
SUB-DECANO
| COORDINADOR BIBLIOTECARIO (3) I _€ SECRETARM:CLLXD";;E:E LAUNIDAD I
COORDINADORES DE
CARRERA
JEFES DE LABORATORIOS

[ —
+ AUXILIAR DE LABORATORIOS «

PROFESORES

FIGURA 1.1 MODIFICACION DEL ORGANIGRAMA DE LA FIMCP.

El personal encargado de las distintas areas que conforman los
laboratorios pertenecientes a la carrera Ingenieria de Alimentos,
esta calificado, es competente para la realizacion de su trabajo y
no estd involucrado en actividades que afecten su

independencia.

Posterior a la contratacion de nuevo personal, en una charla se
informé que no se deben involucrar en actividades comerciales,
financieras o de otro tipo, que pudieran afectar su trabajo y los

resultados del mismo. Al finalizar la charla, se registro la
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asistencia y aceptacion de lo expuesto. La mencionada charla y
el compromiso, se renuevan cada afio, de acuerdo a los

lineamientos 1SO 9001.

Durante el entrenamiento y en el desarrollo de actividades
normales de trabajo, el personal o estudiantes seran
supervisados por el responsable técnico del area y/o del

Coordinador IAL.

Es importante que su personal se encuentre consciente de la
relevancia de sus actividades y la forma en que las mismas
aportan en alcanzar los objetivos planteados y limitados a los
Laboratorios de la carrera de Ingenieria en Alimentos. No puede
tomarse los objetivos de la ESPOL debido a que éstos no estan
enfocados en el desarrollo competente y reproducible de los

ensayos de laboratorio.

Los objetivos internos del laboratorio son:

e Brindar al estudiante la guia técnica y el equipo necesario
para asegurar la repetitividad y reproducibilidad de cualquier
ensayo.

e Desarrollar métodos acordes a las necesidades del mercado

y las regulaciones locales e Internacionales.
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e Capacitar periédicamente al personal técnico.

e Cumplir con los Procedimientos y Politicas implementadas.

e Aprobar las Pruebas Interlaboratorios en las que participe.

e Mejorar, de forma continua, las Acciones Preventivas,
Correctivas, Auditorias internas y las sugerencias internas o

externas.

Las comunicaciones entre y para el personal debe ser abierta, y
no limitada a correos electrénicos, reuniones interpersonales,

charlas, etc.

Sistema Gerencial.

El Laboratorio de Ingenieria en Alimentos (lIAL), ha

implementado un sistema de Calidad basado en:

Nivel 1

e Manual de Calidad, incluye las diversas Politicas del Sistema
de Gestién y de los requisitos técnicos.
e Manual de Funciones, detalla las responsabilidades,

autoridad, funciones, y suplentes del personal clave.
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Nivel 2

e Procedimientos Generales: Detalla el alcance,
responsables, y actividades de los procesos ejecutados en el
Laboratorio IAL.

e Procedimientos Técnicos: Desarrolla el Alcance, Responsable,

Equipos, Reactivos y descripcion del método en general.

Nivel 3

e Instrucciones de trabajo, explica en forma resumida las
acciones de un determinado proceso.

Nivel 4

e Registros. Formatos elaborados con el fin de documentar los
diversos procedimientos o instrucciones ejecutadas.

e El Laboratorio IAL ha definido una Politica de Calidad, en

cumplimiento con los requisitos de la Norma ISO 17025: 2005.

POLITICA DE CALIDAD

La ESPOL ha implementado una politica de calidad y mision; sin
embargo, esta politica no refleja el alcance de la Norma ISO
17025 respecto a la parte técnica, por lo cual el Laboratorio
desarrolla su propia Politica de Calidad, la cual en ningun

momento contradice la Politica de Calidad de la ESPOL.
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El Laboratorio IAL, se ha comprometido a desarrollar sus

actividades bajo el esquema del mejoramiento continuo,

siguiendo los lineamientos de un Sistema de Gestion de

Calidad, basado en la Norma ISO-IEC 17025, con el fin de

garantizar la satisfaccion de estudiantes y usuarios del

laboratorio a través de la prestacion de servicios con criterios de

calidad, caracterizados por su competencia y confiabilidad.

Dentro de sus compromisos estan:

Crear conciencia en su personal de la pertinencia e
importancia de sus actividades y de la manera en que
contribuye al logro de los objetivos del Sistema de Gestion
de la Calidad.

Asegurarse que su personal trabaja segun la buena
practica profesional y que se mantiene independiente de
cualquier actividad técnica o comercial que pudiera
comprometer su juicio técnico en los analisis que ejecuta.
Participar en ensayos interlaboratorios, de forma que se
cubran todos los analisis, objeto de la acreditacién, para
asegurar la calidad de los andlisis y de los ensayos.

Facilitar los recursos materiales y humanos que sean
necesarios para el cumplimento de la Norma, Politicas y

Procedimientos del Sistema de Gestibn de Calidad
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implementado.

El Laboratorio IAL mejora continuamente la eficacia de su
Sistema de Gestion de la Calidad mediante la aplicacion de la
Politica, de fijacion de los objetivos de la calidad, los resultados
de las auditorias, el analisis de los datos, las acciones

correctivas y preventivas y la revisiéon por la direccion.

DIRECTOR DE CALIDAD

El Director de Calidad es el encargado de establecer,
implementar y mantener el Sistema de Calidad interno del
Laboratorio, en conjunto con el sistema documental ISO 9001
de la ESPOL. De igual forma se encarga que todos los
documentos, que formen parte del mismo, sean entendidos,
aplicados y estén disponibles para el personal involucrado en el
Sistema de Calidad. El Director de Calidad y su suplente en
ausencia del Director de Calidad, es responsable y tiene la

autoridad para:

e Elaborar Manuales, Procedimientos, Politicas, Instructivos y
formatos que forman parte del Sistema de Calidad.

e Proporcionar a los estudiantes solidos conocimientos de los
fundamentos de la Ingenieria en Alimentos en las areas de

Ingenieria, Ciencia y Tecnologia de Alimentos.
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Incentivar la investigacion para que los estudiantes sean
capaces de mantenerse al dia con los adelantos cientificos y
tecnoldgicos del sector.

Revisar que los documentos generados para el Sistema de
Calidad se encuentren acordes a los requisitos de la Norma
ISO 17025: 2005 y al Sistema de Calidad implementado.
Distribuir los documentos aprobados, al personal involucrado
en el Sistema de Calidad.

Implementar, Mantener, Controlar el Sistema de Calidad
acorde a la Norma ISO 17025: 2005.

Recibir y Revisar las solicitudes de cambio en los
documentos del Sistema de Calidad.

Controlar el llenado completo y correcto de los registros de
Calidad.

Evaluar la Programacién de las actividades de
Mantenimiento, Verificacion y/o Calibracion de equipos o
instrumentos del laboratorio.

Solicitar y Programar la ejecucion de las Pruebas de
Competencia, Interlaboratorio y de Materiales de Referencia
con el fin de Asegurar la Calidad en los Resultados.

Recibir y monitorear el tratamiento y cierre de las acciones

Correctivas, preventivas y Oportunidades de mejora.
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e Capacitar y evaluar a los Auditores Internos o designar la
capacitacién de los mismos.

e Programar junto con el personal del laboratorio las auditorias
internas.

e Controlar el uso del logotipo de acreditacion en las
cotizaciones, reportes de ensayo o publicidad.

e Coordinar las Reuniones de Revision Gerencial.

e Elaborar y distribuir el informe de la Reunidon de Directivos
IAL.

e Capacitar y actualizar de forma constante al personal del
laboratorio en los Manuales, Procedimientos, Instrucciones y

Formatos del Sistema de Calidad.

El Coordinador IAL y/o Director de Calidad constantemente
revisa, actualiza e informa al personal acerca del cumplimiento
con las regulaciones nacionales e Internacionales. Mediante
controles permanentes del cumplimiento de politicas,
procedimientos, y registros; Capacitacion y concientizaciéon al
personal, se asegura el mantenimiento, incluyendo cambios

mejoras, de la integridad del Sistema de Calidad.
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2.3. Control de Documentos

El control de documentos, establece la forma en que se
controlan los documentos externos y externos que forman parte
del sistema de Calidad (elaboracion, actualizacion, revision y
aprobacion), pero no limitdndose a las regulaciones, normativas,
métodos de ensayo, software, especificaciones, instrucciones y

Manuales. [1]

La ESPOL ha sefnalado el control de documentos en su Sistema
de Gestion ISO 9001:2008; sin embargo, el Laboratorio de
Alimentos, manejara independientemente el control de

documentos generados para la conduccion del laboratorio.

Elaboracion v revision de documentos:

Cualquier miembro del laboratorio puede elaborar un documento
(Manual, procedimiento, instructivo o formato) que forme parte
del Sistema de Gestién de Calidad. Finalizada la elaboracion del
documento, se lo entrega, via electrdnica, al Director de Calidad
para su revision utilizando los criterios de Calidad y de ser un
documento técnico, al responsable técnico del area para su

cumplimiento, de acuerdo los requisitos técnicos. ElI Director de
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Calidad revisa que el documento cumpla con los requisitos de

la Norma 1SO 17025. [1]

El Director de Calidad asigna la codificacién de acuerdo a la
Lista de Documentos del Laboratorio IAL (IAL-RG-001, ver

APENDICE B), asi:

a. Las siglas IAL correspondiente a Ingenieria de Alimentos.
b. Los cdédigos correspondientes al tipo de documento de
acuerdo a la siguiente tabla:

TABLA 1

CODIFICACION DE DOCUMENTOS

Cddigo Tipo de Documento
MN Manuales
PG Procedimientos
IT Instructivos
RG Registros

Elaborado por Leonardo Céardenas, 2013

c. Numero consecutivo, asignado de acuerdo a la lista
maestra.
d. Si el documento cumple con los requisitos, se pasa para

aprobacién del Coordinador IAL o del Director de Calidad.
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Aprobaciéon y emision de documentos

a. Los documentos del Sistema de Calidad, emitidos para el
personal del laboratorio son revisados por el Director de
Calidad y/o Responsable Técnico, y aprobados por el

Coordinador IAL previo a su distribucion.

b. La lista de documentos del Laboratorio IAL, IAL-RG-001
(Apédice B), es el formato en el cual se asignan los codigos
(Identificaciébn dnica) y se registra la Ultima edicién
(actualizada) 'y distribucién, incluyendo numero de

documentos distribuidos (fisicos o electronicos).

c. La lista de documentos del Laboratorio IAL sirve para el
control de los documentos en el Sistema de Gestién de
Calidad, evitando que el personal use documentos invalidos u
obsoletos. La lista maestra se actualiza cada vez que se

aprueba un documento nuevo o cambiado.

El Procedimiento de Control de Documentos que Maneja la

ESPOL

Este procedimiento asegura que:

a. Las ediciones autorizadas (revisadas y aprobadas) estan
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disponibles, de forma fisica y/o electronica, en las areas, para
las personas involucradas en el Sistema de Calidad, siempre
gue sean necesarias para el efectivo desarrollo y ejecucion de

Sus operaciones.

b. Los documentos en general que forman parte del Sistema
de Gestién de Calidad sean revisados al menos una vez al
afio, con el fin de asegurar su vigencia, actualizacion, y/o

cumplimiento con los requisitos o regulaciones.

c. Los documentos invalidos u obsoletos sean oportuna y
apropiadamente removidos de las areas y de las personas a
las que fueron entregadas, de forma que se asegure el

término de su uso.

d. Los documentos obsoletos que deban ser retenidos por
causas legales o por preservacién del conocimiento, sean
apropiadamente marcados como "documento obsoleto” y se
explique en la lista maestra, en el casillero de Observaciones,

por qué se lo mantiene.

Los documentos, ademas de su codificacién Unica, incluyen el
nivel de revision, la fecha de elaboracion, de revision y de

aprobaciéon y el nombre de la persona encargada de elaborar,
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revisar, y aprobar el numero de paginas y numero total de

paginas. [6]

Cambio de los documentos:

Los cambios en los documentos son revisados y aprobados por
los mismos responsables de la revisién y aprobacién en la
edicién original, a menos que el Coordinador de IAL junto con el
Director de Calidad, asignen a otra persona para que realice
esta tarea. La persona que revisa los cambios, tendra acceso a
las ediciones anteriores, con el fin de evaluar los cambios

realizados.

Los cambios realizados en los documentos son marcados con
negritas y/o marcas (resaltador) al segmento donde se realizo el
cambio. No se permiten cambios o enmendaduras de forma
manual sobre el documento. En el caso de documentos
electronicos (software de equipos) se actualizan cada vez que el

proveedor tenga una nueva version disponible. [1]

2.4. Compras

La seleccion, compra y evaluaciéon de todos los insumos,
equipos, reactivos, instrumentos, servicios y materiales que

influyen en la calidad de sus ensayos, debe ser realizada por el
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laboratorio y de acuerdo a lo establecido en el procedimiento de
Requisiciones del Sistema de Gestion de la ESPOL el cual

incluye:

a. Requisitos de los proveedores para ser calificados como
Proveedor de Servicios, Materiales, Consumibles, Reactivos,
Equipos, Materiales de Referencia. De cumplir con los

requisitos, se lo incluye en la lista de Proveedores aprobados.

b. Evaluacién anual de los proveedores en cada una de sus
caracteristicas: calidad de producto/servicio, tiempo de
entrega, atencion al cliente, etc. De cumplir con la calificacion
minima para aprobacion, se mantiene en la lista de
proveedores aprobados. ElI modo de calificacion sera

establecido segun las exigencias de la ESPOL.

c. Las solicitudes de compras de los productos, reactivos,
consumibles, materiales, pruebas o servicios (calibracién,
verificacion o mantenimiento), las cuales son solicitadas por

cada Unidad Académica.

d. Recibido el producto, reactivo, consumible, material, prueba o
Servicio, es revisado (Calibracion, verificacibn o

mantenimiento) para ver si cumple con los requisitos del
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solicitante (especificaciones técnicas y/o del método,
programas, etc.) y es aprobado uUnicamente por quién lo

solicito.

e. Los productos, reactivos, consumibles, materiales, o pruebas
son almacenados por separado y en lugares donde no vayan a

sufrir dafio, pérdida o contaminacion hasta su uso.

Todos los registros generados en el proceso de compra,
solicitudes, cotizaciones, orden de compra, evaluacién vy
aceptacion de la compra, desviaciones o no conformidad,
seleccion y evaluacién de proveedores se conservan por un

periodo de 5 afios. [6]

Control de Trabajo no Conforme.

Como parte del aseguramiento de resultados se debe
implementar procesos para deteccidn, evaluacion y resolucion
de trabajos No Conformes. Dichos trabajos No Conformes
incluyen a cualquier proceso que se desvié o incumpla los
requerimientos del método, equipos, y en general del Control del
Sistema de Gestién de Calidad implantado por el Laboratorio
IAL. El Director de Calidad monitorea el manejo del Trabajo No

Conforme de forma inmediata y que las actividades no se
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reanuden hasta que el problema sea investigado y resuelto. Una
vez resuelto el problema se dard la orden de reanudar las

actividades que correspondan. [6]

El procedimiento de Trabajo no conforme de la ESPOL, PG-0601,

incluye:

a. Los responsables y autoridades en cada etapa de

investigacion y resolucion del trabajo No Conforme.

b. Evaluacion por parte del personal del &rea y/o involucrados de

la importancia del trabajo No Conforme detectado.

c. Las acciones correctivas tomadas de forma inmediata, junto
con toda la investigacion y resolucion, incluyendo la
aceptabilidad del trabajo No Conforme. El levantamiento de
acciones correctivas AC, se hace en el caso de que exista
posibilidad de recurrencia o que exista duda en la clarificacion
de un proceso o se detecte procesos elaborados de forma

erronea o incompleta.

d. Notificacién a la persona que origino la queja y evaluacion

de su respuesta.
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2.6. Mejora

El mejoramiento continuo, como parte de la politica de trabajo
del Laboratorio IAL, tiene como meta la optimizacion de sus
procesos y Sistema de Calidad en general. Para efectuar estas
mejoras se sirve de los Objetivos planteados y monitoreados
constantemente, Politica de Calidad interna del Laboratorio,
Resultados de auditorias internas y/o externas, analisis de datos
(encuestas de opinibn de los estudiantes, evaluacion del
personal, quejas, trabajos No Conformes, etc.), acciones
correctivas, preventivas y de las reuniones gerenciales de
Revision.

2.7. Acciones Correctivas

Las acciones correctivas son el resultado de trabajo no
conforme, desvios de las politicas y procedimientos del sistema
de gestion o de operaciones técnicas las cuales son
investigadas desde su causa raiz por todo el personal
involucrado en el trabajo hasta su resolucion o cierre. En cada
una de estas etapas se asigna responsables, siendo
monitoreadas de forma permanente por el Coordinador de
Calidad de la ESPOL, quién tiene la autoridad para abrir y/o

cerrar las acciones correctivas.
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El Procedimiento de acciones correctivas, se detalla en el PG-
0601 e incluye todo el proceso de investigacion de las causas,

seleccion, implementacion, y monitoreo de acciones propuestas.

2.8. Acciones Preventivas

Las oportunidades de mejora estan siempre presentes 0 son
identificables durante el desarrollo normal de las actividades del
laboratorio. Algunas de éstas pueden evitar potenciales No
Conformidades. Estas oportunidades pueden detectarse o
derivarse de acciones del Sistema de Calidad, del area Técnica
o Administrativa. El Procedimiento de Accion Preventiva de la
ESPOL, PG-0701 detalla el desarrollo, implementacion vy

monitoreo de tales acciones.

Una vez que la acciéon u oportunidad de mejora ha sido
detectada, se llena un formato de Accion Preventiva, donde se
identifica o detalla la oportunidad de mejora, se investiga o se
detalla porque se podria convertir en una No Conformidad, se
plantean las propuestas de accidén o a ejecutar y posteriormente
se monitorea si la accion planteada ha sido efectiva. En todo
este proceso participan los involucrados directa e

indirectamente en el proceso. [1]
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El Director de Calidad supervisa la ejecucion de todo el proceso
y cierra la misma si demuestra efectividad o mejora en el

proceso para la que fue implementada.

Control de Registros

El Laboratorio controla todos los registros (Fisico o electrénicos)
gue se generan dentro del laboratorio, producto de su gestidn
de calidad de ensayos, En el procedimiento IAL-PG-006 se
detalla la forma de identificacion, archivo, indexacién, acceso,
llenado, almacenamiento, mantenimiento y disposicion de los
registros técnicos y de Calidad. El procedimiento se encuentra

en el APENDICE C.

e Los registros del Sistema de Gestion de Calidad del
Laboratorio incluyen copias de  Acciones correctivas,
preventivas, quejas, programa y lista de verificacién, reporte
de auditorias internas, Reportes de Auditorias Externas,
siempre y cuando estos documentos tengan que ver

directamente con el laboratorio. [6]

e Los registros técnicos incluyen Hojas de calculo, trazabilidad
de reactivos y soluciones, Reporte de resultados, Cartas de

incertidumbre, Cartas de Control de equipos y métodos, etc.

[6]
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Auditorias Internas

El Laboratorio IAL realiza auditorias internas anuales,
programadas, con el fin de evaluar todas sus actividades
relacionadas con el Sistema de Calidad, con los métodos
acreditados o en proceso de acreditacion y en general con los

requerimientos de la norma ISO 17025.

Las Auditorias internas son programadas y comunicadas al
personal involucrado minimo un mes antes de ser ejecutadas.
Los auditores evaluaran areas independientes a sus areas y/o

actividades.

Durante las auditorias internas anuales se evaluaran todos los
requisitos de la Norma ISO 17025, del Sistema de Calidad
implantado, los Requisitos del Organismo de Acreditacién y los
métodos acreditados. Podran realizarse auditorias no
programadas, acciéon correctiva o trabajo No Conforme pongan
en duda la efectividad de los procesos, resultados o del Sistema

de Calidad. [1,6]

Revision de la Direccidén

Con el fin de evaluar todo el Sistema de Calidad se realizaran

reuniones semestralmente, el objetivo de estas reuniones es
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asegurar la continuidad y efectividad del Sistema e incluir los

cambios 0 mejoras necesarias. [6]

El procedimiento de Revision por la Direccion, IAL-PG-009,
incluye todo las etapas de la revision. En la reunién participan el
Coordinador IAL, el Director de Calidad y los representantes
técnicos de los diferentes laboratorios a cargo de la carrera. En

la misma se monitorean y evaltan:

e Laidoneidad de las Politicas y Procedimientos.

e Reportes de desempefio del Coordinador IAL, el Director de
Calidad y de los representantes técnicos de cada area.

e Los resultados de las Auditorias Internas.

e Estado de las acciones correctivas y preventivas.

e Resultados y acciones de las Pruebas de Competencia o

ensayos interlaboratorios.

e Recomendaciones y mejora

El procedimiento se encuentra en el APENDICE D.



CAPITULO 3

3. REQUISITOS TECNICOS

La cantidad de factores que pueden afectar la exactitud vy
confiabilidad de los ensayos es bastante amplia y el margen de error
generado puede ser significativo. Entre los factores que se controlan
y que afectan la calidad de los resultados se tiene al personal,
instalaciones, condiciones ambientales, métodos de ensayo,
validacion de métodos, equipos, trazabilidad de la medicién,

muestreo y manejo de muestras. [3]

3.1. Personal.

El personal del Laboratorio desde su contratacion tiene un
proceso de entrenamiento, evaluacion y calificacion permanente.

Los equipos son operados por el personal Unicamente después
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gue el personal ha recibido entrenamiento. El personal es libre
de solicitar capacitacion en el formato POFM-P0601 del Sistema
de 1ISO 9001:2008 que maneja la ESPOL. Esta capacitacion es
proporcionada por el proveedor de la marca o por el personal de
mayor experiencia. Durante las diferentes fases de
entrenamiento, calificacién y en el trabajo rutinario, el personal
es supervisado por el Responsable Técnico del area o por el

Director de Calidad en el caso del personal administrativo.

Todo el personal es evaluado anualmente, con el fin de detectar
los requerimientos de capacitacion o detectar posibles
problemas de actitud, operacion de equipos, manipulacion de
muestras, etc. De detectarse deficiencias, el personal es puesto
en un plan de entrenamiento para la deficiencia especifica
detectada. Los objetivos de capacitacion y desarrollo del
personal, son fijados basados en la educacién, entrenamiento y

habilidades propias.

Una vez que el personal ha recibido el entrenamiento en el
manejo de equipos y ha demostrado a través de las actividades
de validacién y cartas de control que es capaz de ejecutar un

método u operar un equipo dentro de las especificaciones de los
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mismos, el Responsable Técnico del area o el Director de
Calidad emiten una autorizacion para la ejecucién de andlisis.
La Coordinacion IAL emite autorizaciones para las personas que
firman y aprueban los reportes. Las descripciones de trabajo,
funciones, responsabilidades, y autoridad estan incluidas en el

IAL-MN-002. El procedimiento se encuentra en el APENDICE A.

Métodos de Ensayo.

Los métodos usados para todos los ensayos que se ejecutan en
el laboratorio son desarrollados por laboratorio IAL o provienen
de meétodos oficiales. En cada uno de los parametros y por
matriz se estipula un procedimiento interno que incluye,
dependiendo el caso, muestreo, preparacion de muestra,
manejo, transporte, lecturas, interpretacion de resultados,
almacenamiento, etc. Cuando se trata de métodos cuantitativos,

se calcula el valor de la incertidumbre del método. [3]

Seleccion de métodos

Cuando se requiere implementar/ejecutar un nuevo método de
analisis o muestreo, se busca los métodos oficiales, siendo
éstos de Organismos Regulatorios como el INEN, EPA,

Standard methods, AOAC, papers, etc. Es indispensable que el
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método cumpla con los requerimientos de los Organismos

regulatenos Nacionales y/o Internacionales.

El representante técnico del area en conjunto con los analistas
elabora el Procedimiento Técnico, en el mismo se describe el
alcance del método, responsables, equipos, reactivos,
descripcion de las diversas fases del analisis, calculos e

interpretacion de resultados.

Métodos no estandarizados

Existen métodos no estandarizados, provenientes de revistas,
publicaciones, que a pesar de ser publicaciones oficiales no
llegan a la categoria de método oficial o regulatorio. Cuando son
usados estos métodos o cuando métodos oficiales sufren
alteraciones en la matriz o en los reactivos, se realiza una
validacién, con el fin de comprobar la exactitud (Repetitividad,
Reproducibilidad) del método. De igual forma se establecen los
diferentes criterios de validacion (Limite de deteccion, Limite de

cuantificaciéon, Coeficiente de variacién). [c]

Los formatos de Procedimiento Técnico para la determinacion

de humedad, IAL-RG-003 (Apendice E) y IAL-RG-004
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(APENDICE F), incluye los diferentes requisitos del método, esto
es identificacion, alcance, matriz, parametros y rango del
método, equipos, incluyendo cddigos de los mismos, descripcion
del procedimiento, criterios de aceptacion o rechazo de

resultados, Registros, incertidumbre estimada.

Validacion de métodos

El Laboratorio IAL valida todos los métodos no estandarizados,
0 estandarizados modificados, con el fin de confirmar que los
mismos cumplen y alcanzan los requisitos de los Organismos
Regulatorios. La Validacién tendra la extension de tiempo
necesaria y cumplira con los requisitos de forma que se

demuestre su efectividad. [g]

Previa a la validacion se establecen los objetivos de la misma, al
final se redacta un informe con los resultados de la validaciéon y
se conservan los registros de todo el proceso, asi como los
procedimientos usados en el mismo. El proceso para ejecutar la
validacién de métodos Fisicoquimicos se describe en el IAL-PG-

007. El procedimiento se encuentra en el APENDICE G.

Estimacion de la Incertidumbre




43

El procedimiento para estimacién de la incertidumbre se detalla
en el IAL-PG-008, describe la metodologia para identificar los
factores que afectan a la incertidumbre, luego los factores
significativos son cuantificados. La valoracion de cada uno de
los factores se obtiene de reportes de calibracion de equipos,
validacion del método, incertidumbre en materiales de referencia
e incertidumbre del material volumétrico. El procedimiento de
incertidumbre sigue la metodologia establecida por Ila

EURACHEM. [4]

El valor de incertidumbre se mantiene en el laboratorio para
cuando los organismos de acreditacion u Organismos
regulatorios Nacionales o Internacionales lo requieran, La
incertidumbre se reportara en las mismas unidades que el
resultado, de forma clara, sin que se pueda interpretar de forma

erronea. El procedimiento se encuentra en el APENDICE H.

Control de Datos

Los datos generados por los equipos o para hacer célculos,
procesar, registrar, reportar y almacenar, deben ser protegidos
contra dafio mediante el uso de Unidades de protecciéon

eléctrica, en &areas con ambiente controlado, ademas son
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respaldados y reciben mantenimiento peridédicamente. En el
caso de equipos en los cuales el software genere directamente
el resultado, sera validado para evaluar si se obtienen jguales
resultados de forma manual, y se hara un procedimiento escrito
explicando de forma resumida y practica el manejo de dicho
software. La norma ISO 17025 designa esa tarea a quiénes son

los responsables directos de cada uno de los procesos.

Equipos.

Previo a la adquisicion de los equipos o antes de correr el
analisis el personal del &area se asegura que los equipos
alcancen la precision y niveles requeridos por el método.
Anualmente. los Responsables Técnicos de cada é&rea en
conjunto con el Director de Calidad. establecen el Programa de
calibracion, verificacion y mantenimiento. La programacioén de
cada equipo dependera del tipo de uso, y de los requisitos de

los organismos de acreditacién y/o regulatorios. [1]

Cuando los equipos una vez adquiridos, y antes de ser puestos
en servicio son verificados, calibrados, para asegurar que

cumplen con las especificaciones del fabricante y con los
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requisitos del métodos o para el uso. Los equipos son operados

Uanicamente por personal capacitado, calificado y autorizado.

Cada equipo es codificado de forma Unica, este numero es
asignado de forma consecutiva de acuerdo a la lista de equipo,
IAL-RG-010, con los codigos IAL-EQ-XXX. En esta lista se
especifica, la marca, modelo, serie, area donde esta ubicado y
cualquier otro dato relevante. El procedimiento se encuentra en

el APENDICE I.

Cada equipo mantiene una carpeta que incluye una caréatula
con: Nombre, identificacion, nombre del fabricante, marca, serie
o cualquier otro tipo de identificacion; los chequeos vy
periodicidad de los chequeos, area donde permanece. Ademas
en la carpeta del equipo se mantienen los Manuales del
fabricante, fechas de calibracion, certificados de calibracion,
ajustes, criterios de aceptaciéon y fecha estipulada para la
siguiente calibracién. Copia del Plan de Mantenimiento,
Calibracién y Verificacibn e Historial de los dafios, mal

funcionamiento o reparaciones que haya sufrido el equipo. [6]

El procedimiento de Equipos, IAL-PG-001, establece la forma

como se maneja, transporta, almacena, usa, se hace el
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mantenimiento en general a los equipos y se evita su deterioro o
contaminacién. En la instruccién de cada equipo, se describird
cada uno de los criterios antes mencionados de forma

especifica.

Cuando el personal del area detecta que un equipo ha sido
sometido a una sobrecarga o mal manejo, denota resultados
sospechosos, muestra defectos o esta fuera de especificaciones
lo retira del uso y lo marca como "EQUIPO FUERA DE USQO", se
comunica al servicio técnico para que lo revise, repare y calibre.
Y no podra ser usado hasta que no sea reparado y calibrado. El

procedimiento se encuentra en el APENDICE J.

Una vez detectado el dafio, se evalua la afectacién en los
ensayos en curso 0 en ensayos anteriores y se levanta un
trabajo no conforme, registrando el problema en el formato de

accion correctiva PG-0601 de la ESPOL.

Los equipos, posterior a cada calibracién, verificacion vy
mantenimiento son etiquetados con los datos del equipo,
compafia que ejecutd el trabajo, fecha en que fue realizada,
persona responsable por la calibracion y de ser posible fecha de

la proxima calibracion. Dentro de las instrucciones de manejo
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del equipo se sefalaran los chequeos intermedios que deberan
ser realizados. De ser necesario el uso de factores como
resultado de la calibracién, seran colocados en una forma visible
en el equipo para que sean considerados durante las
mediciones. En el APENDICE K se encuentran las verificaciones

de la Balanza Analitica y la Termo-Balanza.

Trazabilidad de la Medicion.

El Laboratorio IAL ejecuta sus calibraciones y las verificaciones
de sus patrones y/o equipos con laboratorios acreditados, y de
no existir, realiza calibraciones internas con patrones calibrados
por laboratorios acreditados, o por Institutos de metrologia
reconocidos dentro del Comité internacional de Pesos vy

medidas.

Cada certificado de calibracion debera incluir las mediciones
realizadas, nivel de error, factor de correccion (si existe), valor
de incertidumbre. Esta ultima se podra omitir Gnicamente, si
posterior al analisis del aporte de los diversos factores se
concluye que éste no afecta de forma significativa a la
incertidumbre total del resultado. Los laboratorios para

calibraciones usadas son aquellos acreditados por un organismo
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reconocido dentro de los acuerdos de reconocimiento mutuo del

ILAC, IAAC, o APLAC. [6]

Patrones de Referencia

El Laboratorio IAL posee tiene un programa para la calibracion
de sus patrones de referencia (Pesas, Termdmetros), los
mismos gue son calibrados por Laboratorios acreditados por el
OAE o por otro Organismo dentro de ILAC, que proporciona
trazabilidad en sus mediciones, estos patrones son usados

anicamente para calibracion. [1]

Materiales de Referencia

Los materiales de referencia deben en lo posible, estar trazados
a las unidades de medicion del Sistema Internacional, o

materiales de referencia certificados.

Transporte y Almacenamiento

El procedimiento materiales y patrones de referencia, IAL-PG-
005, indica la forma de manejo seguro, transporte,
almacenamiento y uso de los mismos, a fin prevenir la

contaminacion o deterioro y ademas cuidando proteger siempre
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la integridad de los mismos. El procedimiento se encuentra en el

APENDICE L.

Muestreo

Los muestreos se realizan de acuerdo a métodos, regulaciones,
especificaciones, segun el caso se requiera. Ej: INEN, Standard
Methods, EPA. El muestreo es realizado por personal calificado,
con equipos calibrados y verificados de forma que se aseguren

la validez de las mediciones. [1]

Para cada muestreo se usara un formato de muestreo, en donde
se registraran todos los datos tomados durante el muestreo,
esto es, nombre de la persona que ejecuta el muestreo,
condiciones ambientales (si son relevantes), y diagrama o
cualquier otro equivalente para identificar el sitio de muestreo.
Dichos datos seran incluidos en el reporte final, en donde se

incluira el procedimiento (Externo o Interno) usado.

Manipulacién de Muestra.

El procedimiento para Manipulaciéon de muestras, IAL-PG-004,
incluye la descripciéon para el transporte, recepcion, manejo,
protecciéon, almacenamiento, retencién y/o disposiciéon de las

muestras, incluyendo todas las previsiones necesarias para
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proteger la integridad de la muestras, los intereses del
laboratorio y de los clientes. El procedimiento se encuentra en el

APENDICE M.

Posterior a la evaluacion de las condiciones de arribo al
laboratorio, las muestras son identificadas de forma Unica, con
un codigo interno, independiente de la informacién
proporcionada. Esta identificaciéon es colocada en la muestra,
submuestras (muestra preparada) y orden de trabajo. La
identificacion permanece en la muestra y sirve como
identificacion de la misma en las diversas fases del analisis,

hasta el reporte y disposicion final de la muestra.

El almacenamiento, manejo y preparacion de la muestra se lleva
acabo tomando en consideracion la naturaleza de la muestra,
pudiendo ser ambiente, refrigeracion u oscuridad, de forma que
no se deterioren, pierdan o dafien. Se registra el estado de las
muestras durante el tiempo de permanencia en el laboratorio y
hasta que sea eliminada. De necesitarse condiciones
ambientales especiales especificadas, éstas son mantenidas,
seguidas y registradas. En caso de que una muestra o parte de
la misma, necesite proteccién (custodia), el laboratorio tomara

todas las medidas necesarias para el almacenamiento y la
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seguridad que protejan la condicidén e integridad de muestra o

parte de la misma.

Aseguramiento de Resultados.

Todos los ensayos realizados en laboratorio IAL siguen un
procedimiento con el fin de asegurar la calidad de los
resultados. Los controles usados en el aseguramiento de
resultados son registrados con el fin de evaluar las tendencias y
detectar posibles desviaciones, De esta forma se toman las

medicinas oportunas preventivas. [6]

El Procedimiento aseguramiento de resultados, IAL-PG-010,

incluye los diversos controles como son:

e Uso de materiales de referencia certificados, muestras
control (muestras fortificadas con valores conocidos).

e Participacion en ensayos interlaboratorios con laboratorios
acreditados o en pruebas de competencia con organismos
acreditados.

e Ensayos de Repetitividad y Reproducibilidad.

e Ensayos de Repetitividad con diversos o el mismo método.

e Curvas de calibracién con patrones certificados o que se
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conozca el valor de pureza.

Los datos obtenidos de las diversas pruebas deben ser
analizados con el fin de encontrar desviaciones a los criterios
pre-establecidos (cartas con limites de control o coeficiente de
variacion de curvas, porcentajes de recuperacion, etc.) y tomar
las acciones correctivas/preventivas antes de que el resultado
sea reportado. El procedimiento se encuentra en el APENDICE

N.

3.8. Reportes de Resultados.

Los reportes de resultados son elaborados de forma clara, no |
ambigua, objetiva (neutral), de acuerdo al (los) parametro(s)
analizado (s) y de acuerdo a las especificaciones del método. El

registro de Informe de ensayo es el IAL-RG-02 (APENDICE 0).

Los resultados son reportados en un "Informe de ensayo” e
incluyen toda la informacion de la muestra al momento de su
ingreso y todos los resultados obtenidos por el laboratorio. El
informe de ensayo puede incluir de manera opcional los limites

permisibles o recomendados de las normativas nacionales o
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internacionales, de forma que se pueda interpretar el resultado

facilmente. [6]
Los Informes de ensayo incluyen:

e El titulo "Informe de ensayo N° XXXXX"

e El nombre del Laboratorio, con su direccién exacta

¢ Identificacion de la muestra, niumero de pagina y total de
paginas del informe, de forma que se visualice facilmente
donde finaliza el informe.

¢ Identificacion del método(s) usado(s).

e Descripcion - ldentificacion de la(s) muestra(s) recibida y las
condiciones (Temperatura, empaque, etc.) de recepcion.

e Datos de recepcion de la muestra cuando éstos sean criticos
para validar y aplicar los resultados.

e Fecha de ejecucion o inicio del analisis.

¢ Referencias al procedimiento de muestreo usado.

e Resultados de los analisis, incluyendo las unidades de
medida.

e Nombre, Cargo y Firma del Director de Calidad autorizando la
emision del Informe de ensayo.

e Declaratoria: "Los resultados detallados en este informe,
corresponden exclusivamente a la muestra recibida vy

analizada por Laboratorio IAL".
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Informacion del muestreo

En el caso de que se realice el muestreo, y de ser necesario

para la interpretacién de los resultados se incluira:

Fecha de muestreo.

Identificacion de la muestra.

Lugar del muestreo, coordenadas o fotografia.

Referencia del método usado para el muestreo.

Detalle sobre alguna condicion ambiental ocurrida durante el
muestreo, que pueda afectar la interpretacion de los
resultados.

Cualquier otra norma o especificacion para el método o

procedimiento de muestreo.

Transmision electrénica de los resultados

Cuando sea requerido por el cliente, los Informes de ensayo

podran ser enviados por fax o por correo electrénico en formato

PDF.

Formato paralos informes de ensayo

Los formatos para los reportes de resultados, son establecidos

dependiendo la naturaleza de los mismos. Los reportes son
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acoplados de acuerdo a las necesidades, tipo de muestra y de
acuerdo al requerimiento del Organismo Regulatorio. El uso del
formato de reporte tiene como objetivo minimizar la posibilidad

de omision de datos, mal uso o malos entendidos.

Enmendaduras en los Informes de ensayo.

En el caso de que un informe ya emitido deba ser modificado, se
emitira un nuevo reporte, el cual incluird una modificacion en la
codificacion original, la cual consiste en afadir la letra "A"
inmediatamente después del numero de informe de ensayo.
Ademés en la parte final del reporte se incluira la leyenda
"Informe de ensayo modificado, se reemplaza al original XXXX

por XXXXA".



CAPITULO 4

4. IMPLEMENTACION DE METODOS

Todos los alimentos, cualquiera que sea el método de
industrializacion a que hayan sido sometidos, contienen agua en
mayor o menor proporcion. Las cifras de contenido en agua varian
entre un 60 y un 95% en los alimentos naturales. En los tejidos
vegetales y animales, puede decirse que existe en dos formas
generales: “agua libre” y “agua ligada”. El agua libre es la forma
predominante, se libera con gran facilidad. El agua ligada se halla
combinada o absorbida. Se encuentra en los alimentos como agua de
cristalizacion o ligada a las proteinas y a las moléculas de sacaridos

y absorbida sobre la superficie de las particulas coloidales.
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El parametro Humedad estd estrechamente ligado a la actividad de
agua la cual permite determinar el tiempo de vida atil de un alimento.
Por este motivo se crearon métodos para la determinacién del
contenido de agua en una muestra de origen organico. Con el pasar
del tiempo se hizo necesario estandarizar aquellos métodos de forma
gue un resultado de una misma muestra pueda ser reproducible en

distintos laboratorios del mundo. [3]

4.1. Procedimiento Técnico

Existen numerosos meétodos oficiales de distinta procedencia
para la determinacion de la humedad en alimentos, se optd por
usar como referencia los métodos AOAC (Association of Official
Analytical Chemists) debido a que es una entidad ampliamente
reconocida y sus métodos son ampliamente probados vy
analizados estadisticamente antes de ser publicados. Estos
métodos oficiales sirven como referencia y sustento cientifico
para la creacion del Procedimiento Técnico el cual se elabora

después de ajustar el método para su respectiva validacion.

Los métodos de secado son los mas comunes para valorar el
contenido de humedad en los alimentos calculan el porcentaje
agua por la perdida en peso debida a su eliminaciéon por

calentamiento bajo condiciones normalizadas. Aunque estos
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métodos dan buenos resultados que pueden interpretarse sobre
bases de comparacién, es preciso tener presente que a cierta
temperatura el alimento es susceptible de descomponerse, con
lo que se volatilizan otras sustancias ademas de agua, y también

pueden perderse otras materias volatiles aparte de agua. [2]

4.1.1. Método Convencional

La determinacion de secado en estufa se basa en una
determinacion gravimétrica de la pérdida de peso de la
muestra por evaporacion del agua. Para esto se requiere
gue a muestra sea térmicamente estable y que no
contenga una cantidad significativa de compuestos
volatiles. El principio operacional del método de
determinacion de humedad utilizando estufa y balanza
analitica, incluye la preparaciéon de la muestra, pesado,
secado, enfriado y pesado nuevamente de la muestra. Ver

APENDICE E.

Alcance del Método

El método es aplicable para alimentos carnicos, sean
solidos, o pastosos no susceptibles a degradacion al ser

sometidos a temperaturas superiores a 125° +/- 5°
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centigrados. Este método es inadecuado para productos

ricos en sustancias volatiles distintas del agua. [2]

Procedimiento

e Preparar las capsulas previo al analisis calentandolas
dentro de la estufa a un temperatura de 130 grados
centigrados y luego enfriandola a temperatura

ambiente.

e Todo analisis debe efectuarse al menos en duplicado y

la muestra se homogeniza segun corresponda.

e Tasar y registrar el peso de una capsula limpia, seca 'y

debidamente rotulada.

e Colocar en la capsula una cantidad de muestra no

superior a 2.0000 +/- 0.1 g y registrar el peso.

e Colocar la céapsula en la estufa a una temperatura de
125° centigrados durante un tiempo no menor a 4

horas.

e Como parte del aseguramiento de resultados se
colocara un material de referencia, el cual se correra

en paralelo con las muestras.

e Retirar la capsula de la estufa, enfriar en un desecador
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y pesar rapidamente tan pronto haya alcanzado la
temperatura ambiente. Registrar masa de la muestra y
proceder con los calculos en el formato IAL-RG-003

(Ver APENDICE P).

Expresion de Resultados.

La féormula para el calculo de la humedad es:

Ma- Mb x100

% Humedad = M
Doénde:
Ma: Masa de la capsula mas muestra en gramos.
Mb: Masa de la capsula mas la muestra seca en
gramos.
M: Masa de la muestra sin secar en gramos.

Método Rapido

Este método se basa en evaporar de manera continua la
humedad de la muestra y el registro continuo de la
pérdida de peso, hasta que la muestra se sitie a peso
constante. El error de pesada en este método se
minimiza cuando la muestra no se expone

constantemente al ambiente. (Ver APENDICE F)
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Alcance del Método

Este método esta disefiado para determinar humedad en
carne y productos carnicos en el rango de 60-75% de

agua.

Procedimiento

e Preparar la muestra adecuadamente segun su tipo, las
muestras pastosas y homogéneas no requieren mayor
preparacion, sin embargo las muestras solidas deberan
ser cortadas en trozos pequefios no mayores a 5-10
mm2, 2-3 mm de espesor y deberan ser tomadas de
diferentes partes de la muestra sélida, evitando tomar
de la superficie ya que esta podria no ser representativa
al estar expuesta al aire y por ende perdiendo

moléculas de agua constantemente.

e Encender el analizador de humedad KERN MLB50-3,
Presionar la tecla “Tare/Stop” para que la termo-balanza

entre en modo de calentamiento durante 10 min.

e Después del precalentamiento, el equipo entrara en
“Modo Pesaje”, durante este modo se debe colocar los

pesa muestra de aluminio en el compartimento de la
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balanza y luego presionar la tecla “Tare/Stop” para tarar

el contenedor.

e Pesar 2.000 +/- 0.1 g de la muestra en el contenedor de

aluminio. Procurar que la muestra se encuentre dispersa

uniformemente por la superficie del plato.

e Presionar la tecla “F” y verificar que el equipo se
encuentra en “Modo 17, este modo expresara el
resultado en forma porcentaje de agua aplicando la

siguiente formula:

Mc x100
% Humedad = ———
M
Doénde:
Mc: Peso perdido en gramos.
M: Masa de la muestra antes del secado en
gramos.

Presionar nuevamente la tecla “F” e ingresar a

temperatura, la cual para carnicos es 150° centigrados.

Presionar nuevamente la tecla “F” en ingresar “40” en el

intervalo o ciclo de incandescencia de la lampara.

Al cabo de 15 a 22 min la muestra habra sido secada y la
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termo-balanza emitira un pitido indicando que el analisis

ha terminado.

e Como parte del aseguramiento de resultados se colocara
un material de referencia, el cual se correra antes del

analisis de las muestras.

e Anotar los resultados de la muestra en el registro IAL-RG-
004 (APENDICE Q) y los del material de referencia en la

carta control del mismo.

Instructivo

Entre los factores que determinan la exactitud y confiabilidad de
los ensayos analiticos se encuentran el uso adecuado de los
equipos y el control que se realiza sobre ellos. Por lo tanto se
hace necesario la elaboracion de instructivos de operacién que
establecen las pautas especificas de uso, mantenimiento y

verificacion para cada equipo en particular. [6]

Los encargados de elaborar los instructivos son los jefes de
area del laboratorio, quienes tienen la responsabilidad de velar
por el cumplimiento y la correcta aplicaciéon de las pautas

establecidas en el instructivo, donde se detalla las condiciones
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en las que se utilizan los equipos, procedimientos de calibracién

y mantenimiento interno.

Todo instructivo estard estructurado con la siguiente
informacion: Datos del equipo, Ajustes y verificaciones antes del
uso, Manejo del equipo, Observaciones, dafio o mal
funcionamiento y mantenimiento, verificacion o calibracion. Los
instructivos incluidos en este proyecto se encuentran en la
seccion de APENDICES y se especifican en la tabla 2. (Ver

APENDICES R, S, Ty U).

TABLA 2
Instructivos 1ISO 17025
Instructivo Cadigo
Balanza Analitica IAL-IT-01
Estufa IAL-IT-02
Termo-balanza IAL-IT-03
Reglas Carta control IAL-IT-04

Elaborado por Leonardo Céardenas, 2013
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4.3. Registros

Los registros técnicos comprenden la acumulacion de datos e
informacion que resulta de ensayos o calibraciones vy
demuestran que se estan cumpliendo los paradmetros de calidad
o del proceso. Entre los registros mas importantes se
encuentras los libros de registros de trabajo, célculos,
condiciones  ambientales, certificadas de  calibracion,

preparacion de reactivos y reporte. [6]

El laboratorio debe conservar registros originales, datos
derivados y suficiente informacion para establecer un
seguimiento durante una auditoria. Los registros de cada
ensayo deben tener informacién suficiente para identificar
factores que afecten a la incertidumbre o a la reproducibilidad y
repetibilidad. En todo documento debe constar la identificacion
del personal encargado del muestreo, recepcion, preparacion,
analisis y reporte de la muestra. Los registros elaborados en
este proyecto se encuentran en la seccion de APENDICE y se

detallan en la tabla 3.



TABLA 3

REGISTROS ISO 17025

REGISTRO CODIGO
Lista de Documentos del laboratorio IAL-RG-001
Informe de ensayo IAL-RG-002
Registro de Humedad: Método Convencional IAL-RG-003
Registro de Humedad: Método Réapido IAL-RG-004
Carta control IAL-RG-005
Formato electrénico de validacion de métodos IAL-RG-006
Célculo de Incertidumbre IAL-RG-007
Informe de Validacion IAL-RG-008
Registro de Equipos IAL-RG-009
Objetivos de Validacion IAL-RG-010
Comparacion de Varianzas IAL-RG-011
Verificacion de Balanzas IAL-RG-012

Elaborado por Leonardo Cardenas, 2013

4.4. Proceso de Validacion (Anova)

66

La validacion de un método de anélisis es el proceso destinado

a comprobar que el método en cuestion es aceptable para el

propodsito para el cual se ha desarrollado. El objetivo de la

validacibn de un método analitico es demostrar

que el
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procedimiento proporcione los resultados esperados. La
responsabilidad de validar el método en la practica recae en el
Jefe técnico de cada area y la supervision y planificacion de la

validacién es encargada al Director de Calidad. [3]

Aunque hay una gran diversidad de criterios sobre cémo se
deben realizar los estudios de validacion, el esquema general
aplicado se basa en definir y aplicar una serie de pruebas para
comprobar si los resultados obtenidos cumplen los criterios de
aceptacion establecidos. Para los métodos propuestos en este
proyecto la validacion de los métodos analiticos se limitaria solo

a la determinacioén de los siguientes parametros:

Puesta a Punto

» Disefo experimental

» Precision (repetibilidad y reproducibilidad)
+ Exactitud

*+ Comparacién de Varianzas y medias (solo para un mismo

parametro analizado por dos o0 mas métodos diferentes.

Puesta a Punto

Previo a la realizacion de la validacion se deben correr pruebas

con muestras ciegas o certificadas hasta lograr estandarizar las
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condiciones idéneas para el desarrollo del método. Dichas
condiciones no deben cambiar durante toda la validacion o la
desviacion estandar de método podria generar una
incertidumbre exorbitante e inadmisible para cualquier
organismo acreditador. Se seleccion6 dos materiales de
referencia certificados provenientes de la agencia FAPAS, un
organismo acreditado en ISO 17025 y que manufactura
materiales de competencia y muestras de referencia. Los
certificados del material de referencia T0166QC y T0151QC

estan en el APENDICE V.

Disefio Experimental

Debido a que los resultados de los ensayos fisico-quimicos
presentan una distribucion estadistica normal, el numero de
réplicas (Grados de libertad) por nivel de estudio debe ser
suficiente para adquirir este comportamiento. La tabla de
distribucion t de Student que esta estrechamente ligada a la
distribucion normal, da una pauta para establecer el namero
ideal de réplicas un intervalo de confianza del 95%. Dado que, la
tendencia de esta distribucién t tiende a 1.96, el numero de
réplicas sera el minimo numero de grados de libertad que tenga

un valor t de 2.0 +/- 0.3.
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En el presente proyecto este numero resulté ser 35 réplicas las
cuales se distribuyeron uniformemente en 5 dias de repeticiones
bajo condiciones normales de laboratorio. Estos 5 dias
aseguraran la suficiente varianza para el estudio de ANOVA. La
tabla 4 explica el disefio experimental para los dos niveles de
Humedad. El disefio experimental se registré en el formato IAL-

RG-008 y se encuentra en el APENDICE W.

TABLA 4

DISENO EXPERIMENTAL

DIAS
NIVEL

1 2 3 4 5
7 7 7 7 7

1 Replicas | Replicas | Replicas | Replicas | Replicas
7 7 7 7 7

2 Replicas | Replicas | Replicas | Replicas | Replicas

Elaborado por Leonardo Céardenas, 2013
Precision

Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de
ensayos analiticos que se realizan sobre una muestra

homogénea son semejantes entre si. Generalmente, la precision
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incluye la determinacion de la repetibilidad (Sr) y la
reproducibilidad (SR). Los calculos de Precisién se encuentran

en el APENDICE X.

El estudio de Precisidon se puede realizar calculando un analisis
simple de varianza de dos factores totalmente anidados
homogéneos. El analisis de varianza se emplea para la
planificacion y evaluaciéon de experiencias y permite medir el
efecto cuantitativo de las variables de influencia sobre los
resultados de los andlisis. EI mismo comprende del calculo

consecutivo de 4 varianzas:

En el disefio del experimento se establecio:
K =5 dias de trabajo (Grupos muéstrales)
P =7 réplicas por nivel (Tamafio)

N = K * P (NUumero total de elementos muéstrales)

Varianza del grupo (Vw)

Es el promedio de las varianzas de cada dia de un mismo nivel.

Z;cz 1 varyg

Vw = K
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Varianza entre grupos (\Vb)

Es la varianza de los promedios de resultados de cada dia de un
mismo nivel y posteriormente multiplicado por el numero de

réplicas (P).

Vb = var (Xk=1,xk=2, . -)_(k=n) *Pp

Varianza L (VL)

Es la diferencia de la varianza del grupo (Vw) y la varianza entre
grupos (Vb) y consecuentemente dividida para el niumero de

réplicas (P).

_ Vb —Vw
P

VL

Varianza total

Se obtiene de la suma de la varianza del grupo (Vw) més la

varianza (VL)
Vt=Vw+ VL

Repetitividad (Sr)

Indica la precisiéon de un método cuando se desarrolla bajo las
mismas condiciones, utilizando la misma muestra, analizada por

el mismo analista, en el mismo laboratorio, con los mismos
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equipos y reactivos, y durante una misma sesién de trabajo en

un periodo corto de tiempo.

El pardmetro estadistico que caracteriza a este estudio es el
coeficiente de variaciéon (CV) o desviacion estandar relativa
(RSD). Este parametro permite evaluar el error aleatorio que se
corresponde con la dispersion de los datos alrededor de la
media. La determinacion de la repetibilidad se realiza, por tanto,
mediante ensayos de recuperacion, llevados a cabo en un

numero de, al menos, 7 réplicas en un mismo dia de trabajo.

La desviacion estandar de repetibilidad se obtiene de la ANOVA

con la siguiente formula:

Reproducibilidad (SR)

Indica la precision de los resultados de ensayos realizados sobre
la misma muestra homogénea, ejecutados por diferentes
analistas o en diferentes dias. Se expresa, al igual que en la
repetibilidad, en términos de coeficiente de variacion, y el valor
esperado puede ser igual o mayor que el obtenido en el estudio
de repetibilidad para la misma humedad, debido a la mayor

fuente de error que existe en la reproducibilidad. La
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determinacion de la reproducibilidad se realiza, por tanto,
mediante ensayos de recuperacion llevados a cabo en 5 dias de
trabajo. La desviacion estandar de reproducibilidad se obtiene

de la ANOVA con la siguiente férmula:
SR=3Vr+VL

Exactitud

Indica la capacidad del método analitico para obtener resultados
lo mas proximos posibles al valor de referencia aceptado o
esperado, y se define como el grado en el cual determinado valor
del analito en una muestra corresponde al valor de referencia. La
determinacion de la exactitud puede realizarse mediante ensayos
de recuperacion en muestras de humedad conocida y de una

matriz afin a la muestra.

La recuperaciéon de un método puede variar por factores no
controlables durante el analisis, por tanto se recomienda la
validacion de un método, al menos a dos niveles de Humedad.
La seleccion de los niveles a ensayar debe abarcar un amplio
rango de humedad para cada una de las diferentes matrices. Los
resultados de exactitud para los dos diferentes métodos se

encuentran en el APENDICE X.
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La recuperacion de cada punto se calcula mediante la siguiente

expresion:

. X obtenido
%Recuperacion = m x 100

Doénde:
X obtenido: Es el resultado obtenido del material de referencia.

X esperado: Es el valor tedrico del material de referencia.

Comparacion de Varianzas y Medias

El método de Humedad por termo-balanza es un método que
ahorra mucho tiempo, sin embargo sus resultados pueden ser
puestos en duda frente al método convencional de la estufa.
Para evitar dudas de la veracidad de los resultados obtenidos se
realizd6 una comparacion de las medias obtenidas de los distintos
métodos. Los resultados de la comparacion de Varianzas y

Medias se encuentran en el APENDICE Y.

Comparacion de Varianzas

Se analiza si dos muestras aleatorias independientes proceden
de una misma poblacion normalmente distribuida, lo primero que
habra que hacer es comprobar si las dos varianzas son

homogéneas mediante una prueba de Fisher. Para lo cual se
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calcula un valor F producto del ratio de las varianzas y se lo
contrasta con un F de Tabla en funcién de sus grados de

libertad. [7]

Donde:

F: Valor Fisher Calculado

S: Varianzas de Reproducibilidad Método 1y 2
Slz > SZ2

Comparacion de dos Medias

Una vez comprobada la homogeneidad de las varianzas
muestrales se procede a comparar las medias muestrales
utilizando una prueba t de student. El estadistico t se calcula de
manera diferente para los distintos casos de homogeneidad de

varianzas. [5]

Varianzas igualas e idéntico tamafio muestral.

[ - | X1-X2|
2/5% + S2
n

Varianzas iguales y diferente tamafio muestral.



| X1-X2|

2 nq + n, . (n1 — 1)5% + (nz — 1)5%

nqg *n,

n1+n2+2
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Varianzas desiguales independientemente del tamafio muestral.

Con aproximadamente

Donde:

S% Varianza muestral.
n: Tamafio muestral.

v: Grados de libertad.
X: Media de la muestra.

Informe de Validacion

X X
t=|1 2l

2|2 2
51,52
n; n;

grados de libertad.

Al finalizar la validacién, el analista o responsable del area

escribe un informe de validacién, dicho informe puede incluir

pero no se limita a: alcance, descripcién del método a validar,

incluyendo la matriz, equipos, controles (patrones y/o muestras

control, y/o materiales de referencia), condiciones de anélisis,
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resultados de validacion, conclusiones y APENDICES (tablas,

cuadros, calculos). [3]

Cada método a validar tendrd su propio informe de validacion
con la informacion antes mencionada. En el caso de
modificaciones en el informe de validacién se guarda una copia
de la version anterior y sera marcada como documento obsoleto.
Toda la documentacion generada a raiz de la validacion de un
meétodo estara disponible en los archivos del éarea y se
conservara una copia electronica del informe. El informe de
Validacion de los métodos de Humedad se encuentra registrado

en formato IAL-RG-009 en el APENDICE Z.

Carta Control

La carta control es una de las herramientas mas importantes de
control estadistico, una de sus principales caracteristicas es la
capacidad de detectar variaciones de la calidad del analisis. Las
graficas de control son utiles para vigilar la variacion de un
proceso en el tiempo, probar la efectividad de las acciones de
mejora emprendidas y para estimar la capacidad de un proceso.
El formato de Carta control IAL-RG-005 se encuentra en el

APENDICE AA.
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En el control estadistico de la calidad se habla de un mejoramiento
continuo, por esto las gréaficas de control se deben utilizar en forma
permanente para observar el comportamiento del proceso, aun

cuando los resultados revelen que se trata de un proceso estable.

Para la determinacion de las cartas de control se usa Materiales de
Referencia certificado y de Humedad conocida, la cual debe
representar al comin de muestras a analizar y sera denominado
QC. La carta control esta conformada por una Linea Central de

Ensayo (X) y Limites de Control.

La Linea Central de Ensayo se obtiene del promedio (X) de los
resultados de materiales de referencia durante la validacion. Para
determinar los limites de control de cada nivel de estudio se
multiplica la desviacién estandar de reproducibilidad (SDR) por un
factor K=2 para los limites de alarma y K=3 para los limites criticos.
La tabla 6 detalla las ecuaciones para el célculo de los limites de

control:

Reglas para las Cartas e Control

e Puntos mas alla de los limites de Control: La presencia de
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uno 0 mas puntos mas alla de su limite de control es la evidencia
primaria de descontrol en ese punto, ya que dichos puntos serian
muy raros si solo la variacion de las causas comunes estuviera

presente.

e Tendencia dentro de los limites de Control: La presencia
de patrones o tendencias inusuales puede ser evidencia de
descontrol durante el periodo que se presente.

e Corridas: Si se encuentra 7 consecutivos por arriba o por
debajo de la linea central, o bien 7 puntos consecutivos que se
incrementan o decrecen son evidencia de que el proceso esta
fuera de control y que es necesario encontrar la causa especial
de variacion.

e Otros patrones: Si substancialmente mas de 2/3 de los puntos
estan cerca de la media se puede considerar el proceso fuera de

control.

De encontrarse algun dato o grupo de datos fuera de control o de
las 3SD se detiene el trabajo inmediatamente para ese método y se
toma una accion correctiva en el formato de No Conformidades PG-
0601 del Sistema de Gestion de la ESPOL, realizando la
investigacion de la causa involucrando en el analisis lo detallado en

el diagrama de causa y efecto y de todos los datos adicionales que
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sean necesarios. Posterior al cierre de la accidén correctiva se

reanudara el trabajo.

De encontrarse algun dato fuera de las 2SD, se debe registrar una
accion preventiva en el formato PG-0601 del Sistema de Calidad de
la ESPOL, realizar la investigacion de la causa y determinar las
posibles acciones a seguir. El trabajo no se detiene, pero de

continuar la tendencia se levanta una accion correctiva.

Estimacion de la Incertidumbre

Desde un punto de vista estadistico, la Incertidumbre se define
como un parametro, asociada al resultado de una medicion, que
caracteriza la dispersion de los valores que pueden atribuirse de
manera razonable al mesurando. En el caso de ensayos
bromatolégicos basados en métodos no estandarizados por
agencias regulatorias la determinacién de la incertidumbre, se
realiza identificando los factores influyentes a través de un

diagrama Causa-Efecto. [4]

El analista antes de cuantificar la incertidumbre, realiza una
estimacion preliminar de los factores de la incertidumbre y elimina

los factores insignificantes o no mesurables. Los factores de
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incertidumbre que siempre son cuantificados, corresponden a la
repetibilidad y/o Reproducibilidad del analista, equipos, materiales e
instrumentos de medida. La magnitud con la que estos factores
afectan los resultados, es considerado en los calculos de la
incertidumbre y ellos son predeterminados para la toma de

acciones correctivas cuando ocurran problemas técnicos.

Existen dos tipos de incertidumbre, la de tipo A que es obtenida de
las mediciones realizadas por el operador o por el laboratorio, y las
de tipo B que provienen de un certificado de calibracion. Ambos
tipos pueden representar dos tipos de distribucién estadistica.
Dependiendo del origen de la Incertidumbre la distribucion puede

ser Normal o Rectangular.

Distribuciodn de la Probabilidad

Una distribucién de probabilidad describe como se espera que
varien los resultados. La distribucion puede ser normal, rectangular
o triangular, y son modelos de gran utilidad para hacer inferencias y

tomar decisiones en condiciones de incertidumbre. [4]

Cuando la incertidumbre se expresa en un cierto un nivel de
confianza para un determinado factor de cobertura, ésta se

considera una distribucion normal. Cuando la Incertidumbre es de
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tipo A, el factor de divisor es 1. Cuando la incertidumbre es de tipo
B, y se declara que el factor de cobertura es k=2, 95.45%, el factor

divisor es 2.

La incertidumbre rectangular provenientes de certificados de
patrones, materiales de referencia o material volumétrico que se
encuentran dentro de un intervalo de valores maximos y no se tiene
una declaratoria del factor de cobertura, el uso dependeréa del nivel
de exigencia requerido en la dispersion de datos y su factor de
divisién es V3. Para situaciones en la que se requiere un nivel mas
estricto de agrupacion de datos, y no se tiene una declaratoria del
factor de cobertura, se asume una distribucién triangular, cuyo

factor divisor es V6. [4]

Elaboracion de la Carta de Incertidumbre

Calibracion de Equipos:

Cuando se tiene certificado de calibracion, se registra el valor de
incertidumbre * declarado, de acuerdo al nivel usado regularmente
en el método. El valor de Incertidumbre de calibracion se debe
modificar cada vez que se realice la calibracion del equipo. Con el
valor de incertidumbre de calibracion, se divide para el factor de

cobertura (k=2). Para transformar este valor a una magnitud a
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dimensional, se divide para el nivel en el que se hizo la medicion de

la incertidumbre.

Material de Vidrio

Para material volumétrico de vidrio se utiliza una distribucion
rectangular, Por lo tanto el + declarado en el material se lo divide
para el factor de distribucién V3. Luego se divide para el valor

nominal que corresponde al volumen del material. [4]

Patrones de Referencia

En el caso de estandares, se deberd analizar el certificado de
andlisis. En el caso que tenga declarado el factor de cobertura se
aplicara una distribucion normal k=2 (95,45%). En los casos que
incluya Gnicamente una tolerancia o error y no se declare factor de
cobertura, se asumira una distribucion rectangular y se divide para

V3. [4]

Cuando no se tenga un valor de tolerancia, ni de incertidumbre con

factor de cobertura, y se declare el porcentaje de pureza, se restara
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del 100% el porcentaje declarado para obtener el valor de error.

Luego el valor de error se divide para V3.

Posteriormente, luego de dividir el error, tolerancia o incertidumbre
para el factor de distribucion, se procede a dividir para el valor
nominal. Si la concentracién del estdndar esta declarada en
porcentaje de pureza se divide para 100, si esta declarado en mg/I

o ug/l, se divide para la concentracion nominal del estandar.

Repetitividad v reproducibilidad del analista

Con los datos obtenidos de las réplicas, se calcula la desviacion
estandar de la muestra, Obtenida la desviacidbn estandar, se
procede a calcular la desviacion estandar relativa (RSD). El valor
obtenido de RSD, se corresponde a la Incertidumbre relativa.
Posteriormente se transforma en la dimensional la medicién
dividiendo el valor de RSD para la media de los datos del estudio
de R&R. En los métodos donde Unicamente se evalué el factor del
analista, la incertidumbre producto de las réplicas es considerada

como la Incertidumbre tipica fina.

Incertidumbre Tipica Combinada

Debido a que el valor del mesurando no se determina directamente

sino a partir varias magnitudes obtenidas de diferentes equipos,
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reactivos y materiales es necesario combinar las incertidumbres
tipicas de cada factor. Para obtener la incertidumbre combinada
(Uc), se eleva cada una de las U adimensionales al cuadrado, luego

se suman todas las U2 y se saca la raiz cuadrada. [4]

Dimensién de la Incertidumbre

En el caso de ensayos fisicos, quimicos o microbiologicos, con
valores de porcentaje, mg/l o Unidades formadoras de colonia, la U
dimensional se estima multiplicando la concentracion media de la

validacion en el estudio repetibilidad y Reproducibilidad.

Incertidumbre Expandida

La incertidumbre expandida es una magnitud que define un
intervalo en torno al resultado de una medicion que incluye una
fraccion grande de la distribucibn de los valores que pueden
atribuirse de forma razonable al resultado. Se calcula multiplicando
la U adimensional por la concentracién “C” y por un factor K=2 que
representa un 95% de confianza. El resultado de una medicion y su
incertidumbre se expresa C + U, Donde "C" es la concentracién del
analito. Los célculos de las incertidumbres de los métodos

validados se encuentran en el APENDICE AB.

U=(u.+*K)*C
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Resultado=C+ U

4.6. Pruebas de Competencia

El Director de Calidad coordina y ejecuta la adquisicion de los
Proficiency Testing (PT). Los PT son adquiridos a un organismo
reconocido con trazabilidad como AOAC, FAPAS o CAEAL. Estos
se adquieren para cada uno de los andlisis del alcance de la
acreditacion. Los PT son entregados al analista inmediatamente
después de que arriban al laboratorio, los analisis son lleva a cabo
de acuerdo al método que se encuentra en el alcance de
acreditacion y el Jefe de area le informa la fecha maxima para la

entrega de los resultados.

Con los PT, al igual que con todos los analisis realizados por el
laboratorio, se corre un material de referencia, se analizan los
resultados y se acepta o rechaza el andlisis. Finalmente aceptado
el resultado éste es reportado al Director de Calidad quién reporta

dicho resultado al organismo encargado de tabular los datos del PT.

Cuando se obtienen los resultados de la participacion en los PT, el

Director de Calidad y el analista examinan las tendencias del Z
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score de los mismos. El Z score debe encontrarse entre + 2 y de ser

necesario se levanta una accion correctiva y/o accion preventiva.

Foérmula para el calculo del Z score:

Doénde:
x: Valor obtenido del ensayo.
u: Media de los resultados de los laboratorios.

s: Desviacion estandar de los resultados de los laboratorios.



CAPITULO 5

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Conclusiones:

1. Los requisitos de Gestion de la ISO 17025 estan basados en los
lineamientos propuestos por la ISO 9001, por consiguiente los
documentos de la ISO 17025 puede trabajarse como una extension

de la ISO 9001 que posee la ESPOL.

2. Los procedimientos, hojas de célculos, formatos y documentos de
gestion generados durante este proyecto sientan la base para la
futura validacién de otros parametros fisicoquimicos de acuerdo a las

necesidades del laboratorio.

3. Se eligié una matriz del tipo carnica para la validacién de humedad
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debido al ser un producto de alta humedad y a su disponibilidad

como material de referencia certificado.

Luego de una serie de pruebas de ensayo y error se determind que
las condiciones adecuadas para determinar humedad en carnicos
por termo-balanza son: temperatura 150°C y un factor de

incandescencia de 40.

El andlisis de varianza del método convencional y método rapido
arroj6 una desviacion estandar de reproducibilidad méxima de 0.56
g/100g y 0.65 g/100g respectivamente. Estos valores reflejan a

simple vista la alta precision y exactitud del método.

La diferencia de varianzas y medias, evaluadas mediante prueba F y
T, resulto ser no significativa estadisticamente, demostrando que el
método de termo-balanza es tan preciso y exacto como el método
convencional con un nivel de confianza del 95% en el presente

trabajo.

La incertidumbre expandida de ambos métodos resulto ser menor al
1% indicando que el error que aportan los equipos y estandares es
casi insignificante frente a la desviacion estandar que aporta el

analista.
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Recomendaciones:

1. Elnamero total de réplicas producto del disefio experimental no debe
ser menor a 30, con el fin de asegurar un comportamiento
probabilistico de distribucion normal para un mismo nivel de

concentracion.

2. Antes de seleccionar una matriz de alimentos, se debe asegurar la
disponibilidad de un material de referencia y prueba de competencia

de este tipo.

3. Una diferencia significativa entre las varianzas muestrales, no
descarta la posibilidad de que las medias de un mismo pardmetro
sean homogéneas. El estadistico que lo define sera la prueba t de

student.

4. El método de validacién y el calculo de incertidumbre establecidos
en esta tesis son aplicables para cualquier ensayo fisicoquimico, sin
embargo, para métodos que utilicen una curva de calibracién se
recomienda determinar la desviacién estandar de la funcion

respuesta y afiadirla a la incertidumbre.
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NOMBRE DEL DOCUMENTO CoDia0 EMISION | DOCUMENTO |  EDICION DIS?HUIPEIITISD A5 REYISION §
Manual de Calidad IAL-N-001 1 Manual Julio 2013 1 Julio 2013
Mariual de Funciones [AL-MAN-002 1 Mariual dJulio 2013 1 dulio 2013
Procedimienta de Equipos [AL-PG-001 1 Procedimiento Julio 2013 1 Julio 2013
Humedad: Metada Canvencianal |AL-PG-002 1 Procedimienta dJulio 2013 1 dulio 2013
Humedad: Metoda Rapido |AL-PG-003 1 Procedimiento Julio 2013 1 Julio 2013
Mugstren y Manipulacion de Muestra |AL-PG-004 1 Procedimiento Julig 2013 1 Juli 2013
Materiales y Patrones de Referencia |AL-PG-005 1 Procedimiento Julio 2013 1 Julio 2013
Cantral de Registros |AL-PG-008 1 Procedimiento Julio 2013 1 Julio 2013
Procedimienta de Yalidacion |AL-PG-007 1 Pracedimiento Julio 2013 1 dulio 2013
Procedimienta de Incertidumbre |AL-PG-008 1 Procedimienta dJulio 2013 1 dulio 2013
Revision por la Direccion |AL-PG-003 1 Procedimiento Julio 2013 1 Juli 2013
Bisequramienta de Fesultados |AL-PG-010 1 Procedimiento Juli 2013 1 Juli 2013
Instructiva: Balanza KERN IAL-N-01 1 Instructivo Julio 2013 1 Julio 2013
Ivstructive: Terma-Balanza KERN [AL-02 1 Istructiva Julio 2013 1 dulio 2013
Ingtructive: ESTURA MEMMERT AL 1 Inestructiva dJulio 2013 1 dulio 2013
Inestructiva: Carta Cantral AL 1 Inestructiva dJulio 2013 1 dulio 2013
Ligta de Documentos del Laboratoria |AL |AL-AG-01 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Juli 2013
Informe de Ensayo AL-RG-02 1 RegistrofFormata | Julio 2013 1 Julio 2013
Registro de Humedad: Metoda Convencional | 1AL-RG-03 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Julio 2013
Reqgistra de Humedad: Metodo Fapido [8L-FG-04 1 RegistrofFormata | Julio 2013 1 Julio 2013
Carta Contral [8L-RG-05 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Julio 2013
Farmato Electronica de Yalidacion [8L-RG-06 1 RegistrofFormata | Julio 203 1 Julio 2013
Formata Electronica de Incertidumbre 8L-RG-07 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Juli 2013
Objetivas de Yalidacion AL-RG-08 1 RegistrofFormata | Julio 2013 1 Julio 2013
Infarme de Yalidacion [&L-RG-09 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Julio 2013
Registro de Equipoz |AL-RG-0 1 RegistrofFormata | Julio 2013 1 Julio 2013
Comparacion Estadistica de Varianzasy Medias | |AL-RGI 1 RegistrofFormata | Julio 203 1 Julio 2013
Yerificacion de Balanzaz |AL-AG-2 1 RegistrofFormata | Julio 2003 1 Juli 2013
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t " CONTROL DE REGISTROS

1AL-PG-009

1. Obj=tivo
Detallar la forma como s= Kentifican, recolectan, aocesap. ind=xan, archivan, almacenan, mantiznen, disponen los
registros de Calidad y t2cnicos que s2 genaren 2n 2l sistema de Calidad del Laboratonio d= Alimentos.

2. Blcance

Dexsde la alaboracion hasta uso y almacenamiznts de registros nuewss, incluyends la identificacion, recoleccion,
accesa, archive, almacenamiznta, mantznimiznto y disposicion final d= los mismaos.

3. Responsables

Todaos aguellos que realicen ensayos en = Laboratorio de Alimenta.
=  [Elaborar ks Formatos de Registros de acuerdo asus necesidades.

= Ll=nar kos registros generales y t2cnicos de acusrdo a3 =ste procedimiznta.

Directar de Calidad

= Identificar, Codificar los Formatos de los Registros Generales y Tecnicos del Sistama de Calidad.

#  Revisar que bos formatos =laborados para el Sistema d= Calidad s= sncuentren acord=s a los requisitos de
la norma B0 17025: 2005 y al Sistema de Calidad implamentada.

= Distribuwir los Formatos para registros, al personal involucrado en 2] Sistema d= Calidad.

#  Recibir y Revisar las soficitudes de cambio =n Registros del Sistema d= Calidad.

=  Actualizar |2 fista de registros cuando existan inclusiones, efiminacidn o cambios en los registros.

=  Elaborar, Revisar ko comespondiente al detalle t2cnico de los Registros.

# Readlizar o Superdisar la recoleccion, acceso, indexacion, archivo. almacenamiznts, mant=nimiznts y
dispasician de los registros 2 su cango mencionadas en la lista de registros

4. Desamolic
Cuzlquier profesor, encargado de laboratorio o estudiante puede zlaborar formatos para registros del Sistema
de Cafidad, ya s=a g=nerales o de= tipo t2cnica. Una wez slaborada, los usuarios del registro revisan =1 borradaor
para saber si 2stan de acwerdo o se b hacen madificaciones. Completada la revisidn del borrador, 2l encargada
de zlabararke lo 2ntrega 2n media fisico @ par mail al Director de Calidad para su revisidn formal.

Revision y Aprobacion de documentas

Finalizada la =laboracidn, =1 documenta =5 entregads por quign b elabord 3l Director técnica, quisn revisa que
el documento se ajuste alos requisitos del Sistema de Calidad. 5i =l mismo cumple con los requisitos del Sistema,
se aprueba. En =lcaso de que na s2 cumpla con bos requisitos en 2l contenida, s2 lo devueles ala persona quisn
=labaro para que haza las modificaciones.

El perzonal t&cnico archiva y almacena los registros correspondientes a los ensayos, mantenimisnto de
equipos, equipos de muestren y demas registros técnicos.  El Director de Calidad archiva y almacena
los registros correspondientss al Sistema de Calidad en general, incluyendo los registros de suditorias
internaz, revisiones por la direccion, acciones preventivas y acciones correctivas.

Loz registros =& almacenan en condiciones normales de oficing de modo que =& proteja del deterioro o
mal uso de los mismos. Este almacenamiento debe ser de 5 afos como minimo en 2l caso de registros
técnicos ¥ registros administrativos.

Los registros electronicos son almacenados en la computadora durante el tiempo gue estan en wso
con respaldo en CO. S& CORSErvan por un periodo minimo de 5 anos.
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L. Objetive

Establecer |3 sistematica para reuniones por la direccion, tambign llamada Reunionss gerenciales en
donde =& revise todo el Sistema de Calidad.

2. Blcance

Este procedimiento incluye la coordinacian, ejecucion de las reuniones merenciales, slaboracian del informe de
la r=unidn y las accianes tomadas a partir de la reunidn gerencial.

3. Responsables

Diirector de Calidad
+ Coordinar, Convocar la Reunidn para la Revisidn por la Direccidn.
® Preparar la reunion en lo referents 3l Sistema de Cafidad, =stado de Acciones Correctivas, Prewentivas,
Buditorias Internas y externas. Cambios, dctualizaciones an Politicas y'o Procedimientos, etc.
= Controlar £l tizmpa de expasicidn de cada participante =n la Reunidn Gerencial.
& Elaborar elinforme de la Reunidn Gerencial.

* Readlizar =l seguimiento a la implementacion de acciones |Correctivas, Preventivas o Mejora) tomadas =n la
Reunicn Gerencial.
= Presidir la reunizn Gerencial.

* Controlar =l tiempa de =xposician de cada participante =n la R=unidn Gerencial.

# Realizar =l seguimiento a la implementacidn de acciones |Correctivas, Preventivas o Mejora) tomadas =n la
Reunicn Gerencial.

4. Desamaolle

El Director de cCalidad coordina dos veces al ano [preferiblements de forma semestral) la revision de
todo el sistema de Calidad y de las operaciones del laboratorio, coording la fecha y hora apropiada para
llzvar a cabo la reunion, asicomo los temas 3 revisar,

Cada uno de los participantss en la rewnion, previamente elabora un resumen de su exposicion, |3
misma gue imprime y distribuye durante su esxplicacion. También es valida la elaboracion y presentacion
de dispositivas, las mismas gue seran cortas, claras, sencillas, de forma gue s& muestren tendencias o s2
destague de forma visual lo gue el exponente guisre demostrar. Mo es adecuado llenar los informes de
datos v nimeros gue no tienen sentido para wna revision gerendal, sino informacion dara y certera de
cada resultado.

La exposicion de cada uno de los participantes no excedera los 20 minutos. El Director de Calidad
monitores gue s= cumplan con este tiempo. A&l finglizar laz presentacionss, == hace una mesa de
discusion para tomar accionss de mejora o correctivas y esta discusion es fadilitada por el Director de
Calidad y la Gerencia presenta sus propusestas. Esta parte de la sesion se toma no mas de 30 minwtos.
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t IAL-PG-02 [ POR METODO CONVENCIONAL

ALCANCE DEL METODO

El metodo =5 aplicable para alimentos camicos, sean salidos, o pastosos no susceptibles a degradacian

al ser sometidos @ temperaturas superiores 3 1252 +/- 55 centigrados. Este metodo =5 inadecuada para

productas ricos =0 sustancias wolatiles distintas d=l agua.

PROCEDIMIENTD

-

Preparar las capsulas previe al analisis calentandolas dentro d= la =stufa @ un temperatura
de 130° centigrados  y luego enfriandola = temperatura  ambi=nte.

Todo andlisis debe efectuarse al menos e=n duplicads y la muestra s=2 homogeniza s=gin
corre spanda.

Tarar y registrar =l peso de una capsula limpia, secay debidamentz rotulada.

Colocar en k3 capsula una cantidad de= muestra no supenior a 20000 +/- 01 g y registrar =1
pEST.

Colocar la  capsula en la estufa 3 una temperatura de 1252 centigrados durante wn tizmpo
no menar a 4 horas.

Como parte del aseguramients de resultados se colocara un materizl de referencia, =1 cual
s& comrera =n paralzle con las muestras.

Retirar la capsula de la estufa, enfriar #n un desecador y pesar rapidaments tan pronto
haya alkanzado la temperstura ambiente. Registrar masa de= la muestra y proceder con los
cabkoulas.

Expresion de Resultados.

La farmula para =l calkculs de k3 humedad =s:

Ma- Mb x 100

% Humedad =
s fil I

Dande:

M= Masa de la cipsula mas muestra =2n gramas.

Mb: Masa de la capsula mas lamuestra seca =n gramas.

M: Masa de la muestra sin secar=n gramos.

Registro de resultados

Los resultados se registran =n formato interno de Laboratorio, AL-RGE-03, =linforme de ensays s= hace
=n =l formata 1AL-RE-02




APENDICE F

73 FIMCE -

N % :
—— CODIGO DETERMINACION DE HUMEDAD

‘f" TAL-PG-03 POR TERMO-BALANZA

ALCANCE DEL METODO
Ext= metodo esta disenada para determinar humeadad =n came y praductas caricas en =1 rango d= 60-
75% d= azua.

PROCEDIMIENTO)

Preparar la muestra adecuadamente segln su tipo, las muestras pastosas y homogeneas na
requi=ren mEyor preparacian, sin embango las muestras sofidas deberan ser cortadas =n trozos
pEquenias no mayores @ 5-10 mm®, 2-3 mm de= espesor y deberan sor tomadas de diferentes part=s
de la muestra sofida, evitando tomar de la superficie ya que =sta podna no sar repressntativa al
exstar expussta al gire y por ende perdizndo moleculas d= agua constant=ments.

Encender el analzador de humedad KERN MLESO-3, Presionar ks tecla “Tare,/Stop™ para que
tarmo-balanza antre 2n modo calentamients durante 10 min.

D=spuss del precal=ntamiznto, =1 =quipa entrara =n “Modo Pesaje”, durants =st= modao s= debe
colocar los pesa muestra d= dluminic =n =l compartiments d= la balanza y luege presionar latecls
“TareStop” para tarar =] contenador.

Pesar 2000 +/- 0.1 g de la muestra en =l contenedar de aluminio. Procurar que la muestra s=
encuentre dispersa uniformeamante par la superficis dal plata.

Presionar la tecla “F" y werificar que 2] 2quipa s2 encusntra en * Mado 17, este modo expresara =1

resultadz =n forma porcentaje d= agua aplicandz I3 siguiznte formula:

Me X
% Humedad = T

Dande:

Mc: Pezo perdido &n gramos.

M: Masa de la muestra antes del secado =n Zramos.
Presionar nuevamente la tecla “F" = ingresar a temperatura, la cusl para carnicos es 150%
centigrados.
Presionar nuevamente la tecla “F* en ingresar “40” en el intervale o cidlo de incandescenciade la
lamipara.
Ml cabo d= 15 2 22 min la muestra habra sida s=caday |3 t=rmo-balanza =mitira un pitida indicanda
que 2l analisis ha terminada.
Como parte del asagurami=nts de resultados se= colocara un material d= referencia, =1 cual s=
correrd antes delanalisis de las muestras.
Anotar los resultados de k3 muestra =n los registros y los del material d= referencia 2n k3 carta

control del mismao.

Registro de resultsdos

Loz resultados s= registran #n formato interno de Laboratario, LAL-RG-04, =l informe de enzayo = hace
en &l formata WL-RE-02
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PROCESD DE VAUDATION |ANDVA)

L= walidecian d= un m&todo de analisic =s =l proosso dastinedo = comprober gue & m&todo en cuestion es sosptable
par= = propisito pars el cuel s= he dessrrolisda. El objstico d= b walidecion de un metodo anmlition es demostrar gue
= proc=dimienta proporcione o resufedos sspersdos. le responsabifided de walider =] mEtods en b precio recse en el
l=fe tAcTioD de cmds snem y b Superdisian y plandioacon de b= validecion s encnzads =l Director de Calided.

Aunque hey une Eran diversided de criterios sobre 0Omo se deben resizar los astudios de walidscan, & esquems
peneral aphedo se bxsa en definir y aphor une serie de prusbes para comprober i bos resufbsdos obtensdos cumpben
los criterios de mo=ptaCan sstablecidos. Farm 105 mMSTodos propusstos en este propecta b owalidecon de bos metodos
anaiiticos 5= limitaris solo = s detarminecian  de los simuientes pErametros:

= Pus=stz = Purta
+ Disafio swperimerntsl
* Predsion (repetibilidsd y Reproducibifdad)

= Eamctroud

* Comparecan de Vermrmas § omediss jsold pare un miSmo parametra mrelizada por dos O MES MEtodas
difenentes,

PUES]A A PUNTD

Fravia = b resiizacian de ba valideson sa deben correr proshes con musstras Gssas o oertificedss hests logrer estanderizar las
condidianes iddns=s pars el desarrollo del metoda. Diches condidones no deben cambisr durante tods b walidadan o
dagpyiadion astandsr de método podrin mensrsr ure incertidumbre esorbitante s inedmisible pErs ouslquUisr OrEAnSMO
meneditadar.

DisERID EXPERIMIENTAL

Dehida & que kos resultedos de bos enseyos Ssioo-quimicos presentan une distribuson astedistics normad, &1 rdmerno de replices
|Srados de libertad] por mivel de astudio debe ser suficente pers adquiris aste comportamiento. Ls tebls de distribucan t de
Stydent que msts sstrectamente fzads = b= distribucidn normel ds une pRuts pare sstehlscer =l ndmera idesl de ndplicas un
intersalo de confiarce del 55%. Dmdo que, = tendenca de asta distribucion t teends = 155, &1 ndmero de replicas sars sl
minima rdmena de Erados de fibertad que benge un vadar T osrmng & 20 4~ 03

PRECIEIIN

Raflajs fn medids =n que os walones de une serie repstides de ensayos aneiTions qua se remiion SOONS UNE MUsstTe Romazanss 50
sEmejEntes antre 51 Generaiments, b QrecEian induye & detsminacon de b repethilided (57 ¥ b reprodudinifided (57]. 1 esbudia
o= Pracision se pusde rasfizar culoubndd un sralisis simple da yarsnes de dos Schores totaimante anidedos homoganeos. I sl
de yariance se amplss pars be planioacian § ewaluacon de xperiances ¢ parmite medic &l alscto cusntitatioo de las varisbles da
infuancs sobre bos resuftados de bos andlisis. £ misma comprands da del iUk CONSSOUtRD de 4 yarsnres:

K= n diss de tratmjo {Erupos mosstrabes)
P'= n répiices par nivel (Tamaha)
=K ® P (Rdmera total de slamentos musstrales)|

Varianza del grupa | Yo )
Ex =l promedio de s varsnmes de ouda dis de un misma nieel. )
AT X
E'l F
=
K
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ESTIMACION DE LA INCERTIDUMERE

D=sd= un punts de vista estadistico la Incertidumbre se define coma un parametro asociada &l resultada de= una
medicion., que caracteriza la dispersion de lkos valores que pueden atribuirse de manesra razonable al
mesuranda. En el caso de ensayos bromatoldgicos basados en metodos no estandarizados por agencias
regulatorias la determinacion de la incertidumbre s= realiza identificando los factores que influyantes a traves de=

un diagrama Causa-Efecta.

El analista antes de cuantificar la incertidumbre realiza una estimacion prefiminar de los factores de Lo
incartidumbre y elimina los factores insignificantes o no mesurables. Los factores de incertidumbre que
siempre son cuantificados corresponden @ la repetibiidad yfo Reproducibilidad del analista. Equipos,
matariales & instrumentos de medida. Lo magnitud con kb que estos factores afectan bos resultados es
considerado =n ks cakulos de k3 inceridumbre y ellos son predeterminados para la toma de acciones

comrectivas cuanda gcurran problemas tecnicas.

Existen dos tipos de incertidumbre la de tips 4 que =5 obtenida d= las mediciones realzadas por =l operador o par
el laboratorio, y las de tipo B que provienan de un certificado de calibracion. Ambos tipos pusden representar dos
tipas de distribucian estadistica. Dependizndos del arigen de la Incertidumbre la distribucian puede sar Normal

o Rectangular.
DISTRIEUCION DE LA PROBAEILIDAD

Una distribucidn de probabilidad describe como s =spera que varien los resultados. La distribucidn puede ser
Mormal, Rectangular o Triangular, y son maodelos de gran wtiidad para hacer inferencias y tomar decisiones =n

condicioneas de incertidumbre.

Cuandao la incertidumbre 5= 2xpresa 2n un cierts wun nivel d= confianza para un determinada factor de cobertura
=sta se considera una distribucion normal. Cuands ka Incertidumbre &s da tips 4, 2] factor de divisor s 1. Cuandao b
incertidumbre =5 de tipo B, y 52 daclara que 2l factor de cobertura 25 k=2, 95.45%, 2l factor divisor 25 2.

La incertidumbre Rectangular prowenientes de certificados de patrones, materiales de referencia o material
volumetrico que s2 =ncusntran dentro de un intervale de valores maximos y na s= tiene wna declarstoria del
factor de cobertura. El uso dependerd dal nivel de axizancia requarida =n la disperzidn de datos y su factor de
diwisian =5 V3. Para situaciones 2n la que 5= requizre un nivel mas 2stricto de agrupacion d= datos, y no s tiene
una declaratoria del factor de cobertura, s= asume wna distribucion triangular cuyps factor divisor 2 V6.

ELABORACION DE LA CARTA DE INCERTIDUMERE
EQLIPOS

Cuando se tiene certificada de calibracion, se registra 21 valor de incertidumbre 1 declarado. de scuerdo al nivel
usado regularments en 2l metodo. El valor de Incertidumbre de calibracion s= debe modificar cada vez que s=

realice | calibracion del =quips. Con el valor de incertidumbre de calibracion, s= divide para 21 factor de cobertura
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‘ LISTADO GENERAL DE EQUIPOS
IAL-RG-009
Edicion
2 - FECHADE FECHADE
CODIGO DESCRIPCION MARCAMODELD SERIE CAPACIDAD FUNCIONAMIENTO | VERIFICACION

TAL-EQ-001 Balanza Kam ALT220-4 WLO31858 120g 2010 Enero-2013
TAL-EQ-002 Tarmo-balanza Kam MLE 30-3 WLO63894 3le 2010 Enero-2013
TAL-EQ-003 Estufa Mammert 25M-400 180°C 2010 Enero-2013
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1. Ohjetivo

Establecer la sistematica a aplicar en |z adguisicion de eguipos v patrones de referencia, asi
como =n el mantenimiento, verificadion v calibracion de los mismos.

2. Alcance
Desde la necesidad de adguisicion de egquipo, materiales de referenca, y el posterior
mantenimiento, verificacion y calibracion.

3. Responsables
Director TEcnico
1. Evalia la necesidad de adguisicion de equipos, de acwerdo a los proyectos o metodos
implementados en =l laboratorio.
2. sglicita y coording el Mantenimiento, verificacion y Calibracion anual de los Equipos v
Fatrones de referencia.
3. Establece, rewviza y supsrviza &l cumplimisnto del Programa de  Mantenimisnto,
verificacion y Calibracion anual de los Equipos y Patrones de referencia.
4. Supsrvisa gue los eguipos deteriorados o gescalibrados sean separados de suowso.
|dentificandolo como EQUIPO FUERA DE LSO,

4, pesarrolio

De acuerdo a proyectos v métodos del laboratorio s& establece la necesidad de adguirir un
equipo. Para justificar la compra &l Director Técnico evalia &l nomero de muestras Que seran
analizadas o la forma en gue sera utilizado =l equipo.

A cada egquipo recibido y aprobado ze le abre wna carpeta, donde se mantienen: Dofos
genercles con informecion del equipo, |dentificacion, Fabricante o marca del equipo, models,
nomero de serie, localizacion, Manual de operacion dado por el fabricants, historial de:
chequens realizados, verificaciones o calibraciones |cada wer gue se realicen), reparacionss,
mantenimientos realizados, evaluaciones a la calibracion, verificacion o mantenimiento, etc

Cada equipo es codificado de forma Unica, este numero &5 asignado de forma consecutiva de
acusrdo 3 la lista de eguipo, 1AL-RG-0L0, con los oodigos SVT-EQ-OMM. En esta lista s=
especifica, la marca, modelo, serie, area donde esta ubicado y cualguisr otro dato relevante.
anualments [los primeros tres messs de ato) el Responsable Técnioo del area establecen un
Frograma de Mantenimiento, Verificacion y Calibracion.

En la fase inicial de wso, &l equipo serd operado por personal bajo vigilancia del provesdor o
por & personal de mayor experiencia. Asi cada vez gque se tEMZa Un MUEVD OpErario sera
supsrvisado por el personal de mayor experiencia hasta gue demusstre competencia en el
mansjo del eguipo. Una vez que =l provesdor o la persona gue esta entrenando aprusban el
manejo, & emite un documento autorizando el wso del equipn. Los eguipos solo pusden ser
operados por personal entrenado y autorizado.
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e IAL-RG-012 BALANZAS -
*FIMCP Edicion 1
FALANZA] KERN ALJ 220-4 [ AREA: | Laboratorio Bromatologia
FECHA: | Hor 13 2013 [RESFONZIBLE:]| Leonardo Cardenas

Prutba de Repetibilidad

lecturaz: Kgf g/ mg | Carga de pruska: 10049
1 100 [ 99,9938 | Tolerancia & 0.0005
4 100 T 9993499 Diesyiacion cztandan 0000133743
F 99.9999 ] 100,000 | Cumple [sifna]:
4 99,3337 a 99,9333 Carqadrprarks= N2 Capanidad minima aprun.
5 949.99539 10 939959
Prucbha de Excentricidad
lecturas: Kgf g { mg [ Carga de prucha: a0g
1 R0.0002 | Talerancia ¢ : 0.0005
2 50,0005 Diesviacion estandar 0000447214
3 43,9939 [ Cumple [sitnc]: E]
a4 499993
5 50,0001
Pruebha de limealidad
B e | Talerancia ¢ : 0.0005
a 0.0000 100 100.0000 Disviacion estandar 0000186623
0.5 0.5001 50 50,0002 [ cumpls (sitna): =]
1 0.9393 20 20,0003
5 5.0000 10 10,0001 Estim. lingal Ascendente | Estim. lineal descendente
0 10,0000 5 50000 10000008 00000128 | 1.0000003 | 0.0000239
20 20,0002 1 09392 0.0000010 0.0000402 | 00000017 | 000006833
A0 A0.0000 0.5 05000 1.0000000 0.0000341 | 1.0000000 )  0.0001800
00 100,000 0 0.0000
CODIGO REGISTRO DE ¥ERIFICACION DE Pagina 1
1AL-RG-D12 BALAMNZAS .
Edicion 1
FALANZA] KERN MLE 50-3 [ AREA: [ Laboratoric Bromatologia
FECHA: | Hovx 13 2012 | REEPONSIBLE: | Leomardo Cardenas

Pruzba de Repetikilidad

lecturas: Kgf gr § mg Carga de pruzka: 100g
1 2000000 B 20,000 Tolerancia z : 10001
2 20.0000 T 20,000 Diesviacion estandar SAG22SE-05
3 20,0000 & 20,000 Cumple [sifna]:
4 13.993919 a3 20,000 Carmadepracks - A Capamidad mInima apran.
5 20,0000 10 20.000
Prucha de Excentricidad
lecturasz: Kgf gr ! mg Carga de prucka: ]
1 10,0001 Toleranciaz : 0.001
2 10,0004 Diesviacion estandar 0000227109
3 EEEEE] Cumple [sitna): E
a4 99395
5 10,0000
Prucha de limealidad
PPN et tl PRI ottt Teoleranciaz : 0.001
1] 0.000 a0 50.004 Diesviacion cstandar 0001224657
05 0.500 0 Z0.004 Cumplz [sifno]: ]
1 1.000 0 10.002
[ £.001 [ 5001 E=tim. line al Azcendente Estim. lineal descendenty
0 10,002 1 1.000 10000003 0001238 | 1.0000230 | 0.0004129
20 Z0.004 0.5 0.500 00000165 QLO0OEFFO | 0.O000Z06 | 0.0004005
i G0.002 1] 10.000 10000000 0.0015E30 1.0000000 | 0.0003415
00 1000.0001 0 0.0000




APENDICE L

Sradellg™ CODIGO

t e MATERIALES ¥ PATROMES DE REFERENCIA
’ 1AL -PG-DD5
«— 7% FIMCP

1. Objetive
Establecer |3 sistematica para la adguisicion v manejo de Patrones y Materiales de Referencia.
2. Moance

Incluye =l procesa de compra de= los Patrones y Materigles de referencia, manipulacion, entregza y evaluacion d=
resultados.

3. Responsables

Responsable Tecnica
= 3Szlecciona el provesdaor acreditada, marca, range delmaterial de referenciay Patran de referencia.
#  Realza el requerimiznte para compra del material de Referencia y Patron d= referencia.
*  Reportalos resultados del material de referencia
#  Supervisa las mediciones realzadas con el Material d= referencia y con el Patron de Referencia.
# Evalua los resultados del material de referenciay dal patron de referencia.
*  3Selecciona el provesdor acreditado para la compra de material y Patrones de Referencia.
s Supervisa las mediciones rezlzadas con el Material d= referencia y con el Patron de Referencia.

#  Bealua los resultados del material de referencia y del patron de referencia.
4. Desamolle

En =l primer trimestre del afia, o cuanda se wvalide un nuews métado, =1 Director de Calidad programan la compra
de Materizles de referencia certificados. Bl provesdar del Material d= Referencia y de los Patrones de referencia

debe estar acreditado por un Onganismo de Acreditacion reconacido por 21 DAE o ILAC.

Los materiales d= referencia deben estar identificados con una etigueta y pase=r un certificado indicand o 21 nivel
de pureza o concentracian, rango de medida, incertidumbre, el simbols que indique 21 status de acreditacion.
Cuanda =l laboratoria no asta acreditado, especialmente &n 2l caso de= mstindarss, om 5o licita que =l cartificado d=

andlisis s=fale =l nivel d= pureza, si=xs pasible =1 valor de incartidumbre.

En el casa d= kos Patrones de referencia =] patran debe estar acompanado por un certificade de calibracion que
indique la incertidumbre yfo valor de arror. Patrones de referancia son usados unicamente para Verificacion, por
persanal autarizado. En caso de que exista un factor de comreccion como resultada de la calibracion se debe

considerar =n la medicien del resubada.

Los materiales d= referencia son slmacenadaos d= acuerdo al tipo de matriz o 2standar. La temperatura y humedad
a la que son almecenadas depende de la ficha tecnica de cada products. La temperatura 3 la que 25 almecenada =1

mgt=rial d= referencia == controlada diariaments por los analistas del area.




APENDICE M

rad ™ : - . - Paginz 1ds=2
i CODIGD MUESTRED Y MANIPULACION =
t IAL-PG-004 DE MUESTRAS
- ﬂ__|1l'|l;_‘ Edicizan 1
| MUESTRED
1. MATERIALES.
® Higlera. ® Envases esta rehiles
®  Higlo. ® Pinzas esteriles
# PFinzaz. ® Tijeras estériles
» Mechero de aloohaol ®  EOrro
® Ezpatula. & Fuantes estériles
#  aloohol #  Mascarillaz
® Hizopos & handil
# algoddn * BOtas
# Fosforos # Tabla de musstreo.
* Fundas esteriles
2. SEGURIDALD,
Antes de un muestren es importante tener en cuenta;
& Cumplir con los reglamentos de seguridad de cada industria cuando lo posea.
# Dezpojarse de anillos, reloj, aretes etc.
# Lavarse las manos con jabon yodado y/o desinfectante [sila planta lo poses).
% Secoloca kos implementos necesarios [botas, mandil, gorros, mascarillas y guantes)
3. MUESTREOQ
El muesstreador v los materiales s trazladan al lugar de muesstreo, Llegada al sitio 3= contacta
con la persona encargada yfo asignada, para gue autorice el ingreso v ocon guisn s hace &l
recorrido por kos puntos de muestreo.
4, MUESTRED DE ﬂﬂ_LlIDD EN LLAVES.
Tome una bola del algodon humedecida con aloohol y paselo sobre la superficie exterior de
donde == va 3 tomar la muestra (llave, o tubo de zalida) luego se enciende un fosforo de modo
que == encienda o a flames la zalida del fluido por unos segundos, == espera hasta gue =l aloohol
=& ponsuma lo cual ze indica al perderse la llama. Se abre el drenaje y =& dejg fluir por unos
zezundos [de S a 10 seg). &l tomar |3 muestra == lo hace de una manera rapida de modo gQue no
tengo mucho contacto con el ambiente, terminado el proceso =& cierra €l envaze. 5e procede a
identificar el punto de muestres v al mismo tiempo se identifica la muestra con 3 numeracion
asignada.
5. MUESTREDQ DE PRODUCTO SOLIDOS,

Con la ayueda de las pinzas y tijeras estériles se procede a tomar muestras de distintas partes [de
3 partes como minimo) con 2 fin de gue la misma sea representativa, se colocan en la funda
esteril hasta obtener un volumen aproximado de S00s.




APENDICE N

SradillN cODIGD

t T IAL-PG-010 ASEGURAMIENTO DE RESULTADOS
7% FIMCP

1. Objetivo
Establecer los diferentes procesos de control de calidad a implementar y monitorear con 2l fin de asegurar la
calidad de los resultados.

2. Moance

Incluye los controles de calidad dianios, prusbas interlaboratonios, 2tc., y las medidas 3 tomar 2n caso de que algun
contral este fusra de los limites permisibles.
3. Responsables

Responsable Tecnico delarea

=  Establecer las prusbas de competencia o intadsboratora a realizar por cada area y asesgurarse que las
pruzbas se=an realizadas como =nsayo d= rutina.

=  Establecer los materisles de referencia @ reslizar por cada area y assgurarse que las prusbas se=an
realizadas coma ensays d= rutina.

=  Supervisar =l uso de muestras control 2n cada ensaypo.

s  Suyperndisar la ejecucion de curvas de calibracion =n cada lotefgrupo de ensayos.

s  fAnalzar los resultados de las prusbas interlaboratorios, materizles de refarencia y muestras control y
tomar las accicnes correctivas o preventivas cuando sean necesarias.

4. Dezarrclic

Muextra Control

S= prepara una muestra control @ partic de una muestra blancs que es fortificada, pudi=ndos sar 3 una
concentracion dentra del rangs de validacion. Preferible 2n niveles bajos y altos de la validacion. Otra opcion =5

usar una muestra con wn valor de concentracion conocida, =n ambos casas la muestra control s2 analiza jgual que

una muestra de rutina.

Los resultados de la muestra control se grafican en wna carta de control, =n la cual se establecen bos limites
basados =n la validacidn . Los valores aceptables son aquellos qus= s= sncusntran dentro de los limit=s de alarma
{=j. 70%, 25D, positivos ofnegatieos), otra opcion, cuanda s& trate de muestras control de concentracion conacida,
kos fimites s= =stablecen a trawss del estudic d= Repetibifidad, siendo =1 limite d= alarma 21 valor medic X mas o
menos 250 y 21 limite d= control 21 valor mediz X mas o menas 330. La muestra control =5 corrida con cada lote de
analisis. Cada resultado 25 evaluado si esta dentro del limite d= alarma yfa control, sise sncusntra fusra del limits
de alarma s= levanta una accidn preventiva. 5i la 2l resultado =sta fuera del limite d= control s2 levanta una sccian

correctiva y 52 rechaza =l lote d= analisis.

Analisis de muestras por replicas

Siempre que sea pasible, y para as=gurar 2l resuttads de analisis, bos analisis de las muestras s2 2jzcutan mediants
replicas, |dupficados). Todos las réplicas de una misma muestra son sometidas a las mismas condiciones de
analisic, asto =g pH. temperatura d= analisic, wolumen, concantracidn da reactivos, atc. La diferancia maxima antra
replicas de wna misma muestra s determina d= acuerdo 3 la desviacidn estandar de repetibifidad obtenida 2n la

walidacion.




APENDICE O

= el

Fagina 11

CoDIGO
S IAL-RG-002 INFORME DE ENSAYD —
FIMCP Edicion 1

i

NOMBRE SOLICITAMNTE: OIRECCION -
FECHA DE INFORME: FECHA DE AMALISIS
FECHA DE MUESTRED: LUGAR DE
IDEMTIFICACION DE MIJESTRAS
LURERD IDEMTIFICACION DE ORIGER CODIGE0 LABDORATORIC
1
2
3
FARAMETROS METODO OE REFERERCIA
Humedad
Froteina
Ceniza
Graza
RESULTAD0OS
FARAMETROS J 2 3 LrIDAD
Fesultad I +f- Fezultad I +f- Fezultad I +f-
Humedad b
Froteina b
Ceniza b
Graza "

MOT&: Loz resultados reportados corresponden anicamente a lajs] muestra(s] recibidalz] en el laboratorio, Este
reporte no debe zer reproducido parcial o tatalmente, excepto con la aprobacion escrita del laboratorio,

Mombre y Firma Responzable




APENDICE P

CODIGO
IAL-RG-003

REGISTRO DE HUMEDAD: METODOC
CONVENCIONAL

Pagina 1f1

Edicion 1

% HUMEDAD:[Feso recipiente «+ Muestra -Peso de recp. Con muestra secal peso muestra) ™ 100

Fecha

Codigo de
Laboratorio

Tipo de Peso
Muestra Recipiente

Peso de Peso de recp + | Peso recp +
Muestra muestra muestra seca

Resultado

Responsable




APENDICE Q

CODIGO
|AL-RG-004

REGISTRO DE HUMEDAD: METODO RAPIDO

Pagina 1/1

Edicion 1

* HUMEDAD:[Peso rec. Muestra seca-Peso de recp. Con muestral peso muestra) = 100

Fecha

Codigo de
Laboratorio

Tipo de Muestra

Pezo de Muestra

Tiempo [min)

Lectura
Termobalanza

Responsable




APENDICE R

‘\r " 3 T = E
= ""'t _ CODIGO INSTRUCTIVO DELA | Pagina 1ds
. : TAL-TT-001 BALANFZA ANALITICA
7% FIMCP Edicicn |
Area: Laboratorio Bromatologia
Marca/Modelo: Kerm AL 220-3
Serie: WLOS1ESE
antes de pesar:

1. werfficar la mivelacion de la balanza antes de realizar 2l pesaje. L3 nivelacion e
realiza girando adecuadaments bos tornillos de regulacion hasta gue la burbuja de
aire este en 2l centro del circulo.

Funcionamiento:

1. Encender la balanza, avtomaticaments la balanza realiza la calibracion interna.

2. la wverificacion de la balanza == l3 realiza con la ayuda de pesaz externas
certificadas. Para este caso s= usan dos tipos de pesas de acuerdo 3 los valores de
peso usuadlments wusados.

3. E& tara la balanga s coloca sobre el plato |z pesa certificada, ze espera unos
minutos para gue == estabilice |a lectura mostrada en l3 pantalla.

4. Colocar el recipiente en el cual 2 va 3 pesar |3 muestra, tarar y esperar gue 2n la
pantalla aparezca el cero.

5. Pezar la muestra colocandola en el recipiente, esperar gue se estabilics la balanza,
anotar el peso.

CALIBRACION

= L3 calibracin =& la realiza de acwerdo a lo planificado en &l programa de
mantenimiento,calibracicn.

LIMPIEZA

= Para mantensr l3 balanza operando apropiadamentse mantener la cubierta v el plato
limpia v libre de material extrafio.

= Limpiar la balanza con un pato suave humedecido en agua y secar oon un pano S&00 Y
TUaVE.

RECOMENDACIOMES

= Utilizar para =l ajuste 2| jusgo de pesas certificadas.

= Tomar las pesas con und pinza, nunca con la mano, para no incorporar peso a las
mizmas.

+« Mantensr siempre limpia la balanza, no debe infiltrarse ligquido o polvo a la misma.

= Mo utilizar detergentes agresivos, disohventes y E.imilaresl




APENDICE S

" ™

t _ CODIGO INSTRUCTIVO DE LA
1. | TALTT-02 TERMO-BALANZA -
— "% FIMCP
Area: Laboratorio Bromatolozia
Marca/Modelo: Kerm MLE 50-3
SErie: WLDEIEDL
Antes de pesar:

1. werfficar la nivelacion de la Termo-balanza antes de realizar el pesaje. No debe

haber corrientes de aire fuertes gue produzcan variaciones significativas.
Funcionamiento:

1. . Emcender el analizador de humedad KERW MLESD-3, Presionar la tecla
“TarefStop™ para gue la termo-balanza entre en modo calentamiento durante 10
min.

2. Después del precalentamiento, = egquipo entrara en “Modo Pesaje”, durante este
modo se debe colocar bos pesa mouestra de aluminico en el compartimento de la
balanza v luego presionar la tecla “Tare/Stop” para tarar €l contensdor.

3. Pesar 2.000 +/- 0.1 g de la muestra en el contensdor de aluminio. Procurar gue |3
muestra ze encuentre dispersa uniformements por I3 superficie del plato.

4. Presionar la tecla “F" y verificar gue &l equipo == encuentra en * Modo 1%, este
modo expresara €l resultado en forma porcentaje de agua aplicando la siguiente
formula:

Me x 100
% Humedod = ——
M
Donde:
Mc: Pezo perdido &n gramos.
M: hzaz3 de |z muestra antes del s=cado engramos.

5. Presionar nuevaments la tecla “FY e ingresar a temperatura, la cual para carnicos
£z 1508 centigrados.

&, Presionar nusvaments |3 tecla “FY en ingresar “40" en el intervalo o cido de
incandescencia de 3 lampara.

7. &lcabo de 153 22 min I3 muestra habra sido secads y la termo-balanza

CALIBRACION

+ la calibracion s= la

mantenimiento/calibracion.

realiza de acwerdo a lo planificadoc en el programa de




APENDICE T

CODIGD =
t - INSTRUCTIVO DE LA ESTUFA
- TAL-TT-03

7% FIMCI =

Area: Laboratorio Bromatolozia

Marca/Modelo: MEMMERT 5K 200

SErie:; 52020224
Funcionamiento:

1. L3 apertura de |3 puerta s= realiza tirando de |3 perilla de |3 puerta. El cerre de 13

mizma s= realiza presionando hacia adentro l3 perilla.
2. Elmodulo gel interruptor principal presenta;

#  Perilla de conmutacion para el ajuste de los modos de servido

#  Tres pilotos luminosos para detectar €| estado de servicio: Verde indica €l uso
gel calefactor, &l rojo indica alzuna anomalia v =l amarillo que esta encendido.
® walyulas de reglets para regular |3 entrada de aire fresco: 2l O indica que |3

trampilla esta cerrada y & indica 3 entrada maxima de aire.

3. &ize coloca el interruptor principal en posicion “0" indica que =l aparato esta apagado.
i z= coloca el interruptor principal en posicion “1Y indica que el aparato esta en
servicio permanente. Si s= coloca el interruptor principal en posicion que muestra |3
fizura de un reloj, guisre dedir que el aparato esta con servicio de reloj programador.

4. El mansjo del module de regulacion == realiza 3 traves del regulador giratorio. Se
gjusta el regulador de temperatura 3 I3 reguerida gue va de 30°C hasts 2202, I3

ezrala puede fijarse con =l tornille “jpck”.

5. FParz utilizar 2l zervidio de reloj, primero g2 ajustan las temperaturas sezin bo indicado
en la pauta anterior.
6. 5e coloca el imterruptor principal en [3 figura del reloj v 5= ajusta en el tiempo de

funcionamiente requerido con la perilla giratoria gue indica =l tiemipo.

7. El aparatode apagza luego de transcurrido =l tiempo ajustado.

CALIBRACION

+ L3 calibracion z= la realza de acwerdo 3 lo planficado en el programa de

mantenimisnto/calibracion,




APENDICE U

A : P
ih CODIGO INSTRUCTIVO DE LA CARTA =4

ﬂt'l - IAL-IT-04 CONTROL

Puntos mas alla de los limites de Control.- Lz presencia de uno o mas puntos
mas 2112 de su limite de control es |z evidencia primaria de descontrol en ese
punta, ya que dichos puntos serian muy raros si solo |2 varizcion de las causas
comunes estuviera presente.

Patrones o tendencia dentro de los limites de Control.- Lz pressncia de
patrones o tendencias inusuales puede serevidencia de descontral durante el
pericdo gue s2 presente.

* Corridas.- 5i encontramaos 7 consacutivos por arriba o por debsjo de |z linea
central, o bien 7 puntos consecutivos que se incrementan o decrecen son
svidencizde que 2| proceso estad fuera de control ¥ que &5 necesario encontrar
|z causz especial de varizcion.

»  (Mros patrones.- 5isubstancizimente mas de 23 de los puntos estan cerca de
lza media [para 25 subgrupos si sobre el 90% estén en el tercio medio de |z
region de los limites de control si menos del 40% estan ene | tercio medio) sa
puede considerar el proceso fuera de control.

*  Decidir sobre la accion futura.- Parz cadz indicacion de una condicion fusra de
control en losdatos, es necesario anzlizar el proceso para determinar la razon
de lacausa especial y tomar acciones para corregir dicha situacion y prevenir su
recurrencia.

Accion correctiva.- De encontrarse alglin dato g grupo de datos fuera de control 4 de
lzs 350 detener el trabajo para ese método y tomar una accion correctiva PE-0601,
realizando |z investigacion de |la causa involucrando en el anilisis lo detallado en el
dizgrama de causa y efecto v de todos los datos adicionales que sean necesarios.
Posterior 2l cierre de |a accion correctiva se reanudars el trabajo.

Accion preventiva.- De encontrarse zalgin dato fuera de las 250 tomar una accion
preventiva PGE-0701 parz este meétodo, rezlizar |z investigacion de |z causa vy
determinar las posibles acciones 2 seguir. -No s detiene el trabajo-. De continuar a2
tendencia levantar una sccion correctiva.




APENDICE V

The Food and Environment Research Agency
Sand Hutton, York, YO41 1LZ

Tel: +44 (0)1904 462100 Fax: +44(0)1904 462040
testmaterials@fapas.com www.fapas.com

FAPAS® TEST MATERIAL SPECIFICATION SHEET TO151
Reference Number TO151
Description of Test Material Canned Meat
Weight / Volume of Contents 150g
Storage Instructions Ambient
Date of Analysis Jan 2007 - Mar 2007
Available Until T 02 Jan 2017
Analyte Units | Assigned Value (X) | Satisfactory Range erooc.:lsiil:;s;(
Moisture g/100g 65.53 64.61 - 66.44 107
Ash g/100g 3.12 2.91 - 3.33 98
Total Fat g/100g 9.17 8.21 - 10.12 79
Nitrogen g/100g 3.67 3.54 - 3.81 102
Hydroxyproline |g/100g 0:827 0.719 - 0.934 T2
Comments:
You may use any method of analysis you wish. Remove all of the sample from the
can, scraping the inside of the can carefully. This should ensure that all the fat
from the sides of the can is incorporated. Mix the contents in-a blender to ensure

the sample is homogeneous before analysis.

FAPAS®
September 2011

fa@

The Food and Environment Research Agency
Sand Hutton, York, YO41 1LZ

Tel: +44 (0)1904 462100 Fax: +44(0)1904 462040
testmaterials@fapas.com www.fapas.com

FAPAS® TEST MATERIAL SPECIFICATION SHEET

TOo166QC

Reference Number

TOoO166QC

Description of Test Material

Canned Meat Meal

150g

Weight / Volume of Contents
Storage Instructions

Ambient

 Date of Analysis

Jan 2010 - Mar 2010

Available Until 1

14 Jan 2020

‘,A,n,a,l,y,te L_Ini_ts— Assigned Value (X) Satisfactory Range pr:!gd::;::;s)(
 Moisture | g/100g 70.97 69.97 - 71.96 SO
~__Ash g/100g - 0.963 0.885 - 1.040 86

Total Fat | g/100g 7.95 7.12 - 8.77 B 57

Nitrogen | g/100g 0.823 0.794 - 0.853 | 83

Sodium | g/100g 0.175 0.157 - 0.193 60

Chloride | g/100g. ~0.291 _ - 0.235 - 0.346 a6 o

Starch g/100g 10.00 ] 8.88 - 11.12 T 29 |

Comments:

homogeneous before analysis.

You may use any method of analysis you wish. Remove all of the sample from the can,
scraping the inside of the can carefully. This should ensure that all the fat from the sides
of the can is incorporated. Mix the contents in a blender to ensure the sample is

FarpaAs®
March 2012
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t OBJETIVOS VALIDACION DE

METODOS

OBJETIVOS VALIDACION DE METODOS

Parameiros

Objetivos

Selectividad Especificidad

Precision (Pepetibilidad v/o reproducibilidad)

Exactitud (Ténmmos de error / % de
recuperacion)

Incerndumbre

Intervalo de Trabajo

DISENO EXPERIMENTAL

Esquema de repeticionss v dias

Musstras que 32 dispons para 12 validacion

Procesamiento

Unidades d= Lactura

Interpolacion v Calculos

Exactitud

Tratamisnto estadiztico




APENDICE X

- iy .
: e CODIGO

) o INFORME DE VALIDACION
IAL-RG-008

Método analitico:

CUANTITATIVO Analito:
CUALITATIVO Unidades:
DE IDENTIFICACION Matriz:
PRECISION, EXACTITUD, INCERTIDUMERE
Repetibilidad Reproducibilidad Exactitud | U Expand
Nivel: Cone. Sr %% CVr Sn MWCVa m;;mm U (k=2)

SELECTIVIDAD / ESPECIFICAD

TIPO DE INTERFERENCIA:
CORRECCION:

INTEEVALODE TRABAJO VALIDADO:

SE CONSIDERA ALMETODO VALIDADO:

EL Fesponsable Técnico. ... ...
Firma: Fecha:
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Puntos mas alld de los Iimites de Control.- Lz presenciz de uno o mas puntas
més zllade su limite de control es |z evidencia primaria de descontrol en ese
punto, ya que dichos puntos serian muy raros si salo |z varizcion de las causas
comunes estuviera prasente.

Patrones o tendencia dentro de los limites de Control.- Lz presenciz de
petronesotendencizsinususles puede serevidencia de descontral durante &l
pericdo que se presente.

* (Corridas.- 5 encontramaos 7 consecutivos por arriba o por debsjo de |z linea
central, o bien 7 puntos consecutivos que se incrementan o decrecen son
evidenciz de que &l proceso esta fuerade control v que es necesario encontrar
|z causa especizl de variacian.

*  Jtros potrones.- Sisubstanciziments mas de 2/3 de los puntos estan cerca de
|z media [para 25 subgrupos si sobre el 90% estén en el tercio medio de |z
region de loslimites de control si menos dal 40% estan ene | tercio medio) s2
puede considerar &l procesa fuera de contral.

*  Decidir sobre lo accion futura.- Parz czdz indicacion de unacondicion fuara de
contral en losdatos, &5 necesario anzlizar el proceso para determinar |z razon

de |z causa especial y tomar acciones para corregir dicha situzcion y prevanir s
recurrencia.

Accion correctiva.- De encontrarse algun dato g grupo de datos fuera de control g de
lzs 350 detener el trabajo para ese método y tomar una sccion correctiva PE-0601,
rezlizando |z investizacion de |z causa involucrando en el analisis o detallzdo en &l
dizgrama de causa y efecto y de todos los datos adicionzales que sean necesarios.
Posterior zl cierre de |2 accion correctiva se reanudara 2] trabzjo.

Accion preventiva.- De encontrarse zlgin dato fuera de las 250 tomar una accian
preventiva PE-0701 parz este meétodo, realizar |z investigacion de |z causs vy
determinar las posibles acciones a seguir. -Mo se detiene el trabsjo-. De continuar |a
tendenciz levantar unz sccion correctiva.




BIBLIOGRAFIA

. Norma ISO/IEC 17025. Requisitos generales relativos a la competencia de

los laboratorios de ensayo y calibracion, (2005)

. AOAC 930.15 Determination de water in food. Official Methods of Analysis18

th Edition, (2005)

. Validacion de Métodos de ensayo (FQ). Asecal, Madrid (2011)

. Calculo de la Incertidumbre del Resultado de Medidas. Asecal, MAdrid

(2011)

. Lothar Sachs, Estadistica Aplicada. Editorial Labor, S.A., (1978)

. OAE CR GAO01 ROO Criterios Generales. Acreditacion de laboratorios de

ensayo Yy calibracion, Quito (2011).

. The Finess for Porpuse of Analytical Methods EURACHEM Guide,

December (1998)



