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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracién de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion NC/CTN 46 de Métodos de Analisis
y Toma de Muestras, en el que estan representadas las siguientes entidades:

— Instituto Cubano de Investigacién de los Derivados de la Cafia de Azucar. (ICIDCA).
AZCUBA

— Instituto de Nutricién e Higiene de los Alimentos (INHA). MINSAP

— Centro Nacional de Inspeccién de la Calidad (CNICA). MINAL

— Laboratorio de Supervision de la Calidad CUBACONTROL S.A., MINCEX

— Laboratorio Nacional de Higiene de los Alimentos (LNHA), IMV. MINAG

— Centro de Investigaciones Pesqueras (CIP). MINAL

— Instituto de Investigacion de la Industria Alimenticia (I11A). MINAL

— Laboratorio Central de Calidad (LACCAL). MINCIN

— Centro de Gestién y Desarrollo de la Calidad. (CGDC) ONN. CITMA

— Instituto Nacional de Investigaciones en Metrologia (INIMET). ONN. CITMA

— Direccion de Normalizacién (DN) — ONN. CITMA

e Es una adopcion idéntica del documento Codex CAC/GL 54-2004: Directrices sobre la
Incertidumbre en la medicion. Se ha mantenido el formato original del documento,
afiadiéndosele una nota nacional aclaratoria en el texto.

e Incluye un anexo denominado “Notas Explicativas” adoptado en 2011 por el Codex
Alimentarius.
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el permiso escrito previo de:
Oficina Nacional de Normalizacion (NC)
Calle E No. 261, El Vedado, La Habana, Habana 4, Cuba.
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DIRECTRICES SOBRE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION PARA LABORATORIOS DE
ANALISIS DE ALIMENTOS
Introduccién

Nota Nacional: En el contexto del documento en relacion con la incertidumbre, cuando se diga célculo de la
incertidumbre se referira a la estimacion de la misma.

Es importante y es un requisito de la norma ISO/IEC 17025: 1999 que los analistas estén al
corriente de la incertidumbre asociada con todo resultado analitico y estimen esa incertidumbre.
La incertidumbre en la medicion puede calcularse mediante diversos procedimientos. Para los
fines del Codex es necesario que los laboratorios de anélisis de alimentos apliquen controles?,
utilicen métodos sometidos a ensayos en colaboracion o validadas, siempre que estén
disponibles, y verifiquen la aplicacién de dichos métodos antes de utilizarlos habitualmente. Esos
laboratorios tienen pues a su disposicidon una variedad de datos analiticos de los que pueden
servirse para estimar la incertidumbre en sus mediciones.

Las presentes directrices se aplican Unicamente al analisis cuantitativo.

La mayor parte de los resultados analiticos cuantitativos adoptan la forma de “a + 2u” o “a £ U”
donde “a” representa la mejor estimacién del valor real de la concentracién de lo que se mide (el
resultado analitico) y “u” es la incertidumbre tipica y “U” (igual a 2u) es la incertidumbre ampliada.
El intervalo “a + 2u” representa un nivel de confianza del 95 por ciento en el que se encontrara el
valor real. El valor de “U” o de “2u” es el valor que los analistas usan y consignan normalmente y
en lo sucesivo se denomina “incertidumbre en la medicion”, que puede calcularse de varias
maneras diferentes.

Terminologia
La definicion internacional de “incertidumbre en la medicién” es la siguiente:

“Parametro, asociado con el resultado de una medicion, caracteristico de la dispersién de los
valores que podrian atribuirse razonablemente a lo que se mide?.

NOTAS:

1. El parametro puede ser, por ejemplo, una desviacion tipica (0 un determinado mdultiplo de ella), o la
mitad de la anchura de un intervalo con un grado de confianza declarado.

2. La incertidumbre de la medicién comprende, en general, muchos elementos. Algunos de ellos pueden
evaluarse a partir de la distribuciéon estadistica de los resultados de una serie de mediciones y
caracterizarse mediante desviaciones tipicas experimentales. Los demas elementos, que también
pueden caracterizarse mediante desviaciones tipicas, se evallan a partir de distribuciones
supuestas de las probabilidades, basadas en la experiencia o en otra informacion.

3.  Queda entendido que el resultado de una medicién es la mejor estimacién posible del valor de lo que
se mide, y que todos los elementos de la incertidumbre, incluidos los que derivan de efectos
sistematicos, como por ejemplo los asociados con correcciones y normas de referencia, contribuyen a la
dispersion”.

Como especificado en las “Directrices para Evaluar la Competencia de los Laboratorios de Ensayo que participan en el Control de
las Importaciones y Exportaciones de Alimentos” (documento CAC/GL 27-1997).

Vocabulario internacional de términos béasicos y generales de metrologia, ISO 1993, 22 edicion.
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Recomendaciones
1. Debe estimarse la incertidumbre en la medicién asociada con todos los resultados analiticos.

2. La incertidumbre en la medicién de un resultado analitico puede estimarse mediante diversos
procedimientos, en particular los descritos por la ISO (1) y el EURACHEM (2). En esos
documentos se recomiendan procedimientos basados en un enfoque por componentes, datos
sobre validacion de métodos, datos sobre control interno de la calidad y datos sobre pruebas de
aptitud. No es necesario realizar una estimaciéon de la incertidumbre en la medicién aplicando el
enfoque por componentes de la ISO cuando los otros tipos de datos estan disponibles y se
utilizan para estimar la incertidumbre. En muchos casos se puede determinar la incertidumbre
general mediante un estudio entre cierto numero de laboratorios (en colaboracién), mediante una
serie de matrices de la UIQPA/ISO/AOAC INTERNATIONAL (3) o mediante los protocolos
ISO 5725 (4).

Referencias

1. “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement”, ISO, Ginebra, 1993.

2. EURACHEMICITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement (Second Edition),
EURACHEM Secretariat, BAM, Berlin, 2000. Puede descargarse gratuitamente de la siguiente
direccion en Internet: http://www.eurachem.ul.pt/

3. “Protocol for the Design, Conduct and Interpretation of Method Performance Studies”, ed. W.
Horwitz, Pure Appl. Chem., 1995, 67, 331-343.

4. “Precision of Test Methods”, Ginebra, 1994, ISO 5725. Las ediciones anteriores se publicaron
en 1981y 1986.
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Anexo

NOTAS EXPLICATIVAS

1 ¢Quéeslaincertidumbrede la medicion?

No siempre se tiene en cuenta que los resultados analiticos son variables ni la amplitud que dicha
variabilidad puede tener, en particular cuando se determinan concentraciones bajas del
mensurando (partes por mil millones). Tal como se indica en las Directrices, la mayor parte de
los resultados analiticos cuantitativos adoptan la forma de “a + 2u” o “a = U”, donde “a”
representa la mejor estimacion del valor real de la concentracién del mensurando (el resultado
analitico), “u” es la incertidumbre tipica hasta un nivel de confianza de 68% y “U” (igual a 2u) es
la incertidumbre expandida hasta un nivel de confianza de 95%. El intervalo “a + 2u” representa un
nivel de confianza del 95 % dentro del cual se encontraria el valor real. El valor de “U” o de “2u”
es el valor que los analistas usan y consignan normalmente; en lo sucesivo se denominara
“incertidumbre de la medicidn”y puede calcularse de varias maneras diferentes.”

En el andlisis de alimentos se usa la probabilidad aproximada del 95% (2u) para calcular la
incertidumbre expandida. En otros sectores se puede especificar una probabilidad diferente.

Por tanto, la incertidumbre en la medicién puede considerarse como la variabilidad en torno a
los resultados comunicados, que se cuantifica como el valor "U" al considerar la
incertidumbre expandida, y dentro de la cual se puede esperar que se encuentre el resultado “real”.

2 ¢Hay que calcular la incertidumbre de la medicion en el Codex?

Nota Nacional: En el contexto del documento en relacién con la incertidumbre, cuando se diga célculo de la
incertidumbre se referira a la estimacion de la misma.

Si, uno de los requisitos de la Norma sobre la acreditacion, la ISO 17025:2005, que el Codex
ha aprobado por referencia, es que la incertidumbre en la medicién de un resultado se calcule y
se comunique si asi se solicita. La Comisién del Codex Alimentarius ha elaborado directrices
(CAC/GL 27-1997) que exigen la acreditaciébn de los laboratorios que intervienen en la
importacién/exportacién de alimentos con el fin de cumplir los criterios generales establecidos en
ISO/IEC 17025). Dado que el Codex se ocupa de productos que circulan en el comercio
internacional, es de prever que se pediran estimaciones de la incertidumbre en la medicién.

3 ¢Procedelaincertidumbre en la medicidn tanto del muestreo como del analisis?

Se aplica al proceso de medicién en su conjunto. Sin embargo, en estas orientaciones solo se
examina la incertidumbre en la medicién de los analisis.

En muchos casos, la incertidumbre del muestreo es tan grande como la incertidumbre de la
medicion analitica o mayor que esta. La incertidumbre en el muestreo es con frecuencia el factor
de mayor peso en los procedimientos de evaluacién de la conformidad. Los procedimientos de
muestreo incluidos en las Directrices generales estdn concebidos para tomar en cuenta la
incertidumbre en la medicion.

4 ¢Cual es la relacion entre la incertidumbre de la medicidn, el resultado analitico y el
método utilizado para obtener el resultado?

La incertidumbre de los resultados de un ensayo no se asocia con un método de analisis. Sin
embargo, las estimaciones de las caracteristicas de rendimiento analitico que se obtienen en la
validacion y/o en el control de la calidad de un método pueden utilizarse para calcular la
incertidumbre de un resultado en algunos casos. La diferenciacién entre la incertidumbre de la
medicion asociada con el resultado y la precision obtenida durante la validacion del método no
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es objeto a menudo de apreciacidon. Por consiguiente, la precision observada para un método
validado (la desviacion tipica de la repetibilidad o la reproducibilidad) no puede utilizarse sin
reservas como la Unica estimacién de la incertidumbre de la medicién. En especial, deben tenerse
en cuenta factores adicionales tales como la incertidumbre asociada con el sesgo, el efecto de la
matriz y la competencia del laboratorio.

5 Procedimientos para calcular laincertidumbre en la medicién

Hay muchos procedimientos disponibles para calcular la incertidumbre en la medicion de
un resultado. Las directrices del Codex no recomiendan ningun planteamiento en particular, pero
es importante que, independientemente del planteamiento que se utilice, el procedimiento sea
fiable desde el punto de vista cientifico. Ningln planteamiento puede considerarse mejor que otro,
siempre y cuando el procedimiento utilizado sea apropiado y fiable; esto significa que no haya
ninguna “jerarquia” de los procedimientos.

En general, los procedimientos se basan en un planteamiento de componente por componente
(“de abajo arriba”) o en un enfoque “de arriba abajo” que utiliza datos procedentes de ensayos en
colaboracion, estudios de aptitud, estudios de validacion o muestras destinadas al control de
calidad dentro del laboratorio, o bien en una combinacion de dichos datos.

En las Directrices para evaluar la competencia de los laboratorios de ensayo que participan en el
control de las importaciones y exportaciones de alimentos (CAC/GL 27-1997), se exige el uso
de métodos validados y, por tanto, resulta mas eficiente en cuanto a costos utilizar datos
procedentes de los estudios de validacion del método en lugar de emplear otro planteamiento (es
decir, el planteamiento de componente por componente).

Los usuarios de los datos de validacion deberian observar que entre las fuentes de incertidumbre
no cubiertas, o cubiertas solo en parte, por estudios de validacién se encuentran las siguientes®:

el muestreo;

- el tratamiento previo;

- el sesgo vinculado al método;

- lavariacion en las condiciones;

- los cambios en la matriz de muestra;

- laimprecision en la estimacién del sesgo del método o del laboratorio.

Para los métodos aplicados dentro del ambito para el que se hayan definido, cuando la etapa de
conciliaciéon revele que todas las fuentes identificadas se han incluido en el estudio de validacion
o cuando se muestre que las contribuciones de las demas fuentes son insignificantes, la
desviacion tipica de la reproducibilidad sR, ajustada en relacion con la concentracion en caso de
necesidad, podrd utilizarse como incertidumbre tipica combinada.

Cabe sefialar que se estan elaborando otros procedimientos para la evaluacién de la
incertidumbre en la mediciébn y que dentro de esta situacion en evoluciébn se haran otras
recomendaciones en cuanto a los procedimientos aceptables. Se prevé que se elaboraran, a
modo de ejemplo, procedimientos basados en resultados obtenidos de la participacion en
programas de pruebas de aptitud.

¥ EURACHEMI/CITAC Guide on the Use of uncertainty information in compliance assessment EURACHEM Secretariat,

BAM, Berlin, 2007. Esta guia puede descargarse gratuitamente en la direccion http:/Amwww.eurachem.org/
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6 Consideraciones que deben tenerse en cuenta al calcular laincertidumbre de la
medicion en el contexto del Codex

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

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

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

« participar en programas de pruebas de aptitud;

e usar métodos validados.

Es esencial que la informacién proporcionada en aplicacion de estos requisitos sea utilizada por
los laboratorios al calcular la incertidumbre en sus mediciones para evitar que lleven a cabo
trabajo innecesario. En el Codex, donde se hace gran hincapié en el uso de métodos de analisis
“validados”, es decir, métodos validados a través de ensayos en colaboracién, la informacion
obtenida de tales ensayos puede utilizarse en muchas circunstancias.

Ademas, en determinadas situaciones puede utilizarse también para calcular la incertidumbre
informacion derivada de procedimientos internos de control de calidad.

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

7 Valores de las estimaciones de laincertidumbre de la medicion

Las solicitudes de informacién sobre los valores previstos de las estimaciones de la incertidumbre
de la medicion no suelen estar respaldadas por los analistas. Sin embargo, los usuarios
de datos analiticos y los clientes de los laboratorios que presentan tales datos piden
frecuentemente tal informacién. Temen que algunos laboratorios subestimen su incertidumbre v,
en consecuencia, notifiquen a sus clientes valores bajos, poco realistas, de la misma.

Para los analisis quimicos que utilizan los valores de sR obtenidos en ensayos en colaboracién
seria razonable prever que los valores de la incertidumbre (expandida) comunicada por los
laboratorios sean aproximadamente los siguientes:

Concentracién nominal Incertidumb_re tipica Intervalo previsto de
expandida resultados*
100g/100g 4 % 96 a 1049/100g
10g/100g 5% 9,5 a 10,5¢/100g
1g/100g 8% 0,92 a 1,089/100g
1g/kg 11 % 0,89 al,11gkg
100mg/kg 16 % 84 a 116mg/kg
10ma/kg 22 % 7,8 a 12,2mg/kg
1mg/kg 32 % 0,68 a 1,32mg/kg
0,56 x concentracion a
< 100ug/kg 44 % 1,44 x concentracion pg/kg

* Implica que los valores comprendidos dentro de estos intervalos pueden considerarse efectivamente como
pertenecientes a la misma poblacién analitica.
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Cabe esperar que las incertidumbres en la medicion notificadas por cualquier laboratorio no
superen en mucho el valor de la S; a la concentracion de interés si el laboratorio se encuentra en
situacion de “control analitico”. Se esperaria que los laboratorios con mucha experiencia que llevan
a cabo andlisis particulares con regularidad obtengan valores de incertidumbre inferiores a los
indicados mas arriba.

8 Relacién entre resultados analiticos, incertidumbre en la medicién y factores de
recuperacion

En esta seccion se trata de explicar la importancia de los resultados de andlisis y sus
correspondientes incertidumbres en la medicién y recuperaciones.

8.1 Incertidumbre de la medicién

Es importante examinar la incertidumbre en la medicion al decidir si una muestra cumple o no
la especificacién. Esta consideracion tal vez no resulte pertinente al examinar una preocupacién
directa relacionada con la salud. La importancia de este aspecto puede ilustrarse con el ejemplo
del diagrama siguiente, en el que se ve el caso mas sencillo que se produce cuando las
decisiones se adoptan a partir de una sola muestra experimental.

En el ejemplo siguiente el resultado de la prueba se con la especificacion, que consiste en un nivel
maximo. El ejemplo ilustra la forma en que podria tomarse en cuenta el concepto de incertidumbre
en la medicion al interpretar los resultados analisticos obtenidos en una muestra analizada.

Nivel 1 :ia

maximo

Situacion | Situacién Il Situacién Ill  Situacién IV

Este diagrama pone de manifiesto la importancia de impartir directrices claras a fin de permitir una
interpretacion sin ambigliedad de los resultados de un analisis con respecto a sus incertidumbres
en la medicion.

Situacion | El resultado analitico menos la incertidumbre expandida en la medicidn da un
valor superior al nivel maximo. El resultado indica que el analito medido en la muestra de ensayo
supera la especificacion.

Situacién Il

El resultado analitico supera el nivel maximo en medida menor que la incertidumbre expandida en
la medicion.
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Situacion lll

El resultado del analisis es inferior al nivel maximo en medida menor que el valor de la
incertidumbre expandida en la medicién.

Situacién IV

El resultado del analisis es inferior al nivel maximo en medida mayor que el valor de la
incertidumbre expandida en la medicién.

8.2 Recuperacion

La Comision del Codex Alimentarius ha aprobado por referencia las directrices de la UIQPA para
el empleo de la informacion sobre la recuperacion (véase CAC/GL 37-2001).

Cuando proceda y sea pertinente, los resultados analiticos se comunicaran corregidos para la
recuperacion y se deberé sefialar cualquier correccion efectuada.

Si se ha corregido un resultado para tener en cuenta la recuperacion, se deberd comunicar
también el método utilizado a tal efecto. Siempre que sea posible se deberd mencionar el indice
de recuperacion. La incertidumbre en la medicion deberia incluir la asociada con la correccion
para recuperacion o bien indicarse junto con esta.

Al establecer disposiciones para las normas, habrd que sefialar si el resultado obtenido por un
método utilizado para el analisis en el contexto de los controles de conformidad se comunica
corregido para la recuperacion o no.
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