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de acreditacién autorizado por el Estado. Compuesta por cinco miembros
representantes de los Ministerios de Comercio e Industrias quien la presidira,
el Ministerio de Desarrollo Agropecuario, el Ministerio de Salud, el Ministerio
de Economia y Finanzas, la Secretaria Nacional de Ciencia y Tecnologia y
el Director Nacional de Desarrollo Empresarial como Secretario Técnico del
Consejo.

La presente legislacion, requiere urgentemente de una reglamentacién
que permita desarrollar el S:siema de Acreditacion Nacional de acuerdo con
la normativa internacional.

El Comité Técnico de Evaluacién de Laboratonio de Ensayo y Calibracién
fue conformado por el llamado de la Secretaria Técnica del Consejo Nacional
de Acreditacién (representado en el Director Nacional de Desarrollo
Empresanal) para elaborar un Manual de Procedimiento para la Evaluacidn
de los Laboratorios de Ensayo y Calibracion, el cual fue entregado el pasado
mes de Junio para la aprobacién del Consejo Nacional de Acreditacién

En la 4% Reurién Plenana de la Cooperacidn Interamercana de
Orgamsn‘wos de Acreditacién (IAAC), San José - Costa Rica del 15 al 18 de
noviembre del presente afio, nuestro pais se constituyé en rembro pleno
completando un total de 18 miembros de IAAC.

La mision de IAAC es la de promover la cooperacién entre sus miembros
de acreditacion y partes interesadas de América, apuntando hacia el

desarrollo de la Estructura de Evaluacién de la Conformidad para alcanzar la



mejora de productos, procesos y servicios proporcionados a los
consumidores, utlizando mecanismos Internacionalmente reconocidos vy

documentados de referencia (4% Reunion Plenana de IAAC)

5. Hipotesis.

El Laboratorio de Alimento, cumple fundamentalmente, con los requisitos
de Competencia Técnica, relativos a la calidad analitica, pero muestra no
conformidades en los aspectos administrativos, organizacion y optimizacion

del area de trabajo.

6. Listado y Definicidn Conceptual de las Variables (ISO/IEC Guia 25,

1990).

Las variables seleccionadas para la evaluacion de la competencia técnica
del laboratornio en estudio corresponden con 10s requisitos para |a
competencia tecnica establecidos en la Norma ISO/IEC Guia 25 y que son un
conjunto de especificaciones destinadas a promover la confianza en los
laboratonos de cabbracion y ensayos para que puedan demostrar que

funcionan de conformidad con esta norma
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f) Trazabilidad de las mediciones y calibracion.

Propiedad del resultado de una medicion, que puede estar relacionada con
patrones apropiados, generalmente, patrones nacionales o internacionales, a
traves de una cadena ninterrumpida de comparaciones, todas teniendo
Inceridumbres establecidas.

Programa establecido del sistema de trazabiidad y calbracion para sus
patrones de referencia, instrumentos de medicion y equipos Se realizan
comprobaciones en servicio entre caibraciones y verficaciones. El laboratorio
debe tener certificados de calibracion de los patrones de referencia y las
evidencias documentadas de las calibraciones internas y de la participacion en

programas de comparaciones interlaboratorios o de ensayos de suficiencia.

g) Métodos de calibracién y ensayo.

Normas, procedimientos de calibracion, ensayo y muestreo, instrucciones de
trabajo. Los manuales de operacion apropiados para el trabajo del laboratorio,
deben estar actualizados, documentados a disposicion del personal y ser
consistentes con la exachitud requernda y las normas pertinentes.

Los metodos de calibracion y ensayo utihzados deben ser de preferencia los
publicados como norma nacional, regionai o internacional

La adquisicion, recepcion y almacenamiento de los matenales consumibles
para las operaciones técnicas del laboratono deben ser realzados de acuerdo

con procedimientos documentados
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h) Muestras.

Sistema documentado para el manejo y registro de las muestras que se
reciben en cuanto a que se asegure

0 Ladentificacion de la adecuacion de las muestras recibidas

O Venficacion de la adecuacton de las muestras recibidas

O Almacenamiento adecuado y seguro.

O Monitoreo y registro de las condiciones ambientales.

0 Procedimiento para recepcion, aimacenamiento, retencion y devolucion

i) Registros.

Sistema de registro adecuado de todas las calibraciones y/o ensayos,
calculos, datos y observaciones que posibiliten la repeticion de los ensayos y las
calibraciones

Los registros deben inclurr la dentidad del personal involucrado en el
muestreo, preparacidn, calbracion o ensayo y estos deben estar guardados en

segundad y en confianza.

j) Informes.

Los Informes de los analisis deben ser exactos, claros y objetivos
Deben contener toda la informacion necesana para su interpretacion, en

correspondencia al método de ensayo utilizado y acorde con la ISO/IEC 25.





















. METODOLOGIA























































































































































































Cuadro Vill. CAUSAS Y MEDIDAS PREVENTIVAS EN LA VARIACION
DE LOS RESULTADOS ANALITICOS

Causas de la MEDIDAS DE PREVENTIVAS
Variacion Intra-laboratorio Inter-laboratorio
Heterogeneidad |Examinar muestras Adoptar planes uniformes para

del producto.

representativas en nimero
suficienta y tamaro, adecuadas
estadisticamente, de acuerdo
con el nivel exigido de control

la abtencidn y preparacion de
las muestras

Métodos

Utiizar métodos estandares para
el ipo de rmuestra que se
analiza

Participar con regulardad, en
trabajos de colaboracion entre
laberatonos que impliquen
analisis de patrones de
referencia, submuestras
procedentes de una muestra
comun y muestras de
comprobacion, distnbuidas a
partir del mismo origen
Publicar manuales de métodos
estandarnzados

Analistas

Asignar el trabajo a personal
debidamente preparado
Adoptar los detalles de
procedimiento de los métodos
estandarss

Consultar & espetialistas
Intercambiar information y
parsonal

Comparar los resultados de
distintos analistas, cuando
analizan muestras comparables
Patrocinar la capacttacién en

grupo

instrumentos
ahaliticos,
aparatos
especlales y
facilidades de
mantenimignto.

Lievar a cabo un programa
ngurose de mantermiento y
reparagién

Calibrar los instrumentos a
menudo, frente a patrones
adetuados

Establecer los limites de
sensibilidad, especificidad y
reproducibilidad de las técnicas

Emplear instrumentos idénticos
Demostrar que los resultados
$ON comparables medante
analisis de muestras patrdn,
submuestras y muestras de
comprobacion

Seguir los procedimentos
estandares para el
mantenimients y uso de ios
instrumentos
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Los analisis de humedad, cenizas y grasas se realizaron en el programa de
Control de Calidad Externo sobre la composicidn Nutricional de Leche en Polvo
(RONDAZ - programa PRIDAA) con 13 Iaboratorios en Costa Rica

El numero de ensayos de control interno de calidad de analisis de rutina,
deberia ser del 5% del total de analisis reahzados, ¢ 1 en 20 ensayos realizados
Para los no frecuentes deberia utiizarse un sistema de validacion total en cada

ocasion (AOAC, 1999)

Principio del Método.

El Método de Proteina/Nitrogeno fue descnito, por primera vez, por Johann
Kjeldahl en 1883, aunque se ha modificado durante afos, se mantiene como la
técnica mas fidedigna para la determinacion de nitrogeno.

El método Kjeldahl consta de las siguientes etapas
NTotal Digestion - {NH)4 SO,
en acido sulfunco l Destilar con exceso
NaOH
NH; / Acido Bérico
(Valora con acido)

En la mezcla de digestion se incluye sulfato de sodio o potasio, para
aumentar el punto de ebullicion y un catalizador para acelerar la reaccion, tal
como el sulfato de cobre.

El amoniaco en el destlado se retene en acido bonco y se valora

directamente con acido clorhidrico.
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El Sistema Kjeltec | utiiza la digestién en tubos, en un bloque de aluminio
calentado eléctricamente seguido de una rapida destlacion de amoniaco y con
vapor, en forma automética Este procedimiento cuenta con informes sobre
exactitud y precision y es utilizado como método de referencia aprobado por los
organismos internacionales como AOAC, ISO y Codex

Este sistema es adaptado del método oficial Quimico -"Kjeldahi”.

Unidad de Digestion 2012

Unidad de Destilacion 1002

Unidad Titulacion Jencongs-Digitrate
50ml

El procedimiento analitico de los dos métodos, esta descnto en el Manual de
Procedimiento de Analisis del Laboratorio de Alimentos y adoptados de la AOAC
como se detalla anteriormente.

Las medidas de precaucion y segundad, indicadas en los métodos y el
Manual del Equipo, deben ser atendidos por los nesgos de los reactivos
utihzados (dcidos bases fuertes y el gas didxido de sulfure gque es toxico) El
Manual de Segundad que recomendamos es el adoptado por la OMS vy las
disposiciones generales de segundad se encuentran en el Reglamento Interno

del IEA
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¢) Pruebas de Competencia Intralaboratorio.

Solo participa el Laboratorio de Alimentos del Instituto Especializado de
Analisis (IEA), para vigilar su sistema de medicion en forma prospectiva, y con el

analisis estadistico de estas determinaciones, ayudar a dentificar los Errores

Sistematicos
Alimento Organizacioén Analisis Métodos
Leche en Polvo Laboratorno de Proteina Macro- Kjeldahl y
Allmentos del IEA. | (N x 6.38) Kjeltec- Tecator

Control de la Exactitud del Método y de los Equipos Kjeldahi.

% Recuperacion del Nitrogeno.
Se realizaran analisis, por duplicado, a cada matenal estandar utiizado.
0 Sulfato de Amonio
Se pueden utihzar otros como acetanilida, hidrocloruro de lisina o triptofano.
Analisis de Nitrégeno
Para controlar la recuperacion del nitrdgeno, se realizan analisis por
duplicado, a cada concentracion del matenal de referencia de acuerdo al equipo
que se ha de utilizar
O Adicione todos los reactivos igual a la muestra
0 Digiera y destile bajo las mismas condiciones de la muestra de la leche en
polvo

0 Realice determinaciones en blanco.
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Recuperacion mimima recomendada por la AOAC, no menor de 99%.
% Nitrogeno Actual

% Recuperacion = =-=-========smmmmmumeeuenee x 100
% Nitrogeno Teodrico

Matenales de Referencia

Sulfato de Amonia ((NH,), SO,) > 99 1
Minimo para Recuperacion de Nitrégeno = 99%
Peso Molecular = 132.14 g/mol
% Nitrégeno en (NH4)>. SO, = 28 x 100 =21.19
132 14
% Nitrégeno Teorico = 21 19 x99.1 =21.00
[1 4007 x (V1 ™ Vz) X N]
% Nitroégeno Actual = =---e-meemmmsmmmsmnaennenaan
gramos patron
Vi y V2 = ml de HCL usados en la titulacion del patrén y el blanco
N = normalidad de la solucion de HCL.

1 4007 = peso del Nitrogeno en miliequivalentes,N x 100 (100%)

Repetbilidad de las determinaciones de Proteina por el Método Kijeltec-

Tecator
Repeticiones n >7 ( 3 niveles o concentraciones diferentes)
Determinacion del Promedio X, Desviacion Estandar y Coeficiente de
Variacién a cada nivel.
Repetibildad para las Determinaciones Paralelas con Deswviacion
Estandar del Promedio de las diferencias individuales de la Proteina

total (N x 6 38) por Kjeltec-Tecator
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Los limites de accién y preventivos se calculan también, con la Deswviacién

Estandar de las diferencias

\/zd2 - ()N
So= \[ T N-1

N = N° muestras de Prueba que se han realizado por duplicado.

D = diferencias de las dos (2) determinaciones.

Limite de Aceptacion

La validacion del resultado se define con un limite de aceptabiidad que, por
lo general, es un multiplo de la Desviacion Estandar (nunca mayor de 3).

LCSx = X3Sy

LCSp = = 3Sp LCl=0
Las técnicas de Diagrama de Control son un ejemplo de Reqtstros de Calidad
y sé pueden usar para:

a Verificar la funcidn de Precision entre Analistas.

0 Método bajo Control Estadistico

Las causas asignables detectadas con el uso de estas cartas toma dos
formas.

@ Determinar si un proceso sin evaluar, esta en control estadistico

o Determinar st un proceso evaluado permanece en Gontrol,
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La frecuencia va a depender de la experniencia de los analistas, el volumen de
trabajo, los costos de la venficacion y la decision de la administracion sobre el

Controt Estadistico de su Sistema Analitico



d) Presentacion de Resultados y Analisis Estadistico.

Cuadro X. ANALISIS DE LA RECUPERACION DE NITROGENO EN EL
SULFATO DE AMONIO POR EL METODO KELTEC -

TECATOR.
Fecha Concentracion| Titulacién ” | Nitrégeno | Recuperacion
mg ml % %
24 - XI-99 202 4 30.13 20 85 99.3
202 3 30.16 20 88 89 4
23 - XI - 99 209 5 31.17 20.84 99.2
204.0 30 38 20.86 99.3
3-VI-99 122 8 18 47 2107 100 3
122 4 18 44 2110 100.5
11 -1-99 150 4 22 42 20 88 99 4
1509 22.42 20.94 899.7

1) Acido Clorhidnco O.IN factor =10
Se tomaron en cuenta las determinaciones en blanco.
Limpieza del equipo previa a las determinaciones.

Cuadro XI. Andlisis de la Recuperacion de Nitrégeno en el Sultato de
Amonio por el Método Macro - Kjeldahl.

Fecha Concentracion| Titulacién "' | Nitrégeno | Recuperacion
mg mi % %
24 - X1 -99 201 4 30 12 20 95 998
_ 201 8 30 31 21 04 1002
23 - X! - 99 200 8 30 04 20.95 99.8
2013 30 14 20 97 999
3-VI-99 1201 1809 21.10 100.5
120.6 18 14 21.07 100.3
3-1-99 1199 18.01 21 04 1002
119.8 18.01 21.06 1003

1) Acido Clorhidnco O IN factor =1 0 |
Se tomaron en cuenta las determinaciones en blanco
Limpieza del equipo previa a las determinaciones
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Cuadro Xil. REPETIBILIDAD DE LA DETERMINACION DE PROTEINA
TOTAL % (N X 6.38) DE LECHE EN POLVO POR
KJELTEC-TECATOR.

IER. NIVEL DE CONCENTRACION. JUNIO, 1999.

DETERMINACION % (9/100g) (X-X) X-X)*
1 1362 00 00001
2 1368 005 00025
3 1371 008 00064
4 1372 009 00081
5 13 57 006 00036
6 1357 006 00036
7 1361 002 0 0004
8 1359 004 00016
¥ 109 07 Y 003 S0 0263
X 1363 0 004
ANALISIS ESTADISTICO
X=13863
X=X 0 0263
Si= | [ e = vesseseas @ 0 0037 = 0061
n-1 7
s 0 061
CV= e X100 2 o x 100 = 045%
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Cuadro Xlll. REPETIBILIDAD DE LA DETERMINACION DE
PROTEINA TOTAL % (N X 6.38) DE LECHE EN POLVO
POR KJELTEC-TECATOR.
22 NIVEL DE CONCENTRACION. JUNIO, 1999,

DETERMINACION % (g/100q) X - X) - X-x?
1 2009 008 00064
2 19 96 005 00025
3 19 89 012 00144
4 19 92 009 00081
5 2009 008 0 0064
6 2001 000 000
7 2001 000 000
8 2010 009 00081
9 2010 009 0 0081
10 19 90 011 00121
¥ 200 06 $-003 T 00661
X 2001 0003
ANALISIS ESTADISTICO
— 2 xl
Xa e = 2001
n
3 (X-X)* 0 0661
2= | emeesmeceee I O = 00073
n-1 9
g- 0086
0 086
CVa ... x 100 = 043%
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Cuadro XIV. REPETIBILIDAD DE LA DETERMINACION DE

PROTEINA TOTAL % (N X 6.38) DE LECHE EN POLVO
POR KJELTEC-TECATOR.

3ER. NIVEL DE CONCENTRACION. JUNIO, 1999,

DETERMINACION % (g/100g) X - %) X-%?

] 2554 007 0 0049

2 2554 007 00049

3 2549 002 0 0004

4 25 50 003 00009

s 25 45 002 0 0004

6 25 44 003 00009

7 25 49 002 0 0004

8 2543 004 00016

9 2542 005 0 0025

10 2539 008 00064

S 254 69 3 .001 3 00233

X 25 47 -0001
ANALISIS ESTADISTICO
—_— le
X= e = 2547
n
X - X)* 00233
- T S e b e - \l 0 00259
n-1 9
S= 0051
S
CV =-— x 100 = 020%
X
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Validacion de los Métodos de Analisis.
Proteina en Leche en Polvo

ler Nwel 13 7% lldo Nivel 20 0% INer Nivel 25%
n= 8 n =10 n= 10
$% = 00037 5% = 00074 8% = 00026
CV = 0.45% CV= 043% CV=020%

Evaluacion de la Significancia Estadistica con base en la Prueba "F" al 95% de
confianzay n-1 grados de hibertad.

& $ _af
F= o (8% > 8%
2
. s%gl= 00074
Sl e iy e = 285
§%gl - 0 0026
Fc =318
Fobs < Fc
285<318

Se acepta la Hipotesis Nula No existe diferencia entre |a vanabilidad de las dos
concentraciones con una confianza del 95%

S*gl= 00037
Fx  soesmems = asssssass = _‘Lﬂ
8% gl=0 0 0026
Fc =320
Fobs « Fe¢

142 < 329  Se acepta la Hipotesis Nula

S%gl=o 0 0074

Fe = e = 200
S|Q|Q? 0 0037

Fobs = Fc

200 <368

Se acepta la Hipotesis Nula
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Kieltec Tecator

Limite de Confianza 95% - Incertidumbre = |
1 ler Nvel 13 7% n=8
t Sn-1 2 365 (0 061) 0 1443
| & e B emeea— w e = 008
v n vV 8 283
|l = 005 X = 1363 =0.05
13568 -1368
2 ilIdo Nivel 20% n=10
2 26 (0 086) 01945
| i simiiiasn PR PP
316 3.16

| =006 X = 20.01 20.01+006
19 95 -20.07

3 lller Nivel 25% n=10

2.26(0 051) 01153
‘ = --------------- = b o = 0‘04
316 3.16



Cuadro XV. REPETIBILIDAD PARA DETERMINACIONES
PARALELAS CON DESVIACION ESTANDAR DEL
PROMEDIO DE LAS DIFERENCIAS INDIVIDUALES DE
LA PROTEINA TOTAL (N X 6.38) POR KJELTEC-

TECATOR.

MUESTRAS I [ X DIFERENCIA D?
I 1357 1357 1357 000 0 0000
2 1361 1359 13 60 002 0 0004
3 13 62 1368 13 65 -0 06 0 0036
4 14 13 14 16 14 14 003 () 6009
5 14 18 14 17 14 18 001 0 0001
6 1316 1321 1319 -005 0 0025
7 1395 1393 1394 002 0 0004
8 1305 1296 1300 009 0 0081
9 1371 1372 1372 001 0 0001
10 14 21 14 27 14 24 006 00036

313723 3007 T 00197
X 1372 - 007
Analisis Estadistico X =ZX
n
X = 13.72
(SDY’ 0 0197 - 0.0049
b TSy
n 10
SD- ------------------------ = i eterccssssssssarsrssssas
n-1 9

0.0192

—, \ 00021
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0046
CV =t x100 = 034 =034%
1372

Repetibilidad:
r=2v2 Sr q=10
Sr=v%qx3D? = Vv1/20x0.0197 =V 000098

0.031 2v2 =283

Sr

2.83 (0.031)
0.088



Cuadro XVI. COMPARACION DE LAS PRECISIONES DE LOS DOS
INSTRUMENTOS CON DESVIACION ESTANDAR DEL
PROMEDIO DE LAS DIFERENCIAS INDIVIDUALES DE
LA PROTEINA TOTAL (N X 6.38) POR KJELTEC-
TECATOR Y MACRO KJELDAHL.

Kjeltec - Tecator % (g/100q) Macro Kjeldahl
Muestra  lor 2do X, 0 et lor 2do X K00 (N
. ___Anillsis__ Andlisis Andlisls __Andlisia
i 89p 1805 501 975 9506 2594 2593 2504 986 97 22
2 2% 1R 1240 378 1429 1232 1242 12y 191 1376
3 14 2 1427 1424 <1 94 X% 1405 1192 1198 210 4 41
4 17 1772 nn 246 605 1152 1163 1158 250 625
5 1157 116l 1359 250 671 1349 1351 1350 258 6 66
6 W2 B %40 922 850U 2503 2524 2814 906 8208
7 19 80 19 81 19 80 162 1110 1962 1963 1962 154 1253
8 1417 1416 4 20 416 1388 1389 1389 219 477
9 14 1114 1nnid S04 2510 24 1126 1128 4 g1 2333
10 143 145 1144 <4 T4 2347 1148 1150 1149 459 2107
£161 80 3 276 01 $160 76 3 272 10

Analisis Estadistico

X = 16.18 Xy = 16.08
(X - X)? X - X)*
S = . Sy = .
n-1 n-1
276 01 272 1
S %= S 2 =
9 9
S? =13067 Sy2 =3023
Signific isti ryeb
8° ($12>81%) gl=9
E=
82 S ySy
30 67
F= =1014
30 23
Fc = 318 Tabla Distribucion F
F <« Fc
1.014 <« 3.18

Se acepta la Hipétesis Nula con un nesgo del 5%. No hay razén para
suponer que existe ninguna diferencia de precision entre los dos métodos

157



CuadroXVIl. REPETIBILIDAD Y DESVIACION DE LAS
DETERMINACIONES DE LA PROTEINA TOTAL DE
LECHE EN POLVO POR EL METODO MACRO-
KJELDAHL Y KJELTEC-TECATOR.

Kjeltec - Tecator % (g/100g) Referencia (g/100g) Macro Kjeldahl
fer 2do Media Rango w* ler 2do Media Diferencia
Muestra  Andiisis  Andlisls X, ™ Andtisls  Andlisle del Algebralca di?
Duplicado di=X, Y,
R o i Y Wy .
[ 2591 2595 2593 nod Done 3594 2507 2594 o 001 00001
v 123 1242 1240 noy 00008 1239 1242 1217 £ 03 nos 00009
3 1421 1427 i424 006 N00%w 1405 1192 1198 013 026 00676
4 1171 1172 1172 001 00001 1382 1v6) 1158 0N 014 00196
5 1157 1161 1359 nod 00016 1349 1351 1350 002 0a9 00081
6 BR NP 3540 001 00009 25031 254 284 021 026 00676
7 1980 1981 19 80 001 00001 1962 1961 19 62 0-01 018 00124
8 1417 1416 1414 001 00009 1388 1189 13189 oM 025 00625
9 14 s 1114 000 00000 1124 1126 125 002 IR 0o
0 114% 1145 1044 00 00004 1148 1150 1149 002 008 00025
16180 F021 T0010 Y160 76 03 3104 F027M
X 16 18 002 16 0% 003 010
Sd 0135

Sd = Desviacion Estandar de las diferencias

S - (Sd)? /n \/o 2734 -0 11

Sd = SESsSsSsssEsTsesues - S S ———
n-1 Q
0 1634 V 0018= 0.135
Sd=lf -ceoeeren =
9
Sd= 0.135
Determinac etibidad.

Sr =\/‘/z q (SWiP) :\/ 1/20 X0 0101 = v 00005 =0.022
Sr= 0022

f = repetibilidad = 2V 2 Sr=283 Sr=283x0022

r = 0,062 (AOAC- = 0 038)
CODEX < 5%
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Cuadro XVIl. COMPARACION DE LAS PRECISIONES DE LOS DOS
ANALISTAS PARA EL ANALISIS PROTEINA TOTAL N
X 6.38 POR KJELTEC -TECATOR. JUNIO - JULIO

1998.

Muestra  Kejeltec | X, Kejeltec Il X QX (X" XK [(X-X)a©  Dren
I B4-2500 2508 2501-249] 2196 178 14 06 165 [332 012
3 Q-6 W2 34932 3322 1199 WITE 1191 14185 010
- 2554-2584 25 54 2549.2550 2550 421 1772 419 1756 -0 04
4 19 86 -19 61 19 64 1974-1974 1974 169 286 1 57 216 o011
S M34-11 4 [§ RS 1122-1128 123 999 99 80 1008 101 61 019
6 1305-1296 1300 13161321 1119 L) 69 19 812 65 9% 002
7 1987- 1988 19 88 1990- 1982 19 86 145 210 | 45 i on2
8 1996- 2010 00 2000-20M 001 13 169 | 30 | 69 om
9 5412540 2544 /R2-2519 2541 411 16 89 41 1681 000
10 9992- X009 20m W0t-20 2001 2 174 113 | 69 2025

T30 $36502
;( 2133 21 31 0025
sd 0094

Analisis Estadistico

Significancia Esztadistlca (Prueba F)
Si
F = - (donde$; ''58,%)

F = Razon de dos vananzas (la mayor dividida por [a menor)

X - X)? X ~x
Si2 = —eeee G1?2 = meeeeneee
n-1 n-1
370 01 365 02
S| | e i e o Sllz P T ———
9 9
m = m Ng = l_
S22 =411 S, % = 4055
52 4111
F = o SR - 10138
S 40.55
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TablaF=> Fc=3.18

FOBS <318  95% Confianza

1 0138 < 3 18 Aceptamoes la Hipétesis Nula con un nesgo del 5% No
hay razén para suponer que existe ninguna diferencia de
precision entre los dos analistas

Desviacién Estandar de las diferencias.

30? - (3D)?
n
So =
n-1
0 0859 - (0 25)°
10
8p =

Sp= 0094



Fig.7. Comparacién de las Precisiones de los dos Instrumentos.

30
m
25 o
20 + a
15+ w
2 f % @ a |
» ™
| q
10 +
54
o ;
0 2 4 -] ] 10 12
Mumero de Musstra

A Kjsliac-Tecator

Fuente: Cuadro XVI Laboratorio de Alimentos IEA.
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Fig. 8. X-R Diagrama de Control N°1 - Equipo Macro-Kjeldah!
LABORATORIO DE ALIMENTOS - IEA.

Nombre del producto.  Babalac Muestras [Tamafio de muestra 450 gramos (lata} 22/09/99 Az=188 Diagrama de Control R
Caracteristicas de calidad e CHLV Jot 0 N i Diagrama de Control x
- " rotelng  liyma de musstras y por 'a tarde 08/10/99 L lLines Centrat R =0 063
Limitas [Méx 1178  |Seccién  Alimentos y Bebidas Persona a cargo A D Linea central ¥= 1126  |LCS=Ds R =0206
del rango 1an 1064 INn‘memdbaeﬂedaHnswm |Pefsunaawgp MV de A LCS=x+AzR = 1138 LCI=D2R=0
panmitido % =1120 de medicidn Labconco 13-120-508 de ia Inspeccién LCl=x-A2R =11 14
Afio 1999 1 2 3 4 5 6 ) | 8 g8 10 11 12 13 | Total Media
E 1] 1) 118§ 1105 1.34f 1,24 1117] 121 11.33] 1| 1111}
g 2| 1| 164 a0 11.28{ 1124 19 184 28| 1134} 118
%
- Total 2| 274 2| 2 22| 24t 25| 2t 28| za|
Promedio X | e .37 sml 1139 rmﬂ 113 11 19 1131 ms! 11 14 112.57] 11.26
Rango A oiof | oo oo| ooe] 004 007 wag| sos| o1 607, 063] 0.063
x 4 | Limite Contrel Suparior LCS = 11.38
g 113
= 1
3 g \ ’I[ [Cirrete Cantral | X= 1126
r 128 -
s o AN N _
5 \[/ 3 Limite Control Infarior LCl= 11.14
4 1114
g 11 68 w - =
11 02
[ "~ |Cimite Control Superior
618 - )
g : LCS =0.20
4 o168 ) — -
G .
o [ 35
o |
o0 —
: il W VAR | A =006
3 |Linea Central |
o o4
R__ o | | i - LCI=0
1 2 3 4 5 6 7 8 g 10 11 12 13 14 15 18 17 18 19 20 21 22 23 24 25

* Los valores Az, Da y Da son tomados de |a Tabla Estadistica N° 104 "Quality Control for Food Industry”
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Fig. 9. X-R Diagrama de Control N°2 -Equipo Macro - Kjeldahl
{con acciones correctivas)
LABORATORIO DE ALIMENTOS - IEA.

Nemire del producio  Bebelac ngw amafo de muestra 450 gramos (lata) 22/09/99 A2=188 (0094 Dlagrama de Control R
Twmpe de la Una vez por la maffana Periodo _ Ds =3 268
Caraclarfslicas de calidad Proteing |y 4o mussyas s por le ternde 12110499 Dlagrama de Confrol x Linea Cantral Fi=0 063
Lirmrtes |Méx 1176 |Seccidn  Alimentos y Babidas lPelsom a cargo A D {Linea central x = 11 26 LCS=D4 R =021
del rango [ 1064  [Nimero de serie del mstrumento I::lsomacmgo MV de A 1ILC‘$=:+A:H:-11.:£ LCl=DaR=0
permitido % = 11.20 medicién Laboonco 13-120-508 la nspeccidn LCl =x-A2H =11 14
Afio 1999 1 2 3 4 5 & 7 8 8 10 [ 1 | 12 13| Total Medra
8
'E 1 3% 11.34 1124} " LEy | n.3a) 2 Lkl | 1922 1114 11 14]
7 1 T rr 1 124 1 K 14 34) " i 1.2 121
s
> Total 2T | = Pt | 2241 2| ze 2255 2. 2| 234| »
Promedio X | o.m{ 1.3 177 137 1131 n.m{ 1 nn[ 11 14§ ;m’ 11 17| 11 18| 135 07} 11.26
Rango A sl goal o8| a8} a7 gasf 0054 nd 007 o0s] o08| onr[ 0 75| 0063
* a2 ] L(oete Control JLCS= 11.38
B 18 :
3 134
- 13 \ },5 X= 126
Limite Contral
: 28 L_‘;F':—é-
5 \a\ / \ LCI= 1114
e 17 22
] b E \m Cirnile, Control Inferior
mi
11 t4 i
= j
Lirnite Control Superior =0.2
‘g o1&
E G112 ﬁ-—t 006
3 j: — —{Linea Central ]
R o | - I | | _ , . | LCI=0
1 2z 3 4 5 8 7 8 § 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25

* Los valores Az, Dis y Da son tomados de la Tabla Estadistica N° 104 “Quality Control for Food Industry”
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Fig. 10. X-R Diagrama de Control N°3 - Equipo Kjeitec - Tecator

LABORATORIO DE ALIMENTOS - IEA.

Nombra defl preducto Bsbelac | Muestas [Tamafi de muestra 450 gramos (lata) B 231199 A2 =188 Diagrama de Control R
W [fampodals & vez por la mafiana Periodo c o
Caractaristicas do calidad Proteing |o oo aromiras oo i e 03/12/99 lnmm de Control x e R
Limites |lux 176 Alrmentos ¥ Bebudas | Persona a cargo L N ILlrmmnmux-ﬂm LCS =D R =0 055
delrangs  fMin 1064  |Nimero de serks del Instumento da madicién  Cigester Modslo 2012 Parsona a cargo MV ds A ILCS::+!@R=’(149 LCI=DsR=0
parmmitica % = 1120 122 Oastilader Modaio 1002 Sene 24710 da la inspeccidn LCI = x-A2 R = 11.45 Da=0 D«=3268
Afic 1589 1 2 3 | 4 5 ] 7 8 9 10 11 12 13 Total Madia
3 L 11 4 w47 11 46 1144 11 48 11 48} 145 nq 11 af
; i 44 fld flﬁl 14 1 4 11..! " OJ 1lﬂl 11‘5‘ mul
S
[
> Total zai| | L 2240 2247} 2l 204 = zm) |
Promedio X mll : f-ual 1148 71 48} [ 11a4 1148 1148 15 48| w48 u.] 114 55{ 1146
Ranga A '"!l sml uml ] aa ml nml am[ uo[ uul 0.17[ 017
» "ee Imste Control Superior H 1 LCS = 11.49
2 148 i 1
" a8 =
: we ’. - X= 1146
£ " OIS TASE = LCI= 1143
2 1148 . S
3 11 44 =
1743 - ——
@
= -
§ LCS = 0.055
o
[} L1 .
et i fiits Control Superior
AR=0.017
- Linas Centrat
E oo :
- A ® [ 1 [ [Cimite Contral inferior ] LCI=0
1 2 3 4 5 e T 8 g 1 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 29 22 23 24 25

* Los valores Az, Os y Da son tomados da la Tabla Estadistica N® 104 "Quality Contral for Food Industry”
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Cuadro XIX. INFORMACION DE LAS CARTAS DE CONTROL
X R DIAGRAMA DE CONTROL N°1 Y N°2
EQUIPO MACRO — KJELDAHL.

FALLAS

ACCION CORRECTIVA

Escape de gas en las mangueras que
conectan los condensadores con los
tubos que van al destilado.

Suciedad en los condensadores y en
los tubos de destilacion

EL equipo es de uso comun y no hay
un responsable que controle su buen
uso

Uso del patrén no es consistente

Reemplazo de las mangueras que
conectan los condensadores con
los tubos del destilador 2,3,6,7 de
derecha a izquierda.

Lavado y cepillado con jabén, de
los condensadores y tubos
senalados.

Rewsar las condiciones del equipo.
Lavar con agua, pasar un blanco
antes de cada determinacion para
asegurar los resultados.

Se us6 patrén de Sulfato de
Amonio para su calibracion.
Calcular su % de recuperaciéon

Cuadro XX. INFORMACION DE LAS CARTAS DE CONTROL
DIAGRAMA DE CONTROL N°3
EQUIPO KELTEC - TECATOR.

FALLAS

ACCION CORRECTIVA

Mantenimiento del equipo por realizar

Falta luz del equipo de Titular.

Preparacion de los reactivos.

Limpieza y mantenimiento después de

cada uso.

Este equipo se lava en sus partes
internas y se calibr6 el volumen de
los reactivos (NaOH) y controlé el
tiempo.

Se cambi¢ las baterias del ttulador
automatico y se calibro segin el
manual.

Se prepararon los reactivos
recientes (Ac Borico y NaOH 40%).
Mantenimiento a la umdad de
destlacion y digestion, después de
usarla segun el manual para que el
sistema esté Impio de trazas de
acido y listo para otra destilacion.
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Acciones correctivas para los dos equipos.

Atendiendo observaciones del Programa Interno y Externo de Control

de Calidad.

Limpieza de la Cristaleria,

a Lavar los tubos de digestion con detergente y enjuagarios con agua de la
pluma y después, con agua destilada. Luego, mantenerios boca abajo
hasta que estén secos y listos para usarse.

0 Los Erlenmeyer usados en la destilacion, deben estar completamente

enjuagados con agua destilada.

Muestreo y Analisis,

o Ambiente de temperatura y humedad, adecuado antes de pesar

a Preparacion y tamano de la muestra segun método. Homogenizar la
muestra antes del analisis.

o Cuando se produzca cnistalizacion en el tubo al final de la digestién, es
mejor repetir el analisis usando menos muestra 0 mas H,S0,, porque
puedes producir valores bajos de Nitrdgeno.

0 Los analsts de los blancos se deben hacer con mucho cuidado, por su
poco consumo de acido.

o Ajustarse a la técnica analitica

Equipo y Reactivos.

a0 Mantenimiento y Calibracién segin Fabricante y el Programa de

Limpieza, Mantenimiento y Calibracion del Equipo.
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o Lmpieza del equipo, después de cada uso, para que esté libre de trazas
de acido y listo para la préxima muestra.

a Venficar que los niveles de reactivos sean los programados

a Verificar s1 hay cambios en los tiempos de destilacion y digestion.

o Estandarizar los reactivos segun el método.

o Controles de los parametros de digestion con estandares y si la
recuperacion no es completa, hacer los ajustes necesarios

o Continuar con los Diagramas de Control y atender acciones correctivas.

e) Programa de Calibraciéon y Mantenimiento de los Equipos de Medicién
y ensayo del Laboratorio de Alimentos del IEA.

Definiciones:

Calibracion: Conunto de operaciones que establece, en condiciones

especificadas, la relacion entre los valores indicados por un instrumento de
. medicion, un sistema de medicion o los valores representados por una

medida materiahizada y los correspondientes valores conocidos de una

deterrmnada magnitud medida. (ISO/IEC Guia 25)

Laboratcrio pnmano de Metrologia Laboratorio responsable de la custodia,

diseminacion y conservacion de los patrones nacionales, manteniéndolos en

estado de calibracién y armonizados con las definiciones internacionales (Ley

23, 1997),
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Metrologia: Campo de los conocimientos relativos a las mediciones. Abarca
todos los problemas, tanto teéncos como practicos, relacionados con las
unidades de medidas, los métodos de mediciones y los instrumentos de
medidas, calibracion, comprobacion y verificacion de los instrumentos de
medida y control, empleados en los procesos industnales, laboratorios de
analisis de pruebas y ensayos, asi como en la investigacion cientifica y
aplicada (Ley 23, op cit.).

Patrén: Medida materializada, instrumento de medida, matenal de referencia
o sistema de medida destinada a definir, realizar, conservar o reproducir una

uridad o uno o varios valores de una magnitud que sirvan de referencia. (Ley

23, op cit.))
Materal de Referencia: Matenal o sustancia con una 0 mas propiedades

suficientemente definidos, como para permitir utilizarlo en la calibracién de un
instrumento, la evaluacién de un método de medda o la asignacion de

valores a los materiales (ISO/IEC Guia 25).

Programa de calibracién y Mantenimiento,

El Programa de Calbracidn y Manterimiento de los equipos del laboratorio
esta adaptado segun las recomendaciones de la AOAC Internacional, de la
Cooperacién Europea para la Acreditacién de Laboratorios (EAL), Entidad
Nacional de Acreditacion de Espafa ENAC y debe consultarse con las

instrucciones de los manuales de cada equipo.
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Contamos ademas con la propuesta de calbracion del Laboratorio de
Metrologia de la Universidad Tecnoldgica de Panamé para los servicios de
masa, balanzas, volumen y termometro que integramos en este programa

Los equipos de Laboratorio de Alimentos se clasifican asi.

o Eaquipos de Servicios Generales: Son los equipos no usados para
mediciones pero que afectan los resultados de un anahsis. (agitadores,
matenal de vidno no volumeétrnico y el usado para mediciones aproximadas
(probetas, hornos, licuadoras, plato caliente)

o Matenal volumétrico. Matraces, pipetas, picnémetros, buretas, otros

o Instrumentos de medida: Balanzas, termometros, espectrometros,

cromatografos, otros.
u Patrones fisicos. Pesas, termometros de referencia del Laboratono de
Metrologia.

Los procedimientos para la calibracién y mantemimiento estan documentados
en el Manual de Caldad e indican la manera de realizar la calbracion, la
frecuencia, las acciones preventivas y correctivas

Estos equipos deben estar identificados, los registros de mantenimiento y
calibracion, archivados y disponibles al personal; contar con los inventarios
actualzados y los manuales del fabricante disponibles para ser consuitados

Las recomendaciones que presentamos son un esfuerzo para producir un
registro continuo del desempeno aceptado de un equipo y detectar los pnmeros

estados de detenoro que representa un mantenimiento preventivo.
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El manual de cada equipo es de consulta obligatoria antes de realizar

venficaciones, calibraciones o ajustes.

Dependiendo de las necesidades que representen, se puede hacer

verificaciones adicionales 0 aumentar la frecuencia, ademas de consultar otras

referencias de organizaciones de prestigio

De acuerdo con la clasificaciéon del equipo del laboratono tenemos:

=]

Equipo Servicios Generales:

Estos equipos suelen mantenerse con impieza periddica y controles de
seguridad, segun sea el caso La calibracion y control de las
caracteristicas técnicas s6lo son necesanas cuando puedan afectar
significativamente el resultado del analisis (Temperatura de un horno, de
una mufla 0 un bano de temperatura constante)

Material Volumétrico:

La seleccion y el uso correcto de este material es esencial para las
mediciones analiticas, que deben ser adecuadamente mantenidas y
calibradas segun sea el caso Las especificaciones de calidad deben ser
verificadas, excluyendo el matenal que a su recepcion esté cerhficado
para una tolerancia especifica.

La limpieza, aimacenamiento y la separacion adecuadas, son importantes

para prevenir cualquier contarmnacion.
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o Instrumento de Medida
Ademas del buen uso, mantenimiento, impieza y calibrado, se requiere
una verificacion de la respuesta del equipo frente a sustancias de
propiedades o concentracién conocidas

La frecuencia de las verificaciones estard basada en funcion de la
experiencia de uso, tipo, previo comportamiento y necesidades del equipo.

o Patrones Fisicos.

El Laboratorio de Metrologia cuenta con estos patrones para los servicios
de calibracion que nos ofrece

El Laboratorio de Alimentos propone a la Administracion del IEA, un contrato
de servicios con el Laboratorio Prnmaro de Metrologia de la Universidad
Tecnologica de Panamd, para el aseguramiento metrologico del equipo del
Laboratorio y cumplir asi con la clausula 4.11 de la Norma ISO 9000 y los
requisitos sobre trazabilidad y calibracién de la Norma ISO/IEC Guia 25.

Este Programa de Calibracidon garantiza mediante certificados que las
medidas realizadas son trazables a un patron nacional o internacional, con la
estabilidad y propiedades adecuadas.

La propuesta preparada por el Laboratorto de Metrologia de la UTP, para la
calbracion de los equipos de medicidn y volumetria (Anexo 2), incluyen los
servicios de: masa, balanzas y termémetro.

Estos servicios se estaran ofreciendo de acuerdo con las necesidades que se
vayan presentando y los requenmientos técnicos establecidos que estan

contemplados en el Programa de Calibracion y Control (cuadro XXI).
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Un Programa de Mantenimiento diano de limpieza del equipo y todas las
instalaciones del laboratorio, debe complementarse gon el de Calibracién y
Control

Este programa de limpieza sera realzado por el personal de mantenimiento
(Seccion Administrativa), ayudante asignado al laboratorio y Analistas  Los
electrodos de los medidores de PH deben ser impiados en cada uso, por el
analista, al igual que las balanzas.

Estos servicios de hmpieza del laboratorio, al igual que el de los aires
acondicionados deben ser registrados. Los materales de referencia estaran

inventanados y almacenados de acuerdo con las instrucciones del fabricante.



Cuadro XXI. PROGRAMA DE CALIBRACION Y CONTROL DEL
EQUIPO DEL LABORATORIO DE ALIMENTOS DEL IEA.

Tipo de Frecuencia de Parametro por Material Procedimientos
Instrumento o Verificaciéon Verificar Estandar ode | Generales y/u
____Equipo Referencia Observaciones

Balanzas Q Cuando se aNivel de balance, |0 Masas Patron [Q Limpieza
Analiticas usen punto cero, después de
limpieza usar el equipo
Q Anual (segun o Calibracién
uso e historial Incertidumbre de
del equipo 1mga 100 mg
a Venficacion del QTécnico
0 Anual o mantenimiento Especiahista
despues de su general Representante
relocalizacion Reparacidn si es del Fabricante
requenda
Titulador 0 Cuando se use | @ Funcionamiento | O Soluciones Q Eliminar las
Automatico 1) Bureta estandares burbujas de
2) Respuesta aire de la
Bureta, segun
Instrucciones
del equipo
Material Q Tres (3) afios a Calibracion segun 0 Gravimétnco -
Volumétrico {segun uso e incerhidumbre de Laboratono
{pipetas, histonial del 002miad4ml Prnmano de
burstas) equipo) Metrologia
UutTpe
Cromatografo 0 Resolucion, O Analista de
Liguido  con |0 Cuando se usen | sensibilidad y acuerdo con el
detector reproducibilidad o Manual del
- UV/Visible tiempo de Equipo y
- Indice de |0 Anual retencién y nivel Método de
refraccion. de ruido Anahsis
@ Control General Q Técmico
del Sistema Especialista
Funcionamiento Represontante
de columna y el de! Fabricante
detector
Termémetros | Tres (3) anos o[ QCalibracion 0 Laboratono de
segun uso Inceridumbre  de Metrologia de
004°Cat15°C laUTP
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Tipo de Frecuencla de | Parametro por Material Procedimientos
Instrumento o Verificacion Verificar Esténdar o de | Generales y/u
Equipo Referencia Observaciones
Analizador de Q Unavezala |Q@% N; (NH4)2 SO, QAnalizar la
Proteina (Keltec- semana (o muestra del
Tecator o cuando se patron bajo las
Macrokjelde) use mismas
condiciones de
Otros: la muestra
Acetanilda Hacer las
Acidonicotimco correcciones
0 muestra necesarias
estandar
Analizador de  OCuando se|Q Temperatura de O Analistao
Grasa Soxhlet use calentamiento
QAnual o por|Q Verficacion del O Técnico de
dano mantenimento Manterimiento
UP
Espectrofolometros | 0 Mensual o Q Exactitud del Q Segln el
ultravioleta - visible | dependiendo rango de Manual del
del uso longitudes de Equipo
Q0 Cuando se onda
use Q Control de
0 Anual o por absorbancia
dano Q Lectura del
Blanco
o Mantemmiento QO Técnico
general del especializado,
equipo representante
del fabricante
Refractometro 0 Cuandose | Q Exactitud Q Agua a Determinar el
use destlada indice de
refraccion de
Q Tnmestral (o | Q Calibracion O Solucon dei acuerdo con
dependiendo Glicero! las
del uso) n,octano indicaciones
N=1 3974 del Manual de
@20C Instrucciones
0 Calibracion de
la escala
0O Determinacion
del indice de
Refraccion de
los materiales
de referencia.
PH - metros @ Daro o 0 Exactitud y | O Buffers 0 Elvalor det PH
cuando esté Iineahdad PH=10 USO| esperado,
en uso o debe estar
equivalente dentro del
rango de
calibracion de
los buffers

174




Tipo de Frecuencia de | Parametro por Material Proetdimiontotj
Instrumento o | Verificacion Verificar Estandar o de Generales y/u
Equipo - i Referencia Observaciones
Hornos a Diano Q Temperatura 0O Termometro O instrucciones del
Generales Q Anual O Mantenimiento calibrado por el | Equipo
General Laboratorio de
Metrologia
s UTP _
Titulador QCuando se| O Temperatura QTermémetro | QInstrucciones del
Automético use Q Habilidad para calibrado por equipo
obtener y el Laboratorio
mantener el Metrologia
L vacio uTp
Refrigeradora | O Diario Q Temperatura Q Termometros | Q Instrucciones del
con dwvisiones equipo
de01°C
Banos de 0 Temperatura 0 Termémetro |G Instrucciones del
Agua 0 Diano con division de Equipo
(cuando se 01°C
use ) contenido en
el bafio de
agua

Fuente: Referencia de la AOAC Internacional, Guia ENAC - 05 del Ente
Nacional de Acreditacion de Espana y de la Cooperacién Europea
para Acreditacién de Laboratorios y la publicacion EAL - G19 de la
Cooperacion Europea para acreditacion de los laboratonos.
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f) Programa Externo de Control de Calidad. (Prueba Interlaboratorios).

Un Programa Externo de Control de Calidad (Pruebas Interlaboratorios), es
una de las mejores maneras de que dispone un laboratonio analitico para
contrastar los resultados frente a sus propios requisitos y 0s de otros
laboratorios; lo que contrnibuye al establecimiento de la confianza mutua entre
los diferentes laboratorios participantes.

El Programa Externo de Control de Calidad esta basado en el desempeno
de los ensayos de aptitud que ayudan a poner de mantfiesto, no solo la
repetibilidad y reproducibihidad de los ensayos entre laboratorios, sino también,
de los errores sistematicos. El ensayo de apttud es el uso de las
comparaciones interlaboratorios, exclusivamente para comprobar el
funcionamiento del laboratono

Definiciones: De acuerdo con la Norma ISO/IEC Guia 43-1.

Ensayo de Apttud: Determinacion de la capacidad del laboratorio para

realizar calibraciones o ensayos, por medio de comparaciones entre

laboratorios.

Comparacion_de ensayos entre_Laboratonios' Organizacion, ejecucion y

evaluacién de ensayos, a los mismos articulos 0 matenales(o a similares) por

dos 0 mas laboratorios, de acuerdo con condiciones predeterminadas.

Las comparaciones de ensayo entre laboratorios son usadas también, con
otros fines:

0O Determinar la precision de un método de ensayo.
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0O Comprobar la ejecucion individual de los ensayos por los analistas y,

O Determinar una o varnas caracteristicas de un matenal o producto, con un

nivel de exactitud dado

Los organos de Acreditacion y Certificacion utilizan los resultados de estos
ensayos de aptitud para determinar la competencia técnica de los laboratorios
de acuerdo con sus procedimientos establecidos.

En la norma 17025, estos ensayos de aptitud tendran caracter obligatorio
para los laboratorios que deseen ser acreditados.

En lo posible, todos los laboratornios deberén participar en esquemas de
perfeccionamiento de ensayos adecuados a las muestras que analizan en su
laboratorio.

La participacion en estos programas de pruebas mnterlaboratorios pueden
ademas, estimular la autovaloracion, reducir errores, la frecuencia de pruebas
intralaboratorios puede verse disminuda, identficar necesidades de

capacitacion, nuevos servicios y cambios en los procedimientos del laboratorio.
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Participacion del Laboratorio de Alimentos en el Programa Externo de
Control de Calidad. ( Pruebas Interlaboratorios). Programas de Rondas
Interlaboratonios de Analisis de Alimentos. PRIDAA.

Antecedentes:

Consciente de la importancia de la participacion del Laboratono de Alimentos
en un Programa Externo de Control de Calidad, presenté iniciaimente, en el
Protocolo de Tesis, un programa de comparaciones interlaboratorios con el
laboratorio Central de Salud, solictando ayuda postenormente, a la
representacion de la OPS / OMS para su implementacion.

Al no concretarse esta propuesta y dada la importancia del tema para el éxito
de esta investigacién, escribi a otras organizaciones que desarrollan estos
programas, para investigar costos y requisitos, pero no fue hasta finales de
diciembre de 1998, cuando logré formalizar, con la anuencia de la Direccién del
IEA, mi participacion en el Programa de Rondas Interlaboratorio de Andlisis de
Alimentos (PRIDAA)

E! Programa PRIDAA, se inicia en mayo de 1998 Es organizado por el
Grupo de Generadores de datos de composicién de Alimentos del Capitulo de
Costa Rica del Sistema Latinoamencano de Composicion de Alimentos, (CR -
Latinfoods) y coordinado por MSc Monica Lois, representante del Centro
Nacional de Ciencia y Tecnologia de Aimentos (CITA) de la Universidad de
Costa Rica.

En este programa, actualmente participan doce (12) laboratonos de

alimentos de Costa Rica, uno de Panama y otro de Cuba. La oportunidad de
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participar se presentd durante la realizacion del Curso ISO/Guia 25 en San José
- Costa Rica, cuando asisti en representacion de la Secretana Técnica del
Consejo Nacional de Acreditacion de nuestro pais.

Al seleccionar este programa, tuve en consideracion que su diseno y
desarrollo estd basado en los lineamientos de la Guia ISO/IEC 43-1 1996:
“Ensayos de aptitud por comparaciones interlaboratorio. Parte 1: Desarrolio y
funcionamiento de programas de ensayos de aptitud”, homologada oficiaimente
en Panam4, por la Comision Panamenia de Normas Industriales y Técnicas
(COPANIT)

Ademas de cumplir el PRIDAA con los requisitos de las Normas 1SO, su
estructura, tipos de ensayos, muestras y métodos utlizados resultaban
adecuados para este estudio y se identificaban con las necesidades de nuestro
laboratorio

En enero de 1999, recibimos la muestra de leche en polvo de la Ronda 2,
para el andlisis de composicion nutncional que concordaba con el tipo de
muestra, ensayos y métodos que seleccionamos en nuestro programa de
Garantia de Calidad para el Laboratonio de Alimentos.

Para los propositos de este trabajo investigativo presento los resultados de la
Ronda 2 EIl Laboratorio continuara favoreciéndose de la participacion de otras
Rondas programadas como son:

O Ronda 3: Muestra de Harina de Maiz.

B Ronda 4 Muestrade Café |, II, llly IV
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0O Ronda 5 Andiisis de componentes nutricionales en harina de tngo

ennquecida con vitaminas y hierro (Diciembre, 1999).
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Programa Externo de Control de Calidad del Laboratorio de Alimentos.
Analisis de Componentes Nutricionales en Leche en Polvo.

Objetivo:

Contribuir al fortalecimiento de la eficiencia y credibilidad del Laboratorio,
para el logro de su competencia técnica, al cumplir con los requisitos para

su acreditacion.

TIPO DE ENSAYO PARTICIPAN ORGANIZACION | ALIMENTO

o Humedad o Laboratorio de| o PRIDAA Q Leche en
Ceniza Alimentos del IEA RONDA 2 Polvo.
Grasa y 13 Laboratorios
Proteina de Costa Rica.

(Nitr6égeno)

o Lactosa (no
participamos).

Estructura:

PRIDAA define como Ronda interlaboratorios, a la distribucién de una
muestra entre los laboratonos, para ser analizada en algunos o todos los analisis
indicados y devolver los resultados al coordinador. Se realizara un andlisis
estadistico para determinar el desempefno del laboratorio que luego se
presentara en un informe disenado para asegurar la confidencraidad de cada
laboratorio. Las rondas son de 4 meses. Los dos primeros son para
distribucion, andlisis e informe; el tercero y cuarto son para recolectar y analizar

los resultados y distribuir los informes de la ronda.
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Mét tilizados:

Cada laboratorio aplica el método de su eleccion, que debe informar en su

informe

El Laboratorio de Alimentos trabajé con los métodos seleccionados en el

Programa Interno de Control de Calidad que corresponden con los métodos de

la AOAC Internacional 1995 y el suplemento 1996. Para las proteinas, ademas

del método tradicional Kjeldahl, utiliza los establecidos en el Manual Tecator

para los sistemas Kjeltec de Digestion 2012 y la Unidad de Destilacion 1002.

Instrucciones antes de analizar e informar:

0

Revisar todas las indicaciones y en caso de duda, consultar con el
coordinador.

Homogenizar antes de realizar el muestreo.

Asegurarse de enwviar los formulanos para resultados y métodos
completos

En el informe, anotar el nimero de la muestra analizada.

Para la leche en polvo, informar en % (g/100 @) en base humeda

Enviar los resultados antes del 20 de febrero.

Los resultados enviados por fax, deben tener una copia de respaldo

remitida por correo o el mensajero.

La muestra de leche en polvo integra, para el analisis, se recibid enumerada.
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Esta muestra fue homogenizada y empacada en la ptanta piloto del CITA,
partiendo de dos unidades de empaque de un mismo lote de produccion,
aportado por la empresa DOS PINOS.

El material de empaque (OPP, polipropileno onentado, metalizado), es
impermeable a la humedad y a la luz, y las muestras se mantuvieron a
temperatura ambiente, hasta el momento de la distribucion

Antes de la distrbucién, la muestra fue evaluada en cuanto a la
homogeneidad, en el laboratorio quimico del CITA, siguiendo el procedimiento
descrito en "The International Harmonised Protocol for the Proficiency Testing of
Chemical Analytical Laboratories.

Resultados:

Los resultados de los trece (92.9%) laboratorios que cumplieron con los dos
meses de tiempo de entrega establecidos, se presentan en los cuadros XXIl y
XXl

En el cuadro XXIl se exponen los valores asignados (X) para humedad y
grasa; los valores individuales con el codigo de cada laboratorio y el valor Z
obtenido de cada participante.

En el cuadro XXIll se presentan de igual forma, ios resultados de nitrégeno y
cenizas.

PRIDAA no decide la competencia del laboratorio participante; ésta
Interpretacién la asume cada laboratono segin el crterio de desempeno

establecido por PRIDAA.
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Estadistica

Para cada laboratorio y cada determinacién, se calcularon los valores Z de
acuerdo con las referencias 2 y 3 utilizadas por PRIDAA y cuyo procedimiento
esta descrito en la seccion Il de Metodologia, del presente estudio.

Los valores utilizados para el calculo del valor Z, en cada caso, se presentan
en el cuadro XXIV. El criterio de desempefio del laboratorio es el descrito en el

protocolo de operacion de PRIDAA (1).

Referencias utiizadas por PRIDAA:

(1) PRIDAA. 1998. "Protocolo de operacién y anahsis de los datos", San
José, Costa Rica

(2) IUPAC/ISO/AOAC 1993. "The International Harmonised Protocol for the
Proficiency Testing of (Chemical) Analytical Laboratories"., J of AOAC Int.
76(4), 926-940.

(3} Instituto Argentino de Normalizacion (IRAM). 1997. "Ensayos de aptitud
por comparaciones interlaboratorio Parte 1: Desarrollo y funcionamiento
de programas de ensayos de aptitud". Norma IRAM 305-1:1997 (version
en eospanol de la Guia ISO/IEC 43-1 1996, traducida por el IRAM),
Buenos Aires, Argentina.

(4) Horwitz, W., 1982, "Evaluation of analyhcal methods used for regulation
of good and drugs" Anal Chem , 54(1), 678 -76" .



Cuadro XXIl. PRIDAA: ANALISIS DE COMPONENTES
NUTRICIONALES. RONDA 2. LECHE EN POLVO

INTEGRA.
Componente Humedad Grasa
g/100g X =3.30 X = 26.81
laboratorio resultado valor Z resultado Valor Z
001 3.02 -1.3 26 2 09
002 2.89 -1.9 28.7 2.9
003 245 -3.9 30.0 49
004 3.2 0.4 27.2 0.6
005 1.66 7.4 29.1 3.5
006 429 4.5 25.2 -2.5
006a 3.5 0.9 — -
007 37 1.8 o ---
008 2.6 -3.2 22.6 -6 4
009 4.22 42 23.9 -4.5
010 3.38 0.4 ---
011 18.0 -13.5
012 2.79 2.3 27.3 0.7
013 3.99 1.1 28.0 1.8

Cuadro XXill. PRIDAA: ANALISIS DE COMPONENTES
NUTRICIONALES. RONDA 2. LECHE EN POLVO

INTEGRA.
Componente Nitrégeno Cenizas
g/100g X = 4.02 X=5.74
laboratorio resultado valor Z resultado Valor Z
001 4.07 04 558 -0.9
001a 407 04
002 412 0.8 8.71 0.1
003 3.84 -14 5 81 0.4
004 4.0 -0.1 ---
005 3.93 -0.7 5.86 07
006 3.72 -2.3 5.79 0.3
007 4.00 -0.1 5.68 -0.3
008 3.9 -0.6 5.8 0.4
009 4.02 0.0 5.67 -0.4
010 4.00 -0.1 557 -0.9
011 4 44 3.2 5.77 0.2
012 412 0.8 583 0.5
013 4.00 -0.1 577 02

185




Cuadro XXIV. PRIDAA: Andlisis de componentes nutricionales.
Ronda2.
Valores de los Parametros Utilizados en los Calculos

Leche en Polvo.

HUMEDAD -
X =|3 2992 media de resultados de los participantes, n = 12
%RSDp = |6.68 calculado como 2 veces el %RSDg de Horwitz (4)
o =|0.221 calculado como se describi6 en 4.
GRASA : ,
X =|26.8125 [media de resultados de los participantes, n = 10
%RSDg =|2.438 calculado con la ecuacion de Horwitz (4)
=|0.654 calculado como se describib en 4.
NITROGENO ,
X =/4.0184 media de resultados de los participantes, n = 14
%RSDg =|3.244 calculado con la ecuacion de Horwitz (4)
0=(0.130 calculado como se describié en 4.
CENIZAS _
=|5.7362 media de resultados de los participantes, n= 12
%RSDR = |3 075 calculado con la ecuacion de Horwitz (4)
o=|0.176 calculado como se describio en 4,
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Fig. 11. Valores Z obtenidos para el anélisis de humedad
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Fig. 12. Valores Z obtenidos para el andlisis de grasa
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Fig. 13. Valores Z obtenidos para el andlisis del nitrégeno
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Fig. 14. Valores Z obtenidos para el anilisis de cenizas

30
20

10

) =T T | ]
- :

A0 1] R

20

-30

Laboratorio N°

188



189

informe N°2 - Coordinadora de PRIDAA. Ronda N°2 - 19 - Mayo De 1999.

Informe de Comentarios de la Reunion de los Participantes de la Ronda 2
a Universidad de Costa Rica.
a Centro Nacional de Ciencia y Tecnologia de Alimentos - CITA
a PRIDAA - CR - Latinfoods.

Analisis humedad, grasa, proteina (nitrdgeno), cenizas en leche en polvo.

Los comentarios y aportes de la reunion, estan dingidos a superar la calidad

de los resultados analiticos, actualizar los métodos y también, mejorar las

condictones de realizacidn de estas rondas. Al ser pocos participantes en

cada Ronda, el desempeno de cada uno puede afectar la comparacion.

Cuadro XXV. RESUMEN COMENTARIOS FINALES RONDA 2 -

PRIDAA.
ANALISIS OBSERVACIONES ACCIONES CORRECTIVAS
Humedad |Gran dispersion de los resultados. Revision periéd'lca del estado

del desecador/desecante.
Control de las temperaturas
de las estufas
Mantenimento adecuado de
las estufas (buen cierre).
Manipulacién correcta de la
muestra antes del analisis
(muestra muy seca, con
facihdad de humedecerse).
Verificacion del estado de las

capsulas.




OBSERVACIONES

ACCIONES CORRECTIVAS

Grasa

Nitrégeno

Cenizas

Gran dispersion de los resultados
a Roese Gottlieb presenta alta
variabilidad entre participantes.
o Método hidrolisis acida
(Babcock y Gerber) menos
variabihdad

Rondas 1 y 2 demuestran que el
método Kjeldahl es el que la
mayoria usa y es muy robusto (a
pesar de las muchas varaciones
al método los resultados son
comparables).

Segun los resultados Ronda 1y 2
el método empleado por todos es
muy robusto.

o Estudiar las etapas del
método que pueda estar
aportando la vanabilidad.

a Recopilar informacién mas
exhaustiva sobre los
métodos empleados, para
sacar algunas conclusiones
respecto a la robustez.
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@) Auditoria Interna y Revision del Sistema de Calidad.

La Guia ISO/IEC 25 establece que el laboratorio debera implantar un sistema
de calidad apropiado al tipo, alcance y volumen de sus actividades, el cual sera
revisado sistematica y periddicamente, para asegurarse de que cumpla con las
necesidades del laboratorio y los requisitos de las normas de calidad.

El Laboratorio realizara auditorias internas para garantizar que se esta
cumpliendo con los requisitos del sistema de calidad

Estos dos aspectos son importantisimos en el funcionamiento de un sistema
de caldad

Definiciones:

Auditoria de Calidad: Examen sistematico e independiente, para determinar

s| las actividades y los resultados, relacionados y derivados de la calidad, se
desarrollan de acuerdo con los programas preestablecidos, y si estos
programas estan implantados y son adecuados para alcanzar los objetivos
fiiados (COPANIT, 1995).

Revision Sistema de Calidad. Evaluacién formal por parte de la Direccién del
L.aboratorio de la situacién y adecuacion del sistema de calidad a la politica
de calidad y a nuevos objetivos, debido a cambios en las circunstancias.

(COPANIT, 1995).
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Auditoria Interna.

La Auditoria Interna es una herramienta valiosa que permite descubrir donde
esté fallando el sistema y poder emprender las acciones correctivas para que el
Sistema de Calidad sea mas operativo y eficaz.

Objetivos de las Auditorias.

5 Determinar el cumplimiento de lo siguiente:

0 Si los objetivos de la Administracion Superior definidos en el Sistema
de Calidad son alcanzados.

0 Si todo el personal, en todos los niveles, esta ejecutando sus
obligaciones y responsabilidades de forma satisfactona.

0 Los procedimientos detallados en el Sistema de Cahdad {Manual de
Calidad y procedimientos) son seguidos.

0 Planificar y realizar las auditorias, para revelar su conformidad con los
requisitos de calidad y sirvan para verificar la habilidad e integridad de la
gerencia y el personal en todos los niveles

Las Auditorias Internas se realizan de acuerdo con el procedimiento escrito,
establecido en el Manual de Calidad que tiene como referencia, la Norma I1SO
10011 - Partes 1,2,3 Guia 6 - ENAC - 01 y el Documento de INMETRO -BRASIL
sobre Auditorias de Calidad y Revision del Sistema de Calidad en 1Laboratorios
de Ensayo o Calibracion.

El programa presentado en el cuadro XXVI esta disenado para que todos los

elementos del Sistema de Calidad sean auditados en el transcurso de un ano.
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El Director de Calidad determinara el alcance, extension y tipo de auditoria
que se va a realizar. Ademas, el Director de Calidad es el responsable de que
las auditorias se lleven a cabo de acuerdo con el plan preestablecido,
asegurando que todos los aspectos de la Norma estén cubiertos.

Los auditores deben ser personas independientes del area auditada,
adecuadamente entrenados, y con la autondad suficiente que les permita
cumplir con su mision.

Este programa incluye Auditorias Honizontales y Verticales.

O Auditoria Horizontal: Incluye un examen detallado de cada uno de los

elementos del Sistema de Calidad.

O Auditoria Vertical: Se selecciona, al azar, un niimero representativo de

ensayos o calibraciones realizadas recientemente en el laboratorio.

Se pueden presentar Auditorias no programadas a causa de reclamos,
confirmar acciones correctivas, o por la deteccién de resultados andmalos.

El Informe de Auditoria se enviara a la Direccion de IEA y debera contemplar
la accion correctiva, plazo para la implantacién y los responsables de estas
audritorias.

Los registros de las auditorias deben ser conservados en un periodo de cinco

(5) anos.



Cuadro XXVI. PROGRAMA DE AUDITORIA.

LABORATORIO DE ALIMENTOS DEL IEA
PROGRAMA DE AUDITORIAS PARA EL ANO 2001
5 REFEREN:-
EA CIA i
AUDITADA \SONEC Enero | Febrero | Marzo | Abill Maoyo Junle | Julio | Agoste | Sept | Oetubre | Nov | Dic
Guia 25 ] e .
Organizacién 41 Q [@]
) _ 42
SCy 51 181 comp [&]
Revision A MUTA
56
Personal 61 Q
a
63
Instajacién y T Q
Ambiente a
7.6
Equipos y 81 ‘ [#]
Materiales de a
Referencia B4
Callbracién 91 [¢]
a
9.7 L
Métodos 101 1471 COMP (@]
Cal /Ensayo a MUTA
10.8
Muestras 111 [0] I O
a
114
" Registros 121 181 ComP o]
a MUTA
12.2
Informes 134 Q [@]
a
13 | gl e
ubcontratos 141 Q
a
14.2
Serviclos de 151 []
Apoyo a
o= 183
Reclamos 161 Q
a
162
Muestreo* ENAC- [#]
05 "
Sistemmas de | G. EN Q
Gestion * 05
Informéticos .

*Estas actividades deben ser incluidas en el programa de auditorias de acuerdo

con lo que se va a auditar.
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Nota:
0 Este programa ha sido preparado para concluir en diciembre de cada ano
y debera ser revisado en esa fecha.
@ Existen areas que pueden tener que auchtarse mas de una vez al ano, por
su importancia o0 por una necestdad que surja
O Para reflejar los avances del programa, se deben marcar las casillas con
las iniciales del Auditor, la fecha en que se realizd y con las

observaciones sobre las conformidades o no conformidades.

O = Indica auditoria programada en el mes y en €l area que indique la casilla
marcada
COMP. = Indica una auditoria de comprobacién para verificar que las no

conformidades, detectadas en previas auditorias, han sido corregidas.
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REVISIONES DEL SISTEMA DE CALIDAD

Las revisiones del Sistema de Calidad son dirrigidas por el Director del
Laboratorio, con la participacién de todos los responsables en el diseno e
implementacion del Sistema de Calidad y de la toma de decisiones que resulta
de las desviaciones encontradas en las auditorias internas.

Estas revisiones deben realizarse en forma sistematica de acuerdo con un

procedimiento establecido y, por lo menos, una vez al ano.

Obijetivos:

O Asegurar la implementacion y eficacia del sistema y que se introduzcan
los cambios © modificaciones necesarias.

O Detectar los cambios que puedan derivarse de las auditorias internas o
externas, reclamaciones de los clientes, wisitas de segumiento o
reevaluacion de acreditacion, por parte del organismo de acreditacion.

O Establecer los cambios que aseguren que los acuerdos sobre calidad
siguen satisfaciendo las necesidades del laboratorio y estan acorde con la
Norma.

Las rewvisiones deberan documentarse en actas de reuniones con las
acciones por tomar, los responsables y los plazos. Es necesario que estos
registros estén disponibles y se conserven durante 5 anos.

En las reuniones de rewision se deberd incluir en el Orden del Dia, los

siguientes temas.
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Asuntos pendientes de revisiones anteriores.

Informes de las visitas de seguimiento o renovacion que haya realizado el
Organismo de Acreditacion.

Informes de Auditorias llevados a cabo por los clientes u otras
organizaciones (Ejemplo: Informe de la visita realizada por los Auditores
de la OPS/OMS al |EA.)

Resultados de las Auditorias Internas que se hayan realizado desde la
revision anterior.

Resultados de la participacion del Laboratorio en el Programa de Rondas
Interlaboratorios PRIDAA o la necesidad de participar en otra area de
analisis

Resultado del Programa Interno de Control de Calidad .

Reclamaciones de los clientes.

Necesidad de cambios en el sistema (Incluyendo el Manual de Calidad).
Programa de implementacion de los cambios del sistema que se hayan
decidido

Idoneidad del Recurso Humano y los equipos existentes.

Formacidn de nuevo personal y actualizacion del existente.



VL. CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES
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Conclusiones .

a) El esfuerzo investigativo que realizamos, representa un avance en el
proceso de acreditacion y un aporte valioso en el mejoramiento de la imagen
Interna y externa del 1IEA, al asegurar la calidad, segundad y credibiidad de
su trabajo analitico, ademas de ser un modelo a segur por otros
laboratorios

b) Los parametros analiticos de competencia, resultantes del Programa Interno
de Control de Calidad (ensayos intralaboratoriales) para los analisis de
proteinas, mantienen un nivel aceptable de comparacion, en cuanto a
Precision y Exactitud para los equipes, métodos y analistas.

¢) El Programa de Control de Calidad Externo revelé resultados satisfactorios
en todos sus parametros |Z| = 2, incrementando la confianza en nuestras
mediciones; demostrando que nuestros resultados y metodos utiizados son
comparables con laboratorios de otros paises lo que nos da fuerza para
nuestra acreditacion

d) Con los resultados de los ensayos intralaboratorio e interlaboratorios, quedo
demostrado que el desempeno del Laboratorio de Almentos ha sido
satisfactorio para los analisis de nutrientes de leche en polvoe. humedad,
cenizas, grasas y proteinas.

e) La implementacion del Programa de Aseguramiento o Garantia de Calidad,
representa una guia permanente para su personal y contribuye a mejorar el

funcionamiento del laboratonio al permitirnas: conocer el nivel de aceptacion
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de nuestros resultados, asegurar la validez de nuestros métodos analiticos,
elevar la moral de los analistas, identificar los origenes de vanacion para
implementar acciones correctivas y establecer practicas de mejoramiento

continuo.

f) Con los buenos resultados de este estudio, se mejora la atencion del cliente

y se promueve la cultura de calidad dentro y fuera del IEA.

g) Como producto del esfuerzo realizado durante el proceso de

implementacion del Programa de Aseguramiento de la Calidad y la
autoevaluacion de acuerdo con los requisitos ISO/IEC 25, obtuvimos
resultados superiores en el informe que presentaron los auditores de la

OPS/OMS en visita realizada al |IEA.

h) La documentacion y registros que se han elaborado en el desarrollo de este

trabajo constituyen otro logro importante en calidad, porque éstos son la
clave para el buen aseguramiento y la acredtacion.

Con la elaboracion de este trabajo investigativo se fortalece el Proceso de
Evaluacién y Acreditacién que se realiza en la Universidad de Panama,
como parte del Sistema Centroamericano de Evaluacidn y Acreditacion de la
Educacion Supenor (SICEVAES), en su mision de superar la calidad de los
servicios que se ofrecen en la Universidad de Panama.

La Evalvacion final, con los "Requistos Generales", contiene no
conformidades en los aspectos de organizacion, administracion vy
optimizacion del drea de trabajo; correspondiéndole al iEA el seguimiento

de las acciones correctivas que garanticen el fin de este trabajo: la
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acreditacion y la obligacion constitucional que tiene el Estado panameno de
velar por la proteccion del consumidor y el mejoramiento de la salud de la

poblacién panamena.



2. Recomendaciones.

a) Lograr los mecanismos administrativos y financieros que permitan al
Laboratorio de Alimentos, adoptar con la rapidez requerida, las acciones
correctivas y de mejoras propuestas que garanticen su competencia para
obtener su acreditacion

b) Gestionar ante el Consejo Nacional de Acreditacitén del Ministerio de
Comercio e Industnas, la solicttud formal de la Universidad de Panama, para
la acreditacion del Laboratorio de Alimentos en los anélisis de humedad,
cenizas, grasas y proteinas de leche en polvo.

c) Divulgar el valor "Confianza" generado en los resultados de los ensayos
intra-interlaboratorios, con el proposito de incrementar la credibiidad interna
y externa de nuestro desempeno analitico, fortaleciendo el Sistema de
Registro y Control Sanitario de Alimentos en nuestro pais

d) Contmuar con el Programa de Aseguramiento o Garantia de Calidad
propuesto para mantener la calidad de sus servicios analiticos e incrementar
Su competencia técnica y acreditacion a otros servicios de andlisis de
alimentos.

e) Adecuar la estructura orgamzativa del |IEA, a los Sistemas de Calidad de las
Normas ISO y adoptar la aplicacion de los requisitos de competencia de ia
ISO/IEC 25 para todos los laboratonos del Instituto, con el objetivo de
trabajar juntos para convertir al |[EA en un Laboratorio Nacional de

Referencia en todos los servicios que se ofrecen.
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ANEXO 1

Cuestionario de Informacion del Laboratorio de Alimentos

. Nombre de la Institucién Solicitante:

Universidad de Panama - Instituto Especializado de Analisis
Clase de Institucién:
Estatal

. Domicilio:

Ciudad Universitarnia Octavio Méndez Pereira. Edificio del IEA -
Urbanizacion El Cangrejo - Ciudad de Panama - Republica de Panama.
Teléfono. 223-6451 263-6133 ext. 288
Fax: 269-8880
E-mail: ieal @ancon.up.ac.pa
|ea2@ancon.up.ac.pa
Nombre y Cargo del Representante Autorizado:
Doctor Jerénimo Averza - Director del IEA
Nombre del Laboratorio en Estudio.
Laboratorio de Alimentos de la Seccién de Aimentos y Bebidas del |EA.
Domicilio:
Cudad Universitana Octavio Méndez Pererra - Edificio del IEA - 2° Alto -
Laboratono N°303.
Nombre y Cargo del Representante Autorizado.
Ing. Maria Virginia T. de Arjona
Analista V y Jefa de la Seccién de Analisis de Alimentos y Bebidas del
IEA.
Teléfono: 263-6133 ext. 307
Marco Legal:
Universidad de Panaméa' Resolucion N°4-85 del 27 de febrero de 1985
del Consejo Académico.
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Ministerio de Salud
Ley 66 del Codigo Sanitario 1947.

-

-

Decreto 524 del 7 noviembre 1961
Decreto 93 del 16 febrero de 1962
Decreto 256 del 13 junio de 1962
Decreto 1195 de 3 diciembre de 1992

9. Presupuesto y Fuentes de Financiamiento:

Aportes de las partidas asignadas en el Presupuesto de la
Universidad de Panama.

Donaciones de particulares y de organismos nacionales e
internacionales.

Ingresos por servicios de autogestion.

10. Servicios que se ofrecen:

Actividades de' analisis, investigacion, asesoria, capacitacion,
normalizacidn, acreditacion, consultoria y docencia.

Andlisis: Realizacién de los andlisis fisicos quimicos a loa
productos alimenticios procesados y semi-procesados (evaluacion
nutricional, composicion quimica y aditivos)

11. Tipos de Analisis y Productos del estudio para una acreditacion.

Producto Andlisis Métodos AOAC 1995
Leche en Polvo Humedad 927 05
Cenizas 930.30
Grasas 932.06
Proteina 930.29 y
Tecator
12. Namero de Muestras analizadas en los ultimos 2 anos.
Ano N° de Muestras
1998 644
1999 647

Promedio Anual = 646



Promedio Mensual = 54
13.Costo y Cobro de los Analisis. Uso de los dineros:
= Costo segun Tanfa Especial de Alimentos del IEA.
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* Cobros en la Caja General de la Universidad de Panama.

* Uso segun el presupuesto globalizado asignado al tEA por la

Universidad de Panama para Salanos y Servicios Basicos
14. Relacion del Personal Técnico del Laboratorio.

NOMBRE TITULO FUNCION O INICIO | TIEMPO
CARGO

Nora Plizet Secundana » Ayudante de | 1-12-77 | 22 anos

1er. Aho Laboratorio |l 1 mes
José de los Licenciado en | » Analsta | 31-10-95 | 4 anos
Santos Pimentel Quimica 1 mes
Leticia de Nunez Licenciada en |» Analstall 05-04-86 | 13 anos

Quimica 8 meses
Maria Virginia T. Ingeniera » Analista V 03-01-72 | 28 anos
de Arjona Quimica. » Jefade

Estudios Seccidon

completos de Almentos y

Maestria en Bebidas

Salud Publica

15. Capacitacion y Seleccion del Personal.

¢ Seminanios y Cursos en la
especialidad

» Los ofrecidos por Organismos
Internacionales, Instituciones

gubernamentales (Universidad de Panama,
Mici, Minsa) y empresas particulares

¢ Sistema de Evaluacion del | »

Personal

Sistema de Evaluacién de la Universidad
de Panama para el personal administrativo.
Direccion de Personal

¢ Registro de la
Capacitacion y de las
hojas de vida del personal

» Seccidon Administrativa del IEA Despacho
de la Direccion.

¢ Sistema de Seleccion del | »

Personal

Direccién de Personal - Universidad de
Panama

16. Equipo de Laboratorio.

* Equipo utihzado para los anélisis del estudio®

1 Hornos
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2. Extractor de Grasa
> Roese Gotlieb
» Soxhlet
3. Mufla
4. Kjeldahl
» Tecator
» Labconco
= Equipo de medicion:
» Balanzas analitica (0.0001g - 200g).
» Balanza analitica (0 1g - 3000g).
* Programa de Calibracion para equipo de Medicion:
» Por aprobacion con la Universidad Tecnologica (se cuenta con
Registros de Calibracion de 1995).
* Inventario del Equipo y Reactivo:
» Lista disponible del equipo y Reactivos del Laboratorio.
» Programa de Control y Calibracién de todo el Equipo de Laboratorio.
» Documentado en el Programa de Control de Calidad Interno.
Ejecutado en forma parcial.
17. Sistema de Aseguramiento de la Calidad.
a). Programa de Acreditamiento o Garantia de Calidad.
» Control de Caldad Interno
» Control de Calidad Externo
b). Participacion en estudios Interlaboratonales:
* Programa PRIDAA con la Universidad de Costa Rica.
¢) Programa de Audttoria de Calidad Interno: Disenado y por
implementar. Evaluacion de este estudio es una pre-auditoria.
18. Documentacion Sisterna de Calidad.
a). Manual de Caldad:
Falta adjuntar & lo documentado en el Programa Control de
Calidad Interno: Registros y Procedimientos Operativos.
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b). Manual de Procedimiento de Andlisis fisico-quimicos para el
Laboratonio de Alimentos
c). Manuales de Operaci6n y Mantenimiento del equipo.
d) Inventario de equipo, Reactivo, Matenales de Referencia y Cristaleria.
e) Reglamento Interno del IEA.
= Organigrama (Seccion Control de Calidad Interno sin operar
* Reglamento Interno de Seguridad (No se estan cumphendo con
todas las normas establecidas)
e). Registros:
= Carta de Control Equipo Kjeldahl de Proteinas.
= Pruebas de Competencia
* Control de Calidad Interno
* Ensayos Interlaboratorial
* Libros de los Informes de Analisis de cada analista.
19. Condiciones Ambientales del Laboratorio.

Temperatura * 26°C promedio

Humedad * Regular

Vibraciones * Alto

Ruido * Alto

Control del Polvo * No hay

Luz solar Alto en las mananas (no hay cortinas)

* Depende del encendido del aire de ventana.
20.Planes de Proyeccién de los Servicios.

a. Analisis de Azucares y alcohol por HPLC con detector del indice de
Refraccion.

b. Ampliar acreditacion a otros tipos de analisis y productos.



ANEXO 2

QCNOLOG, UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PANAMA
V-4 CENTRO EXPERIMENTAL DE INGENIERIA

LABORATORIO DE METROLOGIA

Panamé 9 de septiembre de 1999}

Masas clase F2 y My e Un afio
Balanzas clase fina (il) o Un ano
Volumen (recipientes de vidrio)-—— Tres (3) aftos
Termémetros (mercurio en vidrio)-- Tres (3) afios




UNIVERSIDAD TECNOLOGICA DE PANAMA
CENTRO EXPERIMENTAL DE INGENIERIA

LABORATORIO DE METROLOGIA

Propuesta de calibracidén para el Instituto Especializado de Analisis (IEA)

Servicio Rango Norma y/o procedimiento Incertidumbre

Masa
Clase F2 1mg - 50 kg OIML R 111 0,002mg a 250mg
Clase M, 1 mg - 500 kg OIML R 111 0,2mg a 50g

Balanzas
Clase fina (il) < 100 kg OIMLR 76 1mg a 100mg

Volumen
Calibracion de Smia2l método gravimétnco 0,02 mla 0,4ml

Recipientes de
Vidnos

Termémetro -25°C a 560°C COPANIT 299 0,04°C a 1,5°C




