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Se modifica el criterio de peso

Obsoleto |  2022-07-25 constante. —Se actualiza | pop | Appp | yELp
metodologia segun
acreditacion.
Se actualizan las referencias
bibliograficas a las establecidas
en el certificado de acreditacion

Obsoleto 2023-05-11 del laboratorio. Se ajustan las DPP APPP DPP
directrices para la determinacion
en leches a lo establecido en la
referencia [8]

Obsoleto |  2025-05-20 Se adiciona la matriz alimento | ycvia | appp | JOZA
para animal.

Vigente |  2026-03-19 se ajusta control de calidad | oy | app | DPP
analitico.
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1. OBJETIVO Y ALCANCE.

1.1 Objetivo.

Describir los pasos para realizar el ensayo analisis de humedad de acuerdo con las
directrices establecidas en los métodos de referencia AOAC 935.29 [2], AOAC 934.06 [6],
AOAC 925.40[7], AOAC 990.20 [8], AOAC 945.15[3], NTC 4888:2000 [9], ISO 6496:1999 [10]

y los requisitos establecidos por la norma ISO/IEC 17025:2017 [1].

1.2 Alcance.
Prueba o Norma o método Técnicao Rango de
ensayo de referencia Método medicion
Humedad en AOAC 935.29 227 Ed. 2023
Malta
Humedad en AOAC 945.15 22" Ed. 2023
Cereales
Humedad en AOAC 925.40 22 Ed. 2023 Gravimétrico 1,0% - 90%
frutos secos
Humedad en
productos AOAC 990.20 22M Ed. 2023
lacteos
Humedad en AOAC 925.40 22M Ed. 2023
nueces
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Humedad en 1SO 64961999

Alimentos para

animales NTC 4888:2000

Este método se aplica a las siguientes matrices:
- Cerealesy productos derivados.
- Bebidas
- Alimentos
- Nueces y productos de nueces.
- Frutasy productos frutales secos.
- Leche productos lacteos
- Material vegetal de cannabis
- Alimento Animal

2 DEFINICIONES Y NOTACIONES.
2.1 Definiciones.

Calibracion [4].

Operacion que, bajo condiciones especificadas, en un primer paso, establece una relacién
entre los valores de las magnitudes con su incertidumbre de medicién provista por
patrones de medicién y las indicaciones correspondientes con incertidumbres de
medicién asociadas y, en segundo paso, usa esta informacion para establecer unarelacion
para obtener un resultado de medicion de una indicacion.

Contenido de Humedad [3]
Pérdida en masa de un producto bajo condiciones preestablecidas de secado.

2.2 Notaciones.
Para propositos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:

“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“Servicios”: para referir a los servicios de ensayo que el Laboratorio ofrece.

“jtem”: se refiere a los objetos o materiales bajo ensayo.
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3 REFERENCIAS.

[1] ISO/IEC 17025:2017 General requirements for the competence of testing and
calibration laboratories / Requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y de calibracion.

[2] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 935.29.

[3] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 945.15.

[4] VIM: 2012, International vocabulary of metrology -- Basic and general concepts and
associated terms.

[6] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed. AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 934.06.

[7] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 9.25.40.

[8] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 990.20.

[9] NTC 4888:2000 Alimentos para animales. Determinacion del contenido de humedad y
materia volatil / Animal feeding stuffs. Determination of moisture and other volatile
matter content. Bogota: Instituto Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion
(ICONTEC), 2000.

[10] ISO 6496:1999 International Organization for Standardization. (2023). Determination
of moisture and other volatile matter content /determinacién del contenido de
humedad y otras materias volatiles
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4 DESARROLLO

Para realizar el ensayo se utilizan los siguientes equipos y componentes clave:

Equipos

Estufa de secado cuyo indicador tenga una resolucién de 0,1 °C y una estabilidad de +0,5° C

Balanza analitica con resolucion de 0,1 mg

Desecador (con deshidratante adecuado (salico gel con indicador, 6xido de calcio o equivalente).

Cajas de pesaje (en vidrio) aprox. 50 mm de didmetro

4.1 CONDICIONES GENERALES
4.1.1 Revision general.

Al recibirse la muestra en el Laboratorio, ésta es inspeccionada con el fin de verificar que
las condiciones de cantidad, empaque y preservacion se mantienen, conforme lo indicado
en el procedimiento PROC-TC-008 “Procedimiento de aseguramiento de integridad de los
items bajo servicio”.

Antes de iniciar el analisis, se debe verificar que se cuenta con minimo 10 gramos de
muestra para realizar este analisis.

En caso de que la muestra no presente alguna de estas condiciones, realizar la
observacion en el FOR-TC- 039 “Formato para el registro de datos primarios para el ensayo
de humedad”, e informar de inmediato al lider comercial a través del Coordinador técnico.

4.1.2 Estabilizacion.

Los items de ensayo, patrones y controles de calidad deben atemperarse con suficiente
antelacion de tal manera que se encuentren en equilibrio térmico con el ambiente en el
cual se ejecutaran los ensayos.

La balanza analitica y otros equipos electronicos que realicen mediciones de alguna
magnitud correspondiente a condiciones de influencia en la ejecucion del ensayo deben
encenderse por lo menos media hora antes de su uso. Asi mismo, deben verificarse los
equipos, de acuerdo con lo establecido en el numeral 4.1.3

Ademas, debe ajustarse la estufa de secado a 104°C teniendo en cuenta los factores de
correccion obtenidos del certificado de la ultima calibracidn e inspeccionar el estado y
cantidad de la sélica dispuesta al interior del desecador. Si la sélica presenta humedad,
secarlaa 104°C por 12 horas.
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4.1.3 Verificacién de equipos.

Antes de iniciar el ensayo, debe verificarse que el estado de funcionamiento de los
equipos sea adecuado. Esto puede llevarse a cabo revisando que cuenten con la etiqueta
de mantenimiento vigente y que estos no tengan alguna etiqueta que lo identifique
como “Fuera de servicio”. Ademas, en el caso en el cual se lleve el control de uso, deben
registrarse los ultimos registros consignados en el formato FOR-TC-017, con el proposito
de verificar que no se han registrado fallas en el funcionamiento. Si algin equipo es
utilizado para la medicion de alguna magnitud de influencia en el ensayo, este debe estar
calibrado. Por tanto, se debe verificar la etiqueta de calibracion adherida a este, y
comprobar que se encuentre vigente.

Asi mismo, debe verificarse que se haya realizado y registrado la verificacion diaria de la
balanza analitica en el formato FOR-TC-005

Ademas de lo anterior, debe verificarse la fecha de expiracion de los patrones, materiales
de referencia y controles de calidad empleados en el ensayo con el fin de evitar el uso de
materiales vencidos.

4.1.4 Manejo de la muestra.

Durante el almacenamiento y ensayo de la muestra, esta debe permanecer
herméticamente cerrada, con el fin de no alterar la humedad original que contiene la
muestra durante estas actividades. La identificacibn, manejo, transporte,
almacenamiento y descarte de la muestra, deben realizarse de acuerdo con 0s
lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-008 Procedimiento de
aseguramiento de integridad de las muestras bajo servicio.

Si la muestra es liquida, mezclar hasta homogeneidad aparente mediante agitacién
magnética, y con la ayuda de un gotero o una pipeta tomar la cantidad necesaria de
muestra, mientras se continda con la agitacion.

Si la muestra es sélida, moler o triturar en su totalidad hasta homogeneidad aparente, y
realizar un cuarteo atendiendo los siguientes pasos:

e Colocar la muestra previamente homogeneizada sobre una superficie lisa, limpia y
seca, donde no existan corrientes de aire fuertes.

e Limpiar los instrumentos a utilizar (espatula o cuchara).

e Mezclar la muestra echando repetidas veces el material de los bordes hacia el centro.

e Juntar todo el material dandole forma circular con espesor uniforme.
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¢ Dividir el material en cuatro sectores iguales.

e Eliminar los sectores opuestos quedando la masa del material reducida a la mitad.

e Mezclar los dos sectores restantes echando repetidas veces el material de los bordes
hacia el centro.

4.1.5 Medidas de seguridad.

Durante el andlisis tener en cuenta que se debe seguir el procedimiento aqui descrito sin
modificar u omitir ningin paso.

Tener en cuenta las instrucciones dadas en el reglamento interno de trabajo PROC-GC-
015 Reglamento Interno AOXLAB S.A.S, capitulo XIII.

4.2 INSTRUCCIONES DE ENSAYO.

El ensayo del item se realiza de la siguiente manera:

e Colocar una caja Petri destapada (base y tapa) a secar durante al menos 1 hora en
la estufaa 103 °C - 104 °C.

e Trasladar la caja Petri tapada al desecador y dejar durante 15 minutos
aproximadamente. Pesar la caja de Petri sin tapa y registrar el peso (M).

e Enlabalanza tarar el peso de la caja de Petri.

e Pesar 5 g de muestra* dentro de la caja de Petri y registrar el peso de la muestra
(Mo).

e Colocar la caja de Petri destapada que contiene la muestray la tapa en la estufa a
103 °C - 104 °C durante 3 horas. Registrar la hora en que ingresan las muestras a la
estufa. Mantenga la ventilacion de la estufa abiertos y no abra la puerta durante
las 3 horas de secado.

Nota: Durante la ejecucion de este ensayo, la estufa debe emplearse Unica y
exclusivamente para este ensayo y no para otras actividades, tales como el secado de
material. Para esto, debe colocarse un letrero 0 marcacién que indigue que hay
muestras em proceso de ensayo.

e Tapar la caja de Petri con la muestra, sacarla de la estufa, registrar la hora en que
se retiran las muestras de la estufa. Enfriar en desecador aproximadamente por 15
minutos.
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Pesar la caja de Petri que contiene el material seco sin tapay registrar el peso (Ms).

Repetir el procedimiento de secado por una hora adicional, hasta que la pérdida
de peso entre dos medidas consecutivas no sea superior a 0,1 %. Registre el valor
del pesoy la hora finales del secado de cada una de las pesados.

(*) En el caso del material vegetal de cannabis, al ser este una sustancia controlada
la cantidad de muestra que entrega el cliente es muy limitada. Utilizar Gnicamente
un gramo. Para el caso de leche, deben emplearse 3 g, pipeteados a 38 °C £ 1°C

4.3 INFORME

Los resultados se analizan de la siguiente manera:

Los datos seran registrados en el formato FOR-TC- 039 “Formato para el registro de datos
primarios para el ensayo de humedad” la cual contiene la siguiente informacion.

FECHA N.©

Dénde:

M:: masa de la caja de pesaje, en gramos

M.: masa de la muestra, en gramos

Ms: masa de la capsula méas la muestra seca, en gramos (después de 3 horas de
secado)

M. masa de la capsula méas la muestra seca, en gramos (después de 4 horas de
secado)

Mn: masa de la capsula méas la muestra seca, en gramos (masa de la muestra
después de alcanzar peso constante), n significa el nUmero de horas que demoro
la muestra en llegar a peso constante

Estos resultados son registrados en el cuadro de mando de Excel del laboratorio para
analisis fisicoquimicos, SOFT-TC-021 “Cuadro de mando para el ensayo de Humedad en
alimentos”, en la ruta de acceso \laboratorio\REGISTROS\REGISTROS RT.

En el cuadro de mando de Excel estan programados:
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- Elalgoritmo de célculo de humedad, de la siguiente manera:

me~ M1 o0
m;

% Humedad =

El resultado promedio obtenido en el cuadro de mando y expresados con dos decimales
son ingresados por el analista en el software analitica en el modulo Resultados del area
fisicoquimica. El resultado final debe reportarse con aproximacion al 0,1 %

Ademas del resultado, debe consignarse los criterios de cumplimiento, CUMPLE / NO

CUMPLE basados en la normativa vigente si esta aplica.

4.4 CONTROL DE LA CALIDAD

El tipo, periodicidad y criterios de aceptacion para los resultados obtenidos de los ensayos
para el control de calidad se resumen en la tabla siguiente:

CONTROL PERIODICIDAD CRITERIO

Duplicado en dos muestras | Cada que se realiza el |La diferencia  relativa

del lote ensayo porcentual (RPD) obtenida
debe ser menor o igual al
5%

Participacion en | Anual Debe  obtenerse  una

Interlaboratorio (Rotacién calificacion satisfactoria en

de matriz) 0 la participacion.

alternativamente material

de referencia

**E| material de referencia seré utilizado si se encuentra disponible en el mercado. De
igual manera se puede realizar el analisis con muestras retenidas, como por ejemplo
pruebas interlaboratorio.

El seguimiento de los resultados obtenidos del control de calidad listado en la tabla
control debe realizarse y analizarse mediante el uso de cartas control, de acuerdo con los
lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-077.
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5 RESPONSABILIDADES.
5.1 Director técnico.

Asegurar la aplicacion del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.

Revisar y aprobar los informes técnicos una vez han sido revisados por el
coordinador técnico.

Asesorar y orientar los analistas en la resolucion de dudas e inconvenientes
surgidos durante el desarrollo de los ensayos.

Realizar o revisar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del método y autorizar las indicaciones a seguir.
Establecer los casos en los cuales se realiza la retencion de muestras.

5.2 Director de Calidad.

Asegurar la aplicacion del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.

Realizar y registrar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del método.

Revisar los resultados obtenidos del aseguramiento de calidad del método.
Archivar los registros técnicos relacionados con los ensayos.

5.3 Coordinador técnico

Asegurar la aplicacion del presente documento por el personal subordinado o
supervisado.

Revisar los resultados ingresados por el analista, haciendo seguimiento de la
trazabilidad del analisis (Cuadros de mando, formato de solicitud de servicio y
salvaguardia de muestras, formatos de datos primarios) antes de enviar el informe
final al director técnico.

Realizar la revision de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al director técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del
metodo.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del andlisis al lider de
calidad y al director técnico.

Informar los casos en los que se deben de retener las muestras.

Supervisar el cumplimiento de las actividades de aseguramiento de calidad.
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5.4 Analista.

Seguir todas las instrucciones establecidas en este procedimiento y en el
reglamento del laboratorio

Ingresar y entregar todos los resultados en los tiempos pactados.

Entregar formatos de datos primarios completamente diligenciados al
coordinador técnico

Realizar revision de datos primarios y calculos realizados en los cuadros de
mandos, informar al coordinador técnico en caso de observar alguna desviacion
en los resultados obtenidos teniendo en cuenta las cartas control.

Registrar los resultados de los ensayos de control de calidad y hacer el analisis de
tendencias de estos.

Realizar el andlisis de los resultados de control de calidad de acuerdo con el
procedimiento PROC-TC-077

Realizar la revisidon de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al coordinador técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo
del método.

Reportary registrar los trabajos no conformes derivados del anélisis al coordinador
técnico

Informar cualquier incidente que suceda durante la realizacién del método.
Revisar que los equipos usados en el desarrollo del método tengan
mantenimiento, calibracion y/o verificacion vigente, de acuerdo con el programa
de mantenimiento y calibracion.

6 FORMATOS RELACIONADOS.

SOFT-TC-021 “Cuadro de mando para el ensayo de Humedad en alimentos”
FOR-TC- 039 “Formato para el registro de datos primarios para el ensayo de humedad”.

7 ANEXOS

No Aplica
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