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1. OBJETIVO Y ALCANCE.
1.1 Objetivo.

Establecer la lista de caracteristicas de desempefio a evaluar, los respectivos
criterios de aceptacion y describir el disefio experimental para realizar la verificacion
del método analitico PROC — TC — 051 procedimiento de ensayo cenizas aplicado
el cual esta basado en los métodos de referencia AOAC 923.03 y 942.05.

El desempefio del método analitico sera evaluado sobre las siguientes matrices:

Aguas

Fruta elaborada
Cereal

Cacao y derivados
Harina
Azucares

Fruta elaborada
Bebidas
Lacteos

Granos

Grasa

Carne

Proteina vegetal
Fruta

Alimento animal
Leguminosas

La verificacion del procedimiento analitico se realizar4 atendiendo los requisitos
establecidos por la norma ISO/IEC 17025:2017.

1.2 Alcance.

Aplica para la verificacion del procedimiento analiico PROC - TC - 051
procedimiento de ensayo cenizas ejecutado sobre las matrices relacionadas en el
numeral 1.1

2. DEFINICIONES Y NOTACIONES.
2.1 Definiciones.

Para el presente documento aplicaran las definiciones establecidas en el humeral
2.1 del procedimiento PROC — TC- 012 [1]
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2.2 Notaciones.
Para propésitos 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 al elemento o material bajo ensayo.

3. REFERENCIAS.

[1] PROC - TC - 012. Procedimiento para la validacion o confirmacion de métodos
analiticos.

[2] PROC — TC — 051. Procedimiento de ensayo cenizas

4. DESCRIPCION DEL METODO A CONFIRMAR.

La determinacién gravimétrica de las cenizas en alimentos, se realiza calcinando
aproximadamente 2g de muestra en una mufla a 600 C. La calcinacién se detiene
cuando se alcanza el criterio de peso constante.

5. ESPECIFICACION DE LOS REQUISITOS DEL METODO A CONFIRMAR.

El método bajo verificacién debe cumplir los siguientes requisitos, a fin de que sea
considerado como apto o valido para el uso previsto:

El método debe ser aplicable a muestras de alimentos soélidas, semisélidas y
liquidas. Debe mostrar un adecuado desempefio en todo el rango de operacion

(0 — 100%)

6. DETERMINACION DE PARAMETROS O CARACTERISTICAS DE
CONFIRMACION.

6.1 CARACTERISITICAS DE DESEMPENO A EVALUAR

Como resultado del ejercicio de verificacion del procedimiento se debe evidenciar
que el procedimiento de ensayo de cenizas cumple con los siguientes parametros
de desempefio:

PARAMETRO CRITERIO UNIDADES
Exactitud* (Veracidad) E. R.% maximo 5% %
Precision - repetibilidad C. V. % maximo 4% %
Precision - reproducibilidad C. V. % maximo 5% %
Robustez ante el cambio de analista | Robusto
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* La exactitud se evaluara sobre materiales de referencia certificados disponibles en
el laboratorio para algunas matrices.

No tienen especial interés para AOXLAB S. A. S., la evaluacion de los limites de
deteccidn y cuantificacion, puesto que de acuerdo con el procedimiento PROC —TC
— 051, es posible variar el peso de la muestra para obtener una cantidad de cenizas
acorde con el rango de operacion de la balanza analitica.

6.2 DISENO EXPERIMENTAL

Los parametros son determinados de acuerdo a las siguientes instrucciones:

Se analizaran seis lotes de items de ensayo cada uno en un dia diferente. Los
primeros tres lotes seran analizados por el Lider de Laboratorio Ferney Ruiz y el
segundo por el analista John Franco.

Los lotes de analisis tendrdn la misma composicion, la cual se muestra a
continuacion:

Cod.
Muestra Muestra Matriz
1436-17 | Arandanos secos Lote: X 13:22D1 Fruta elaborada
1427-17 | Choco express con azucar Lote: 9900058935 Cacao y derivados
Galletas Dulces saborizadas Lote: L2017 14 M3
1432-17 17 093 05 Harina
1423-17 | Granola Lote: 7186082709 15:12 Azucares
Jugo de Manzana MOTT'S Lote: 071217 AH Fruta elaborada y
1425-17 12:49 bebida
Leche condensada azucarada semidescremada
1431-17 | Lote: 72240464 Lacteos
1430-17 | Leche en polvo entera Lote: 2127020002 Lacteos
1420-17 | Maiz Amarillo Retrillado Lote: 2903517 Granos
1419-17 | Margarina Vegetal con Canola Lote: 14 B43 Grasa
0083-18 | Pechugas sin piel marinadas FRIKO Lote LO02F | Carne
0073-18 | Proteina Vegetal Nutrilite Lote 61206V7A 16.28 | Proteina
Pulpa de Mango Congelada sin Azucar
1461-17 | adicionada Lote: 25117 Fruta
0081-18 | Purina DOGCHOW Cachorros Lote 73010476 4C | Alimento animal
1418-17 | Queso crema Lote: 2937023501 Lacteos
0076-17 | ZANAHORIA CARULLA LOTE 0201 Leguminosa
Evaluacién del limite
0082-18 | Sal de alta Pureza REFISAL Lote L70726/3131 superior
1436-17 | Arandanos secos Lote: X 13:22D1 Fruta elaborada
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La trazabilidad de las muestras utilizadas se encuentra en el software para manejo
de muestras de AOXLAB S. A. S.

Los equipos que se utilizara para la realizacion del ejercicio de verificacion son:

EQUIPO ID FUNCIONAMIENTO | CALIBRACION
Balanza Analitica 006 Si CUMPLE
Desecador citoglass 109 SI CUMPLE
Estufa Memmert 002 Si CUMPLE
Mufla Terrigeno 084 SI CUMPLE

El material con el cual se realizara el ejercicio de verificacion es el siguiente:

MATERIAL ID CANTIDAD ESTADO
SRM 3233 - Fortified Breakfast SRM 3233 60 g Material en
Cereal buenas
condiciones.

Los reactivos empleados para la preparacion de soluciones y estandares se
relacionan en la tabla siguiente:

REACTIVO MARCA LOTE VIGENCIA
N.A N.A N.A N.A

El procedimiento para llevar a cabo los célculos se documenta en PROC — TC — 012
Procedimiento de verificacién o validacion de métodos analiticos.

Los resultados obtenidos son registrados en el formato FOR-TC-047 Formato de
informe de confirmacion de método analitico.

7.  VERIFICACION DE  CUMPLIMIENTO DE PARAMETROS O
CARACTERISTICAS DE CONFIRMACION.

La verificacion de cumplimiento de los parametros o caracteristicas del método a
confirmar es realizada a través de una tabla comparativa entre los valores de los
requisitos a cumplir (numeral 6.1) y los valores obtenidos por la aplicacion del
método en cada matriz.

Utilizar el formato FOR-TC-016 Formato de informe de confirmacién de método
analitico.
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8. CONCLUSIONES DE LA CONFIRMACION.

Al término de la confirmacion, se emitird una declaratoria acerca de la aptitud del
laboratorio para operar el método normalizado, en funcion de los resultados
obtenidos.

Esta declaratoria es registrada en el formato FOR-TC-016 Formato de informe de
confirmacion de método analitico.

9. INFORME.

La verificacion del método es reportada en un Informe de Confirmacién, que incluye
al menos: a) los resultados obtenidos, b) el procedimiento utilizado para la
confirmaciéon y c¢) una declaracién sobre la aptitud del laboratorio para operar el
método normalizado.

Usar el formato FOR-TC-016 Formato de informe de confirmacion de método
analitico.

10. RESPONSABILIDADES.

10.1 Director Técnico.
Asegurar la aplicacién del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.

10.2 Lider de Laboratorio.
Asegurar la aplicacion del presente documento por el personal subordinado o
supervisado. Participar como analista durante el ejercicio de verificacion

10.3 Analistas.
Aplicar el presente documento.

11. FORMATOS RELACIONADOS.
FOR-TC-016 Formato de informe de confirmacion de método analitico.

12. ANEXOS.

ANEXO 1: Ficha resumen del plan de validacion (Pagina siguiente)

Otros anexos: Datos primarios y trazabilidad de las muestras utilizadas durante el
ejercicio de validacion.
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ANEXO 1: FICHA RESUMEN DEL PLAN DE VALIDACION

| IDENTIFICACION DEL METODO DE ENSAYO VALIDADO

Método de referencia: AOAC 923.03 y 942.05
Procedimiento interno: PROC — TC - 051

Nombre completo del método: Determinacién de % de Cenizas

Tipo de método: | Cualitativo Cuantitativo X
Origen del Normalizado X | No Otro
método Normalizado
Normalizado Interno
modificado

e Analito: Cenizas

e Unidades: %

Matrices: Aguas, Fruta elaborada, Cereal,
Cacao y derivados, Harina, Azucares, Fruta
elaborada, Bebidas, Lacteos, Granos, Grasa,
Carne, Proteina vegetal, Fruta, Alimento animal,
Leguminosas

Responsables por la

validacién
Responsable | Firma
Ferney Ruiz //]/ i
'/’Z/Mzﬂ%“?

John Franco -
\Joﬁw Jf AN

Fecha de entrega del
informe de la validacion:
Enero 31 de 2018

PARAMETROS DE VALIDACION

Selectividad Linealidad / intervalo de trabajo X
Sensibilidad Limite de deteccién

Limite de cuantificacion Veracidad

Repetibilidad X Reproducibilidad X
Robustez X Otro
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