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INACAL - Instituto Nacional de Calidad

Somos el ente rector y maxima autoridad normativa que conduce el
Sistema Nacional para la Calidad en el pais.

(Adscrito al Ministerio de la Produccion)

Nuestra finalidad es promover y asegurar el cumplimiento de la
Politica Nacional para la Calidad con miras a:

EL DESARROLLO Y LA COMPETITIVIDAD
DE LAS ACTIVIDADES ECONOMICAS.

oo LA PROTECCION DEL CONSUMIDOR.
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NORMALIZACION

Aprueba las Normas Técnicas Peruanas, no son reglamentos y son voluntarias.

ESTANDARIZA los procesos productivos, con el objetivo de incrementar la calidad vy
seguridad de productos y servicios.

Contribuye a la competitividad, intensifica la competencia e incrementa las exportaciones.

ACREDITACION

Evalla la competencia técnica de los organismos de evaluacion de la conformidad para
dar garantia de un servicio confiable y reconocido nacional e internacionalmente.

Apoyamos el desarrollo de productos y servicios competitivos en el ambito nacional e
internacional, garantizando seguridad y cumplimiento de estandares de calidad.

METROLOGIA

Garantiza la trazabilidad internacional de las mediciones.

Presta servicios de calibracion de equipos e instrumentos de medicion a los laboratorios
de calibracién y a la industria.

Custodia los patrones nacionales para asegurar la uniformidad de las mediciones en el
pais.

DESARROLLO
ESTRATEGICO

Promueve una adecuada gestion e implementacion de la Politica nacional para la Calidad
y el desarrollo de la Cultura de la Calidad.

Investiga e identifica la demanda y oportunidades de desarrollo de la infraestructura de la
calidad, identifica de brechasen materia de calidad y el desarrollo de estrategias de
intervencion.

lNACAL Per, calidad que deja huella.
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

whBde.

El resultado
sera confiable

) 5,47 mg/kg Cd £ 0,05 mg/kgCd = ® ©

l NACAL Peru, calidad gque deja huella.



CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

RESULTADO
ANALITICO
CONFIABLE

Aseguramiento
INCERTIDUMBRE TRAZABILID AD CALIBRACION de

Calidad/Control

de Calidad

VALIDACION DE METODOS

MATERIALES ENSAYO
DE DE
REFERENCIA APTITUD

\
“
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Trazabilidad Metroldgica

Propiedad de un resultado de
medicion por la cual dicho resultado

puede relacionarse con una referencia
mediante una cadena ininterrumpida

Ug

s

U4ﬂ/
U \/ y documentada de calibraciones,
m

cada una de las cuales contribuye a
Resultado de . . 5%
medicion la incertidumbre de medicién

LN
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Trazabilidad Metroldgica

0 Necesidad de resultados de medicién
confiables que puedan ser comparables para
evitar la duplicacion de mediciones que
cuestan tiempo y dinero.

éPor qué es

importante la

trazabilidad en una

medicidn

analitica?

0 Medicion confiable implica  personal
competente, métodos validados, sistema de
calidad integral y trazabilidad a referencias
adecuadas.

O Para lograr la comparabilidad de los
resultados en el espacio y el tiempo, es
esencial vincular todos los resultados de las
mediciones individuales a algun estandar de

l/ referencia o medicién comun.

g,
12”8 PERU | Ministerio
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Trazabilidad Metroldgica

NORMA TECNICA NTP-ISO/IEC 17025
PERUANA 2017

Direccion de Normalizacion - INACAL
Calle Las Camelias 817, San Isidro (Lima 27) Lima, Peru

6.5 Trazabilidad metrologica

6.5.1 El laboratorio debe establecer y mantener la trazabilidad metrologica de los resultados de sus
mediciones por medio de una cadena ininterrumpida y documentada de calibraciones, cada una de las
cuales contribuye a la incertidumbre de medicion, vinculdndolos con la referencia apropiada.

NOTA1 En la Guia ISO/IEC 99, se define trazabilidad metrolégica como la "propiedad de un resultado de
medicion por la cual el resultado puede relacionarse con una referencia mediante una cadena ininterrumpida y

documentada de calibraciones, cada una de las cuales contribuye a la incertidumbre de medicion”.

NOTA 2  Parainformacion adicional sobre trazabilidad metrologica, véase el Anexo A.

o "
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Jerarquia de Trazabilidad

&

[~

A

ﬂ

Laboratorio de

Calibracién/ Métodos
\ Secundarios

- MRC Secundario

i |

Productores

avainigavzvili

!IFII
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Trazabilidad y Comparabilidad

COMPARABILIDAD ES LA PROPIEDAD DEL RESULTADO DE LA MEDICION QUE
LES PERMITE SER COMPARADOS INDEPENDIENTEMENTE DEL TIEMPO Y EL

LUGAR,

Trazabilidad . Comparabilidad

U Dos resultados de medicién son comparables solo si se expresan en las mismas
unidades.

O Si dos resultados de medicidon son comparables, eso no significa que los valores de
cantidad medida o las incertidumbres de medicion estdn en el mismo orden de
magnitud.

=
INACAL
Peru, calidad gque deja huella. e la Produccién
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Trazabilidad y Comparabilidad

e N

— K
INM /
Mediciones
Especificaciones
Vendedor \
g J
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Cadena de Trazabilidad

m <4 Ensuring measurement traceability

<= Measurement traceability chain

/ atation B, . A
f ?SJ‘.E‘ O}G@ \ Cnuntry 1 Country 2

ILAC | P National

7 Metrolog

\ ogical
/ _ A/' Institution
EURAMET

Calibration

L aboralores

Fuente: Metrology in Chemistry — Ewa Bulska (2012)
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Esquema de Trazabilidad

CCS Contenido de Cantidad de Sustancia
R Relaciones

LMQ Laboratorio de Metrologia Quimica
LQR Laboratorio Quimico de Referencia
LQS Laboratorio Quimico Sectorial

MC Medicién de Campo

A)
10-1

10-2

10-4

B)

b

10-3

C) D) P
r Ccsqua E (CCS conocida (certificada) CCS conocida (certificada)
KED=HEDMD | 3 1 | g EpenEind | | WED=HEDnD
4l elemento [ e : del alamaento E en del elements B &
: hIIII'lE F la mamriz Z
E CCS de
| | #ED=nEDmD
E en el material %
E Y
H CCE de
t WEZ)=rEZ)mZ)
' ; | wdupteaiz | L
: ! M
] : Q
o
) i
i )
____ _1'____‘ E ¥ ¥
- * Comparacién respecto ¢ ¢ Comparacién respects Conparacidn respects
=~ dyls sustimcia pura ! sustancia sustancia
--------- 1{ el i
Csmmdg"go H C5 del elemento €S del elemmnto
& fora de sustmcia : mmﬁ:ﬂml uﬁmﬁfﬁm
Lopm ol v | pua pura
........ s
- masn Magnitud: contidnd d OTRAS UNIDADE!
FIGURA 1 Unided: ke [ swstencia " H DEL SI s
Unidad: mol
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Esquema de Trazabilidad

Unidad del Si
(mol)

¢ hethods

g

Meétodos
Primarios _{ Primary
W RMs
Materiales de [ 1
Referencia Primarios High Precision Reference
Comparator Methods
v 5 =
Métodos de Ref@ o
* RMs
Materiales de Referencia | 34 ]
Certificados (MRC) Comparison Validation
Methods Methods
__________ .*___________ L) A
< Método de campo> Working
¢ REMs
Resultado de Medicion Field
Analysis

o "
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CONCEPTO DE TRAZABILIDAD METROLOGICA

Esquema de Trazabilidad

Magnitud: cantidad de sustancia
Unidad : mol

MRC: Disolucion Esp, de Cu, DMR-17¢
Magnitud: concentracion de masa
Unidad: mg/L
Urel= 0.6 %

Carta de

Trazabilidad de

Medicion de Cu
MRC: Disolucion Espectrométrica de Cu

ena g ua Magnitud: concentracion de masa
Unidad: mg/L
Urel=1-3%

--------------------------------------------------------------------

MRC: matenal de referencia certificado
Cq,: concentracion de masa de Cu

Método de medicion de Cu en agua, empleando
la técnica de espectrofotometria de absorcion
atémica con flama

SEcehes final en la muestra de agua
Cey=Cx"1d
Cx.  concentracion de masa de Cu,
medida en la curva de
cahbracion
Magnitud: concentracion de masa de Cu Fd: factor de dilucion
Unidad: mg/L
Urel=2-10%

LT _
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IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

Ensayo de aptitud

Evaluacion del desempeio de los participantes con respecto
a criterios previamente establecidos mediante
comparaciones interlaboratorios

l NACAL Peru, calidad gque deja huella.



IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

Importancia de ensayo de aptitud

Evaluar el desempeno de los laboratorios y
realizar un seguimiento del desempeio continuo.

Identificar problemas e iniciar acciones de mejora.

Establecer la eficacia y la comparabilidad de los
métodos de ensayo o medicidn.

l NACAL Peru, calidad que deja huella.



IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE

APTITUD
NORMA ISO/IEC
INTERNACIONAL 17043
Traduccion oficial
Official translation Primera edicion

2010-02-01

Traduction officielle

Evaluacion de la conformidad —
Requisitos generales para los ensayos de
aptitud

Especifica los requisitos generales para la competencia de los proveedores de
programas de ensayos de aptitud y para el desarrollo y la operacion de los
programas de ensayos de aptitud.

f’.:\ -
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IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

(c— INACAL

Instituto MNacional
de Calidad

Peru, calidad que deja huella.

RECONOCIMIENTOS | SERVICIOS MATERIAL
@ INICIO | METROLOGIA | LABORATORIOS | penadionn) ee | |

TECNOLOGICOS | DE REFERENCIA

Inicio * Comparaciones y Ensavos de Aptitud

Comparaciones y Ensayos de

Aptitud

Comparaciones v Ensayos de Aptitud

Programa de Comparaciones y
Ensayos de Aptitud :
Con el fin de contribuir al mejnramiente de a EDmDETEﬁCiE tecnica de los |aboratorios de

Informes de Lomparaciones ¥ calibracién y ensayo, la Direccion de Metrologia desarrolla un Programa de intercomparaciones y
Ensayos d= Aptitud
ensayos.

La Direccion de Metrologia podra atender solicitudes de organizar olras intercomparaciones y

ensayos de aptitud no mencionadas en los programas en funcion a2 nuestra capacidad de
medicion, recursos y carga de trabajo

E.-‘c’Fq!?.‘lq @ SUBIR
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IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

DM-LMO-079

PROGRAMA DE ENSAYOS DE APTITUD PARA 2020

Descripcan

Calibracién de medidor de pH

Inscripciones

Del 20 de febrero al 09 de
marrzd -Vacantes agotadas

Periodo de Comparacion

Octubre - Noviembre- Por confirmar

Descargable

Protocolo

Inscripcidnes AQUI

Formato de Resultados

Informe final

DM-LMO-0B0

Determinacidn de plomo, cadmio, mercurio y arsénico en productos
hidrobioldgicos de consumo humano

Hasta el 30 de setiembre

Octubre -Noviembre

Protocolo

Inscripcidnes AQUI
Formato de Resultados

Infarme final

DM-LMO-D21

Determinacian de metales, pH, conductividad electralitica, DOO, 55T, SDT,
dureza total, alcalinidad total, acidez, cloruras y sulfatos en agua

Hasta el 23 de octubre

Octubse - Diciernbre

Protocolo

Inscripcignes AQUI

Formato de Resultados

Infarme final

DM-LMO-0E2

Determinacidn de cadmio en cacao

DM-LMO-0E3

Dwal 19 de junio al 15 de
setiembre

Setiembre -Octubre

Determinacion de proximales y metales en harina de pescado

Préxima apertura de
inscripciones

Dctubre - Diciembre

Protocolo

Inscripcidnes AQUI

Formato de Resultados

_ i
e ET]

Protacalo

Inscripciones

Formato de Resultados

Infarme final

DM-LMO-DB4

Calibracidn de medidor de conductividad electrolitica

Prixima apertura de
inscripeciones

Setiembre - Diciembre

Protocolo

Inscripciones

Formato de Resultados

Infarme final

' NACAL Peru, calidad que deja huella.

o

"~

PERU | Ministerio
. de la Produccién




IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

Informe Final de la
Evaluacion de Desempeno
DM-LMQ-064

Ensayo de Aptitud
“Determinacion de Al, As, Cd, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pby Zn en
Agua de Rio”

1. OBIJETIVO

2. PARTICIPANTES

3. ITEM DISTRIBUIDO

4. ESQUEMA DE DISTRIBUCION Y CRONOGRAMA DE ENTREGA DE RESULTADOS

5. VALORES DE REFERENCIA'Y MONITOREO DE LOS ITEMS

6. RESULTADOS DEL ESTUDIO DE LA COMPARACION INTERLABORATORIOS

7. TRATAMIENTO DE LOS RESULTADOS

8. CONCLUSIONES DE LA EVALUACION DE DESEMPENO

9. OBSERVACIONES DE LA EVALUACION DE DESEMPENO

10. COMENTARIOS FINALES Y OBSERVACIONES GENERALES SOBRE EL DESEMPENO DE LOS LABORATORIOS

P,
I N AC A L 5& Ministerio
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IMPORTANCIA DE LA PARTICIPACION EN ENSAYOS DE
APTITUD

0,40
0,30 -
E\, 0,20 §
g 0,10
7 SO B b
E 0,00 . T T i i 8
= Y | é ST oSO SO
b
-0,20
i 0,30
Evaluacion de »
Desempeﬁo Cd , LABO1 LABO2 LABO3 LABO4 LABO5 LABO6
en agua de rlo CODIGO DE LABORATORIO

Codigo de | Resultado de la Evaluacion,
Lab. z-score
LABO1 SATISFACTORIO
LABO2 SATISFACTORIO
LABO3 SATISFACTORIO
LABO4 SATISFACTORIO
LABO5 CUESTIONABLE
LABO6 SATISFACTORIO

l NACAL Peru, calidad que deja huella.



USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

Material de Referencia y Material de Referencia Certificado

Material de Referencia (MR)

e Material, suficientemente homogéneo vy
estable con respecto a wuna o mas
propiedades especificadas, el cual ha sido
establecido como adecuado para su uso
intencionado en un proceso de medicion.

Material de Referencia Certificado (MRC)

ENEFCY v P2 T o e Material de referencia caracterizado por medio de un
5 "?‘(; S A procedimiento valido metrolégicamente para una o
"%‘_\,;-Z"" ,__..93'/\“3:“-(_ - K"* mas propiedades especificadas, acompafiado de un
"":T*'""-)'__ { y s V% \,4'\. certllegdo que proporciona el valor de. la propiedad
b A O £ =) especificada, su incertidumbre asociada y wuna

v g declaracién de la trazabilidad metroldgica.

LN ’
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Peru, calidad que deja huella. de la Produccién



USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

Material de Referencia y Material de Referencia Certificado

Documentos elaborados por ISO/REMCO referente a materiales de referencia:

OISO Guia 30: 2015. Materiales de Referencia. Términos y definiciones
seleccionados.

O 1SO Guia 31: 2015. Materiales de Referencia. Contenido de certificados, etiquetas
y documentacién adjunta.

L 1ISO Guia 33: 2015. Materiales de Referencia. Buenas practicas en el uso de
materiales de referencia.

L 1SO 17034: 2016. Requisitos generales para la competencia de los productores de
materiales de referencia.

O ISO Guia 35: 2017. Materiales de Referencia. Guia para la caracterizacion vy
evaluacion de la homogeneidad y la estabilidad.

/’.l\
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

Material de Referencia y Material de Referencia Certificado

Requisitos generales Todos los MR MRC Apartado aplicable
Planificacion de la produccion Requerido Requerido T2
Control de la produccion Requerido Requerido T3
gimnllf;i-?:llé“ Falmeuenitmionty Requerido Requerido 74
ISO 17034:2016 Procesamiento de material Requerido Requerido 7.5
: Procedimientos de medicion Requerido Requerido 7.6
Equipos de medicion Requerido Requerido g
Integnd_ad % s dutasy Requerido Requerido 7.8
evaluacion
Trazabilidad metrolégica de los ; ;
- e e e No Requerido Requerido 79
Req uisitos de Evaluacion de la homogeneidad Requerido Requerido 7.10
.z Evaluacion y seguimiento de la . .
P roduccion para cotilaitiad Requerido Requerido 7.11
MR Yy MRC Caracterizacion Requendo,::;lla:}lll-:: Sha Requerido 7.12
As1gpac1én de valores de Requerido, cuando se asignen Reuéridi 713
propiedad valores

Asignacion de incertidumbres de Requerido para

los valores de propiedad N Requence valores certificados 4B
Documentos y etiquetas del MR Requerido Requerido 7.14
Servicio de distribucién Requerido Requerido S0 B
g:):itz{;lsde B califludy Sogmtons Requerido Requerido 7.16
Gestion del trabajo no conforme Requerido Requerido T 1T
Tratamiento de quejas Requerido Requerido 7.18

LN ’
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

Tipos de Materiales de Referencia

L Materiales de Referencia de sustancias quimicas puras o sus soluciones usadas
como estandares de calibracion.

L Materiales de Referencia de mezcla de gases.

O Materiales de Referencia de matriz con el contenido certificado de la sustancia.

L Materiales de Referencia certificada en propiedades fisicoquimicas.

L Materiales con el valor asignado para ciertas propiedades en unidades
arbitrarias.

g, -
12”8 PERU | Ministerio
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

Tipos de Materiales de Referencia

Aseguramiento

Trazabilidad
y Control de Metroldgica
Calidad =
Ensayo de
Calibracion \ Aptitud

Mantener
escalas
convencionales

Validacion de

Métodos

' NACAL Peru, calidad que deja huella.



USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

MRC desarrollado en INACAL

@ Springer Link Search Q

Accreditation and Quality Assurance

L. June 2017, Volume 22, Issue 3, pp 141-151

Use of ETAAS, FAAS and ICP-OES for production and
post-certification monitoring of a multielemental certified
reference material according to national regulation limits
for elements in drinking water

Authors Authors and affiliations

Christian Uribe [~], Elmer Carrasco, Steve Acco

Practitioner's Report Cite this article as: j

Uribe, C., Carrasco, E. & Acco, S. Accred )
First Online: 09 March 2017 Qual Assur (2017) 22: 141. Bl
DOI: 10.1007/s00769-017-1258-8 doi:10.1007/s00769-017-1258-8
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

MRC de matriz de cacao en polvo

2 BAM

Certifiled mass fraction of Cd Unscertainty Mass fraction of Acrylamide
inmg/keg inmg/kg in mg/ke {for Information)
ERM-BD513 0181 0,009 0,051
ERM-BDS514 00,541 0,024 0,10
ERM-BD5T5 0,680 0,029 0,095

=
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES
DE Cd EN CACAO

MRC de matriz de cacao procesado (Chocolate)

FA"AN

: - National Junstitute of Standards & Technalogy
‘%;@f C . 5 ] g-o

Certificate of Analysis

Standard Reference Material® 2384
Baking Chocolate

Table 3. Certified Mass Fraction Values for Elements in SRM 2384

Mass Fraction Coverage Factor, ¥
(mg'kg)
Cadmium (Cd)™ 0.0734 + 0.0077 2.45
Caletum (Ca)®<! 840 + 74 231
Copper (Cu)™ 23.9 o =) 2.00 o
Iron (Fe)® 132 < 10l 223 '
Lead (Pb)™ 0.0357 = 0.0046 2.20 ¥ R Ty
Magnesium (Mg)®<’ 2610 + 120 2.00 Bﬁf(?l‘\g
Manganese (Mn)®< 20.8 + 13 2.00 Chocolate
Phosphorus (P 3330 + 210 2.00
Potassium (K)™< 8650 + 400 2.00
Zine (Zn)®< 376 + 19 2.00
@PIICP-MS
® ICP-OES

(e Collaborating laboratories

LN ’
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USO DE MATERIALES DE REFERENCIA PARA MEDICIONES

DE Cd EN CACAO

MRC de matriz de cacao procesado (Chocolate negro)

. European Reference Materials
Commission

JOINT RESEARCH CENTRE
Directorate F — Health, Consumers and Reference Materials

CERTIFICATE OF ANALYSIS
ERM®- BD512

DARK CHOCOLATE

Mass Fraction

Certified value Uncertainty ¥
[markg] [markg]
Cd 0.302 " 0.013
Cu 1432 0.7
Mn 1572 0.6
Ni 3012 0.23

' NACAL Peru, calidad que deja huella.




METODOS Y TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA
MEDICION DE Cd EN CACAO

Principio quimico o
fisico que se puede

usar para analizar una

muestra.

Método

Medio para analizar
una muestra para un
analito especifico en

Procedimiento

una matriz especifica.

Instrucciones escritas
gue describen cémo
analizar una muestra.

Protocolo

conjunto de pautas
escritas rigurosas que
detalla el
procedimiento que se
debe seguir si la
agencia que especifica
el protocolo acepta los
resultados del analisis.

l NACAL Peru, calidad gque deja huella.

-\ ’
@ PERU | Mini




METODOS Y TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA
MEDICION DE Cd EN CACAO

Preparacion Método de
de muestra Analisis

Mensurando

FAAS

Digestion en
sistema abierto

- GFAAS
Contenido de Cd
en cacao
ICP OES

Digestioén en
sistema cerrado

ICPMS

\

l NACAL Peru, calidad gque deja huella. :



METODOS Y TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA
MEDICION DE Cd EN CACAO

O Preparaciéon de muestra requiere de una digestion
via sistema abierto o cerrado.

O El uso de peroxido de hidrégeno es recomendado
debido a que el cacao y los productos de cacao son
muestras ricas en grasas.

O Los métodos de analisis para determinar el
contenido de Cd en el cacao son: la espectrometria
de absorcion atémica de Illama (FAAS); la
espectrometria de absorcién atdmica con horno de
grafito (GFAAS); la espectrometria de emision dptica
con plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) y la
espectrometria de masas con plasma acoplado
inductivamente (ICP-MS).

l NACAL Peru, calidad que deja huella.



METODOS Y TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA
MEDICION DE Cd EN CACAO

Contenido Maximo de Cadmio seguin Reglamento UE 488/2014

O Reglamento (CE) no 1881/2006 queda modificado segun:

. - Contenido Maximo
Productos Alimenticios de cd (mg/ke)

Chocolate con leche con un contenido de materia seca

total de cacao <30 % 0,1

Chocolate con un contenido de materia seca total de
cacao < 50 %; chocolate con leche con un contenido de 0,3

- materia seca total de cacao =30 %
2.7

Chocolate con un contenido de materia seca total de

cacao =50 % L

Cacao en polvo vendido al consumidor final o como
ingrediente en cacao en polvo edulcorado vendido al 0,6
consumidor final (chocolate para beber)

l NACAL Peru, calidad que deja huella.



METODOS Y TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA
MEDICION DE Cd EN CACAO

O La Autoridad Europea de Seguridad Alimentaria (EFSA) resume los LDs para Cd
en diferentes métodos analiticos.

Técnica Limite de deteccion (ug/L)
F-AAS 08-15

ICP-OES 0,1-1,0

GF-AAS 0,002 - 0,02
ICP-MS 0,00001 - 0,001

Fuente: EFSA, 20009.
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion

Operacion gue, bajo condiciones especificadas, establece en una primera etapa, una
relacion entre los valores y sus incertidumbres de medicidon asociadas obtenidas a
partir de los patrones de medicidon, y las correspondientes indicaciones con sus
incertidumbres asociadas y, en una segunda etapa, utiliza esta informacion para
establecer una relacion que permita obtener un resultado de mediciéon a partir de

una indicacion.
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| N ACA L g PERU | Ministerio
Peru, calidad que deja huella. de la Produccién



CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion en mediciones quimicas

* En mediciones quimicas la relacion de calibracion
esta asociada a las respuestas instrumentales y los

valores de concentracion del analito en los Relacién
estandares de calibracion y sus respectivas entre
incertidumbres variables

* Larelacion es denominada funcion de calibracion de

tipoy =f (x). Predecir

e La funcion de calibracion por lo general es ajustada a
una linea por métodos estadisticos.

 La funcion de calibracion de linea recta o también denominada curva de calibracion
es utilizada para predecir el valor de concentracién del analito en una muestra
desconocida.

/’.l\ -
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion con tres o mas estandares de calibracion

v' Mas aplicada en mediciones que impliquen el uso de técnicas espectrométricas.
v’ La funcion de calibracion describe la relacidon entre x que representa a los valores
de concentracion del analito en los estandares de calibracion e y representa las

respuestas instrumentales obtenidas por cada estandar de calibracion.

v’ y variable dependiente y x variable independiente son ajustadas buscando la mejor
funcién de calibracion.

v El método estadistico mas empleado es el minimos cuadrados.

g, -
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion con tres o mas estandares de calibracion

v' Mas aplicada en mediciones que impliquen el uso de técnicas espectrométricas.
v’ La funcion de calibracion describe la relacidon entre x que representa a los valores
de concentracion del analito en los estandares de calibracion e y representa las

respuestas instrumentales obtenidas por cada estandar de calibracion.

v’ y variable dependiente y x variable independiente son ajustadas buscando la mejor
funcién de calibracion.

v El método estadistico mas empleado es el minimos cuadrados.

Modelo: Yi =bo +bix; + ey
Estimador: y; = BO + Elxi
Residual: ey =Yi— yi=Yi— Bo — lei

oo
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Ajustes por minimos cuadrados ordinarios

* Los errores ocurren en la direccidon de la
variable a ser medida y. Esto significa que
los errores asociados a la variable x se
consideran nulos o insignificantes en
comparacion con la variable y.

Ox K 0Oy

* Los errores en la variable y presentan :
distribucién normal.

* Los errores en la variable y son independientes y de la misma magnitud. Esto
quiere decir que azy son constantes para todos los estandares de calibracion.
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Ajustes por minimos cuadrados ordinarios

. N N s 4 2 2 % 2
* Los estimadores b,y by y algunos estadisticos s“,/x, s Bor S“By Y Sxpreq SON
obtenidos por el método de minimos cuadrados ordinarios.

* El modelo ajustado para predecir el valor de la concentracién del analito en la
muestra en estudio se determina por:

g=%f%
by
Donde:
Cy Concentracién del analito en la muestra (mg/l, mg/kg, etc.)
Sy Senal instrumental (absorbancia, intensidad, etc.)
by Ordenada al origen de la curva de calibrado
by Pendiente de la curva de calibrado
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Ajustes por minimos cuadrados ordinarios

* Laincertidumbre estandar de la concentracion de analito x4 se estima mediante:

— 2
i Sy/x 1 1 (Cpred % CMRC x)

Mxprea = Bl N + n + S%%

Donde:

Uy Incertidumbre de concentracién del analito x (mg/l, mg/kg, etc.)

Sy /x Desviacion estandar residual.

N Numero de mediciones repetidas de la muestra en estudio.

n Numero de soluciones de calibracion empleados en la curva de calibrado
multiplicado por el numero de mediciones repetidas de cada solucion de
calibracion.

C, Concentracion del analito x (mg/l, mg/kg, etc) en la muestra.

Curcx Concentracion promedio de soluciones de calibracién empleadas en la curva
de calibrado.

St Suma de cuadrados de los residuales de las concentraciones obtenidas.
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion con uno o dos estandares de calibracion

“ small
interval of
/applicuion

LB 4

Calibracion con un

8!

e Conocido también como la curva
bracketing.

e Aplicable cuando hay duda acerca
de la linealidad de la funcion de
calibracion en todo el rango
establecido.

Consiste en el wuso de dos
estandares de calibracion con
concentraciones tan cerca como
sea posible a la concentracion de la
muestra.

e Utilizado cuando no hay duda
acerca de la linealidad en un rango
determinado donde se realizara la
calibracion.

La respuesta instrumental debe ser

[ B 4

estandar de calibracion

[ Y 4

estandares de calibracion

o 7’

Calibracion con dos

estrictamente proporcional a Ia
cantidad de analito en el
mensurando.

Presenta buenos resultados cuando
se aplica junto al criterio de
«matrix matching» 0
emparejamiento de matriz.

=
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion con uno o dos estandares de calibracion

Single-Element Solution Comparisons with a
High-Performance Inductively Coupled Plasma
Optical Emission Spectrometric Method

Marc L. Salit,” Gregory C. Turk, Abigail P. Lindstrom, Therese A. Butler, Charles N.. Beck Il, and
Bruce Norman

Chemical Science and Technology Laboratory, National Institute of Standards and Technology,
100 Bureau Drive, Gaithersburg, Maryland 20899-8391

(lanalito> (manalito)
B Ier mg /.
Wy = I ; A\ 7m _
( anallto) ( anallto)
Ier /¢ mg;

My C representan a la muestra y calibrante respectivamente.

Fuente: Anal. Chem. 2001, 73, 4821 - 4829
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CALIBRACION EN MEDICIONES QUIMICAS

Calibracion con uno o dos estandares de calibracion

MEMORIA DE CALCULO DEL VALOR ASIGNADO E INCERTIDUMBRE ASOCIADA
PARA LA CONCENTRACION DE MASA DE ARSENICO EN EL DMR-400b.
Flora E. Mercader Trejo, J. Velina Lara Manzano, Ma. del Rocio Arvizu Torres, Alicia Guevara
Hernandez, Francisco Segoviano Regalado, Yoshito Mitani Nakanishi.

So— 31

Wys = S, — S, -(WZ_WI)]'p'fd'fr'fs

Fuente: Direccion de Metrologia de Materiales CENAM
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SI QUEREMOS UN PAIS CON CALIDAD,
TENEMOS QUE PRODUCIR Y CONSUMIR
RESPONSABLEMENTE.

N

Seamos Peruanos de Calidad
iSE PARTE DEL CAMBIO!
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