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POR QUE VALIDAR?
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Definicion del meétodo a Validar:
Cuali o Cuantitativo-Analito-matriz-Concentracion-Principio

Tipo de Método

Se trata de un Mmétodo normalizado?

Mormalizado Mormalizado Mo NMormalizado: Mo Normalizado

MNuewvo o Tradicional :
Desarrollado por el usado por el
laboratorio Laboratorio hace

Tiene una modificacidmn afos
significativa?
Si

mModificado

Validacion
Retrospectiva

Validacion Prospectiva

Establecer Parametros a Evaluar

Establecer Pruebas Experimentales
Establecer Criterios de Aceptabilidad

Comparar resultados Desarrollar Pruebas Experimentales
vEersus criterios

Ewvaluar resultados
INFORME DE VALIDACIOMN

REVISION DE INFORME gl il s

FUENTE: Guia Técnica Validacion de Métodos y Determinacion de la Incertidumbre de la Medicion, p. 25 . (2010) I
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materiales de referencia)

METODOS ANALITICOS
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Servicio
Ecuatoriano
de Nommalizacion

Pruebas de aptitud

del sistema

Validacion de los
meétodos analiticos




VALIDACION
EN METODO CUANTITATIVO PARA ALIMENTOS

NIVEL Acido clorhidrico Blanco Peso en g. Acido clorhidrico Blanco Peso en g.
N A Blanco m N | A Blanco m
0,102 26,19 0,13 1,0213
Contenido de proteinas, en porcentaje de INTERLABORATORIO | 0,102 | 26,07 0,13 1,0163
LGC/ RONDA 259 VALOR | 0,102 28,09 0,13 1,0905
masa ASIGNADO 23,39 % 0,102 27,87 0,13 1,0813
Consumo en ml de acido clorhidrico 5102 | 630 | od0 | Toosi | oios | 625 510 | 10060
empleado en a tviacion de la muestia G B A B
Normalidad de la solucion de acido MRI HV =5.00% 0,102 6,13 0,10 1,0040 0,102 6,43 0,10 1,0030
L. 0,102 6,00 0,10 1,0059 0,102 6,21 0,10 1,0010
clorhidrico 0,102 11,05 0,10 1,0020 0,102 11,55 0.10 1,0080
Consumo de acido clorhidrico empleado en e D105 | 125 | o0 | Tooa | ou0s | irer | o | oo
: i 4 : 0,102 11,20 0,10 1,0056 0,102 11,10 0,10 1,0040
la titulacion del blanco 0,102 11,88 0,10 1,0070 0,102 11,20 0,10 1,0100
5. Masa de la muestra, en 0. 0,102 | 33,80 0,10 1,0018 0,102 34,20 0,10 1,0140
0,102 33,66 0,10 1,0040 0,102 34,35 0,10 1,0029
6. 0,014 x 100 MR I—I|D|—A3:(LJ 00% 0,102 34,20 0,10 1,0056 0,102 34,00 0,10 1,0035
, : 0,102 34,05 0,10 1,0050 0,102 34,50 0,10 1,0044
7. Factor de proteina 0,102 | 33,79 0,10 1,0200 0,102 34,01 0,10 1,0060
It ; 0,102 90,57 0,10 1,0060 0,102 90,56 0,10 1,0190
8. Factorde protelna para harina Vegetal DIA 1 0,102 90,41 0.10 1,0575 0,102 90,06 0.10 1,0044
MR H = 80.00% 0,102 89,82 0,10 1,0035 0,102 89,57 0,10 1,0038
0,102 90,12 0,10 1,0020 0,102 90,22 0,10 1,0035
0,102 90,32 0,10 1,0018 0,102 90,95 0,10 1,0068
NIVEL i %_de Protein.a ANALISTA 1 i _ i % de Protei.na ANALISTA_Z i
Dia 1 Dia2 | Dia3 | Dia4 | Diab Dial | Dia2 | Dia 3 | Dia4 | Dia 5
INTERL ABORATORIO ii;g
L GC/ RONDA 259 :
VALOR ASIGNADO 23,39 % 22,89
22,91
5,14 4,81 4,81 5,17 5,13 5,08 5,24 5,22 5,05 5,17
4,83 4,97 4,83 5,05 4,85 5,17 4,92 4,70 5,27 5,05
MRI HV =5.00% 4,73 5,01 4,73 4,96 4,96 5,04 5,00 4,81 5,13 4,94
5,09 5,04 5,09 4,86 4,99 5,26 5,09 5,08 4,92 5,06
5,05 5,19 5,05 5,02 5,07 5,08 4,97 4,98 5,06 4,79
9,76 10,05 10,15 10,19 10,31 10,14 10,39 10,33 10,15 10,19
10,23 10,07 10,21 10,20 9,85 10,23 10,17 10,16 9,95 10,05
MRI C = 10.00% 9,92 10,28 10,32 10,04 9,98 10,16 9,87 10,33 9,75 9,97
9,86 9,77 9,91 9,89 10,39 9,78 10,11 9,79 9,90 9,89
10,45 10,01 9,83 10,26 10,32 9,81 10,01 9,79 10,15 10,06
30,04 30,26 30,38 30,22 30,03 30,03 29,93 29,96 29,99 30,38
29,85 30,13 30,08 30,27 29,84 30,49 30,03 30,61 30,01 30,52
MRI H = 30.00% 30,28 30,24 30,60 30,37 30,17 30,17 30,60 30,50 30,13 30,30
30,16 30,63 30,48 30,46 30,49 30,58 30,13 30,25 30,04 30,16
29,49 30,48 30,46 30,17 29,73 30,10 30,35 29,80 30,23 29,75




VALIDACION
EN METODO CUANTITATIVO PARA ALIMENTOS

MRI Harina MRI conserva Interlaboratorios | MRI Harina de | MRI Harina de
Vegetal LGC/Ronda 259 Pescado Pescado
Nivel: 5% 10% 23,39% 30% 80%
Media general : 5,010 10,067 22,845 30,245 80,014
DCMW: 0,020 0,044 0,004 0,063 0,495
DCMB: 0,021 0,015 0,000 0,094 0,319
SL2: 0,000 0,000 0,000 0,003 0,000
Sr: 0,143 0,209 0,066 0,251 0,704
SR: 0,143 0,209 0,066 0,257 0,704
% CVr: 2,845 2,076 0,287 0,829 0,880
% CVR: 2,846 2,076 0,287 0,850 0,880
%R: 100,200 100,674 97,669 100,817 100,017
FA1,2 1,0090 0,3446 1,4971 0,6448
Frab. a5%= 2,1240 2,1240 _ 2,1240 2,1240
LD: 0,1
LC: 5,00




IDENTIFICACION DE LAS CONTRIBUCIONES DE
LA INCERTIDUMBRE

| Correcciones no realizadas Tipo A

Balanza SR

Bureta Digital

-t

Ewxactitud del Método ———*

—
U de valoracion
EE—
A UMR
U uso de Bureta Dig.

» U de % Proteina (P)

B
U uso de Bureta Dig—.—/ F“EH'[E‘: m A E ”
U uso de Balanz gy 000016 000150 000150
U 0,005 -0,02136 -0,02136 Ver 7 B35
Uy Cuadro a1 Cuadro a2 Cuadro 23 Datas de
Uepe Cuadra a1 Ma aplica Moaplica | Waloracion dela
U 000004 | 005400 | 005400 ND';*T'idéjﬂ dela
olucion y
Ug 0,00006 0,00577 0,005 3 6.7 b Datos
U critsrio peragor | Incluidoenel | Inclidoenel | Inclidaenel | relativos alas
- valorde SR | walorde SR valorde 3R | contrbuciones
u (variables) Cuadro A1 Cuadro A2 Cuadro A3




DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE DEL

METODO

AR Harina

PRI conserva

FAFI Harina d=

Interlaboratorio:s st TGRS
“egekal 3 Pescado Pezcads
5% 1055 2353,.39% 0% ol g
u estandar 00332027 00232453 0,009131 0011979 0,012003

3. Estimacion de los Factores de Correccién relativos

Suma correcciones:

0,024300

4. Estimacion del Factor de cobertura k

ko |

2]

5. Incertidumbre Expandida relativa

PR Harina PAR conoerem Interlaboratoric MFEI Harina de AR Harina de
Megekal LSZ Bonda 253 Fezcado Fezcado
5% 1055 25,3075 0a e
U Relativa Método: 0,0909 00717 0,04 31 00,0488 00,0488
U < Mertodo 9,08544 7, 17059 4 .30629 4. B7578 4 88059
U Mertodo Proteina (2] 045518 0,72190 0,98376 1, 47433 3,90514




DECLARACION DE METODO VALIDADO

UNIVERSIDAD LANCA ELOY ALFARD DE MANLBI
FACULTAD DE INGEMIERL: INDUSTRIAL
CENTRO DE SERVICID® PARA EL CONTROL DE LA CALIDAD

“CESECCA™
cEcﬂ | DECLARACION DE METQDC VALIDADO o
DATOS GEKERALES
EXEAYD p— TIFG DE EXSAYVE
Dtminariéa. de Foican RVFEECESECCANENS [
FUNCION DE EESFUESTA
TETATMENTAL DEL METODGD
FENDIENTE (=) TS TS
Eo TR A LEer Ao i i REPETIRILIDAD REPRODUCIBILIDAD EXACTITUD INCERTIDUMBRE
TNTERSECCICN L TS TS
INTERVALD DE COCFLANZA TE L3 WA WA NIVEL Sr ‘ %CVr SR ‘ %CVR % RECUPERACION U(K=2] ‘ %l (k=2]
FRECISION, EXACTITUD, INCERTIDUMBEE H.-\.RI\-\ ‘TGET-\L
| WEFETIRILIDAD [ BEFRODUCIEILIDAD [ Exactiron | INCERTIDIMERE - -
SVEL | & | wove | SR | WevR | WRECORERAS|  Uacll | WD &) 5.00% ‘ 0143 ‘ 1845 ‘ 0143 ‘ 1846 100200 ‘ 045518 ‘ 0085
HARINA VECETAL
BT 0143 | 2345 | 0043 | 2344 | 100200 | 043513 | 2033 GLOBAL NA ‘ 9.085
CLOBAL | | 9083
FRODUCTO DEL MAR PRODUCTO DEL MAR
T 0200 | 2.076 | 0208 | 2.076 | 100.674 0.72190 TATL
T b0dE | 035 | 00 | 035 | 57sa 09537 4308 10 % 0.200 2076 0.200 2076 100.674 0.72190 [AY
GLOEAL NA 7171
HARIA DE FESCALD 1339% 0066 0287 0066 0287 07 669 098376 4306
I 0.351 4.2 4.256 4,347 100793 147433 4474
T 2704 0347 0704 0.330 Loa.aLT [ETT e GLOBAL NA 1171
GLOEAL NA 1843 NA 1846 14.793 NA 4550
— HARINA DE PESCADO
LIMITE DE DETECCION 21%
LIMITE DE CUANTIFICACION 5.00% 30.00% 0.231 0821 0.256 0.347 100.793 147433 4876
SELECTIVIDAD /ESPECIFICIDAD 80.00% 0.704 0.847 0.704 0.880 100.017 300514 4881
INTERFERENCIA CONOCIDAS: No Exime
TIFD D INTERFFRFNCIA: N4 CORRECCION: N4 GLOBAL NA 1843 NA 1546 100.793 NA 4880
INTERVALD DETRAEATD VALIDADHO: HARINA VEGETAL T 17
PRODUCTC DFL MARDE 1% a 1%%
HARINA DE FESCADO DE % 2 S0% LIMITE DE DETECCION 11%
CRITERIO DE ACEFTACION | RECHAZO
p— LIMITE DE CUANTIFICACION 3,00%
Fomgmsan 1% A 110% Bomsdumie (HARDIA VEGETAL) WU - S083%
FRODUCTOS DEL MAR) WU - TATi%
oo (HARDIA DE FESCADOY WU - 43805
Tresaiie:
Cosfmmer do vansin do s ppeiiad 03P - 2843%
dzvamasan drls epemdusiisdsd OVR - 1E46%
3R

Fi presesis méindo goeda vabdado para o5 w0 ea el Lahoraiorio por has persoms coalificadas pasa ello de acoesdo alas canaciesisicas qoe s=
detallan e ez dechrnacian
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