INSTITUTO BOLIVIANO DE METROLOGIA
IBMETRO

IBMETRO
PROTOCOLO DE ENSAYOS DE APTITUD
Codigo: EQ-0166

“DETERMINACION DE AFLATOXINAS EN
CASTANA"

MATRIZ: CASTANA

DIRECCION DE METROLOGIA
INDUSTRIAL Y CIENTIFICA — DMIC

Elaborado por: Ing. Yamil Acho Sarzuri Fecha: 2024-02-09
Revisado y ) Lic. Jose Luis Gonzales Fecha: 2024-02-16
aprobado por:

El presente documento ha sido elaborado en la Direccion de Metrologia Industrial y
Cientifica del Instituto Boliviano de Metrologia.

Av. Camacho No. 1488 — Telf./Fax.(+591 2) 2372046, 2310037, 2147945




DMIC-EA-PE-001/F02

FORMULARIO

V.01

PROTOCOLO DE ENSAYOS DE APTITUD

Pagina 2de 11

Vigente desde: 2024-03-04

CONTENIDO

1. INTRODUCCION....cuvueeeeerrsneressssessesssssssssssssssssssessssssesnsssssessssssesasssssessssssesssnssssesssnssesens 3
2. ORGANIZACION .....cocucuiuiueriresesesenesesesssssssssssssssssssesssesesssesesesebebesesesesesesesesesssessssn s s s sssnans 3
3. UNIDAD DE COORDINACION ...veueeeeeeeeeeeeseeseesesssessessessessessessessessessesssssessensessessessessessessens 3
L O - | I YL 1 PP 4
5. ALCANCE Y PARTICIPANTES ... ot ittt ettt st s e s s e e e e a s e eans 4
6.  GENERALIDADES ..ottt e e e s s s e s s s s s e s e a s s s s ea s e s e s sa s enn s e s s snsennsennsennssennnns 5

6.1  CRONOGRAMA GENERAL .1etuuvressssseesssssessssssssssssessasssssssssessassssssnssesssnssessassesssnssesssssesssnssens 5

6.2 INSCRIPCION DE LOS PARTICIPANTES Y COSTOS...uuuuuuuuunnnsnsnnnnnnnsnnnsnnnnsnnnsnnnnnnnnsnnnnnsnnnnnnnnnnnnns 5

6.3 DOCUMENTOS GENERADOS ..uvveesusseesssssesssssessssssessssssesssssesssnssssssssessssssssssssesssnssesssssssssnssnes 6
7. TTEM DE ENSAYO....cocuiuitiuitireeisiniieesesssssssssssssssss st se bbb bebebebesebebesesesessssssssse s s s snsnans 6

2% T =51 Y (1o (o) o = T 1= 6

7.2 HOMOGENEIDAD Y ESTABILIDAD DEL fTEM DE ENSAYO ..veveiuveesssusessssssesssssessssssessssssesssssesssnsenes 7
8. DISTRIBUCION Y REPOSICION DEL ITEM DE ENSAYO .....veveeeeeeeeeeeeeeeeeessessessessensessessessennes 7
9. MANIPULACION, TRANSPORTE Y ALMACENAMIENTO DEL ITEM DE ENSAYO ....ccvevveeverrerrene. 7
10. MEDICION Y CONSIDERACIONES DE IMPORTANCIA .....cuveuveveeeeeeseeseessessessessessessessessesses 7
11. REGISTRO DE ENVIO DE RESULTADOS .....ceveeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseaseesessessessesssssessensessessessesnes 8
12. EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS PARTICIPANTES .....cveevieteeeeeeeeresssesessessessessessesnes 9
13. CONSIDERACIONES ANTE LA COLUSION Y/O FALSIFICACION DE RESULTADOS ............. 10
14. CONSIDERACIONES DE CONFIDENCIALIDAD.......itiiieiiiiieeeiistiees s e ss s e ensssensssennas 10
15. PUBLICACION DEL INFORME DE RESULTADOS ......veuveeieeeeeeeeeesesessessessessessessessessessessens 11
16. OTRAS CONSIDERACIONES. ... ituituietitiiee ettt r e st s et s s e s s s s e s e s e ean s e s eaneansennes 11
17. REFERENCIAS .. .ceii ittt s e e s s e s s e e s s e a e s e e a s e s e n s e s e en s e nnnns 11

EQ-0166 DETERMINACION DE

AFLATOXINAS EN CASTANA

Pagina 2 de 11




DMIC-EA-PE-001/F02 FORMULARIO

V.01 PROTOCOLO DE ENSAYOS DE APTITUD

Pagina 3 de 11 Vigente desde: 2024-03-04 BMETRO

1. INTRODUCCION

Los Ensayos de Aptitud son una herramienta para la determinacion del desempefio de los
laboratorios, a través de comparaciones interlaboratorios y, ademas, son considerados como
indispensables para el aseguramiento de la calidad de sus resultados, segun la NB-
ISO/IEC/17025:2018 “Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de
ensayo y de calibracion”.

El Instituto Nacional de Metrologia es proveedor de Ensayos de Aptitud y tiene el objetivo
de atender las necesidades de los laboratorios nacionales.

El presente Ensayo de Aptutid esta dirigido a apoyar a los laboratorios e instituciones en
general que realizan mediciones en la matriz de “Castafia”; ademas, permitira contar con
una herramienta mediante la cual se evalle el estado de las mediciones, segun sus métodos
de rutina.

2. ORGANIZACION

Direccion de Metrologia Industrial y Cientifica
W Instituto Boliviano de Metrologia - IBMETRO
W : J La Paz, Av. Camacho N° 1488
Tel/Fax (591-2) 2147945 — 2372046 int. 340
IBMETRO www.ibmetro.gob.bo

3. UNIDAD DE COORDINACION

COMITE TECNICO — CIENTIFICO
Ing. Yamil Acho Sarzuri — Coordinador del Ensayo de Aptitud
Lic. Julian Morales — Responsable Técnico y Estadistico del Ensayo de Aptitud
Lic. Jose Luis Gonzales — Supervisor de Metrologia Quimica
Ing. Henry Paco Marino — Director de Metrologia Industrial y Cientifica

PERSONAL DE APOYO
Lic. Jimena Torrez - Colaborador Técnico
Lic. Gilda Cruz Ochoa - Colaborador Técnico
Lic. Maria Eugenia Marcelo Choqueticlla - Colaborador Técnico

ACTIVIDADES SUBCONTRATADAS

Ninguna de las actividades necesarias para el desarrollo del presente Ensayo de Aptitud sera
subcontratada por el proveedor.
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4. OBJETIVOS

o Evaluar el desempefo de los laboratorios e instituciones participantes,
proporcionando la oportunidad de realizar comparaciones y tener una valoracion
independiente de los datos del laboratorio, comparados con valores de referencia o
con el desempefo de organismos similares en el ensayo propuesto.

o Contribuir en la identificacion de problemas de ensayo y/o medicion en los
organismos, en la implementacion, toma y adopcion de acciones correctivas.

o Apoyar a los organismos en el cumplimiento de la NB-ISO/IEC/17025:2018 requerido
por laboratorios de ensayos.

o Proveer confianza a los clientes de los laboratorios.

o Fortalecer el desarrollo de la infraestructura metroldgica boliviana y la confianza de
los usuarios de dicha infraestructura.

5. ALCANCE Y PARTICIPANTES

El presente Ensayo de Aptitud tiene la siguiente denominacion:

Caodigo: EQ-0166
Matriz: Castana
Ensayo: Determinacion de aflatoxinas en Castafia

Este Ensayo de Aptitud considera, dentro de su alcance, a laboratorios de ensayos,
acreditados y no acreditados, que trabajan con la matriz de “Castafia” dentro de su alcance
de medicion.
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6. GENERALIDADES

6.1 Cronograma General

Tabla 1: Cronograma del presente Ensayo de Aptitud.

Céd?: ::tlifun: ayo Actividades Fecha

Fecha limite de inscripcién 2024-03-08
Envio y/o recojo del item de ensayo 2024-03-11 2024-03-15
Etapa de Mediciones 2024-03-15 2024-04-05

EQ-0166 Fecha limite de envio de resultados 2024-04-05
Publicacion de Informe Preliminar 2024-04-19
gﬁ:?olr?eizti rcGI:Iai r:]eiﬁ?:dén de observaciones 2024-05-26
Publicacion del Informe Final 2024-05-13

NOTA: Las fechas podran ser reprogramadas por el organizador por causas de fuerza
mayor, sin embargo, dichos cambios seran informados oportunamente.

6.2 Inscripcion de los participantes y costos

Para participar, los interesados pueden inscribirse a través del formulario DMIC-EA-PE-
001/F03, que sera enviado por correo electrénico a todos los interesados. Dicho documento
debera ser completado con todos los datos requeridos y remitido al correo electrénico:
cotizaciones@ibmetro.gob.bo, con copia a yacho@ibmetro.gob.bo. Una vez recibido el
formulario, IBMETRO enviara la cotizacion respectiva.

El laboratorio participante recibira, mediante correo electrénico, su cédigo de identificacion,
previo al pago y facturacion del servicio.

De caracter informativo, presentamos los costos que se generan por la participacion en el
Ensayo de Aptitud.

El costo se genera a partir de la cantidad de parametros a medir y el o los item(s) del ensayo.
El costo final sera tomado de la cotizacién emitida a cada institucion participante.

CALCULO: Costo total de participacion en Ensayos de Aptitud = costo por parametros a participar +
costo por item de ensayo + gastos adicionales.

a. Por la cantidad de parametros a participar:

1 Parametro Bs 440
2 a4 parametros Bs 550
5 a 7 parametros Bs 660
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NOTA: La cantidad de parametros a considerar es la sumatoria de los parametros de cada item.

b. Costo de Material de Referencia (MR): Cada item a Bs 400
c. Gastos adicionales

Informe Final (Formato Fisico) Bs 50

Informe Final (Formato Digital) El informe en formato digital sera enviado a
todos los participantes de manera gratuita.

En caso de la participaciéon de mas de un (1) analista por institucién, se considera un
descuento del 50%.

NOTA: El Porcentaje (%) de descuento se realiza por la cantidad de parametros a participar, y no al item de
ensayo.

6.3 Documentos Generados
Los documentos generados en el presente ensayo son:

o Protocolo del Ensayo de Aptitud DMIC-EA-PE-001/F02
o Formulario de Inscripcion DMIC-EA-PE-001/F03
o Formulario de Recepcion del ftem de Ensayo DMIC-EA-PE-001/F04
o Certificado de Participacion LP-CEQ-0XXX-2024

o Formulario de Reporte de Resultados DMIC-EA-PE-001/F05
o Informe de Resultados (Final) DMIC-EA-PE-001/F06

NOTA: Toda la documentacién generada por los laboratorios participantes, a solicitud de los organizadores, debe ser
remitida al correo electrénico yacho@ibmetro.gob.bo, en las fechas previstas.

7. ITEM DE ENSAYO

7.1 Descripcion del item

Cada laboratorio participante recibira el item de ensayo segun inscripcion y detalle de matriz
y analitos presentados a continuacion:

Tabla 2: Descripcion del presente item de Ensayo de Aptitud.

Identificacion Matriz Cantidad de Muestra Parametros

Aflatoxina B1
Aflatoxina B2
EQ-0166 Aflatoxinas Aprox. 100 g Aflatoxina G1
Aflatoxina G2
Aflatoxinas Totales (B1, B2, G1, G2)
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Los valores de referencia y su incertidumbre seran asignados por consenso entre los
laboratorios participantes, siguiendo los requisitos de las normas ISO/IEC 17043 e ISO/IEC
13528.

7.2 Homogeneidad y estabilidad del item de ensayo

Los estudios de homogeneidad y estabilidad seran realizados por IBMETRO siguiendo los
requisitos establecidos en la Norma ISO 13528:2015 “Statistical methods for use in
proficiency testing by interlaboratory comparisons”.

8. DISTRIBUCION Y REPOSICION DEL ITEM DE ENSAYO

Los items de ensayo seran entregados a los participantes en las instalaciones del Centro de
Alimentos y Productos Naturales (CAPN) de la Facultad de Ciencias y Tecnologia de la
Universidad Mayor de San Simon, Calle Sucre y Parque la Torre en Cochabamba, respetando
el cronograma definido.

Estos items vienen en frascos herméticos de plastico resistente, que seran sellados en bolsas
al vacio, y envueltos en film alveolar para mayor proteccion y evitar golpes, por lo que no
se podra disponer de frascos para reposicion.

Es responsabilidad de los laboratorios participantes recoger la muestra, asimismo se
recomienda enfaticamente que los participantes cuenten con los implementos necesarios
para asegurar el transporte del item de ensayo (recipiente térmico, hielo o refrigerante), el
proveedor no se hara responsable si la muestra sufre dafio alguno durante el transporte.

Los participantes deberan informar a la Unidad de Coordinacion la recepcion del item de
ensayo a través del Formulario DMIC-EA-PE-001/F04 via correo electrénico al coordinador
técnico del Ensayo de Aptitud en un plazo maximo de 5 dias habiles después de la fecha de
recepcion.

Asimismo, el proveedor se reserva el derecho de limitar la cantidad de items de ensayo de
aptitud que pueden ser adquiridos por laboratorio en caso de que no haya suficientes
unidades en stock para asegurar la participacién de una mayor cantidad de laboratorios.

9. MANIPULACION, TRANSPORTE Y ALMACENAMIENTO DEL ITEM DE
ENSAYO

Los items de ensayos deben permanecer cerrados y deben estar almacenados en un cooler
de plastaformo con el respectivo refrigerante. Cuando los frascos lleguen a destino deber
inmediatamente almacenados en un congelador. Es necesario que las muestras estén
almacenadas a -20 °C hasta su analisis.

10. MEDICION Y CONSIDERACIONES DE IMPORTANCIA

Las mediciones se realizaran minimamente por duplicado en los parametros propuestos para
cada matriz segun la siguiente tabla:
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Tabla 3: Esquema de mediciones y métodos sugeridos
para los parametros del presente Ensayo de

Aptitud.
Parametro Unidades
Aflatoxina B1 ng/g
Aflatoxina B2 ng/g
Aflatoxina G1 ng/g
Aflatoxina G2 ng/g
Aflatoxina (B1,B2,G1,G2) ng/g

Los resultados de medicion deben ser reportados en las unidades determinadas en la Tabla
3. Respecto a los métodos de medicion, los participantes de este Ensayo de Aptitud pueden
utilizar los métodos de medicidon que habitualmente emplean para realizar los analisis de
este tipo de items de ensayo.

11.REGISTRO DE ENViO DE RESULTADOS

Los laboratorios deberan realizar los registros de las mediciones en el formulario de registro
de resultados DMIC-EA-PE-001/F05. Dichos documentos, deberan ser remitidos al correo
electrénico yacho@ibmetro.gob.bo en la fecha programada para el envio de los items de
ensayo. No se aceptaran formularios enviados después del plazo establecido.

Respecto a la confirmacion de los resultados, los organizadores enviaran un correo
electronico solicitando confirmar los valores reportados en el formulario DMIC-EA-PE-
001/F05. El laboratorio participante tiene tres (3) dias para confirmar los datos reportados,
posteriormente, se considerara sodlo los valores reportados inicialmente.

El Informe Final, en su versidon preliminar, se enviara por correo electrénico a todos los
laboratorios participantes para la revision de sus datos y posibles errores de transcripcion,
ya que éstos se usaran para preparar el documento final. No se aceptaran solicitudes de
cambios en los valores reportados.

Los laboratorios participantes deben revisar el informe preliminar y hacer llegar cualquier
observacidn a los organizadores antes de la fecha indicada en el cronograma del Ensayo de
Aptitud. No se recibiran observaciones de forma posterior.

Para reportar sus resultados, el participante debe llenar el Formulario DMIC-EA-PE-001/F05,
donde se incluira la siguiente informacion:

e Codigo del participante.
e Fechas de medicion.
e Valor reportado.
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Incertidumbre expandida.

Factor de cobertura.

Numero de mediciones (réplicas).

Detalle de técnicas analiticas utilizadas para cada mensurando.
Detalle de la trazabilidad de los resultados para cada mensurando.
Observaciones adicionales.

Toda esta informacion debe ser reportada en los formularios de presentacion de resultados
0 en documentos adicionales.

Los procedimientos para la estimacién de la incertidumbre de medida asociada a los
resultados de los ensayos utilizados por los participantes pueden estar basados en:

Guia para la expresion de la incertidumbre de medicién JCGM 100:2008 (GUM).
Datos obtenidos durante la validacion y verificacion de un método de ensayo antes
de su aplicacion en las condiciones del ensayo.

Estudios de comparaciones interlaboratorios para conocer las caracteristicas de los
métodos de ensayo conforme a la Norma ISO 5725 o su equivalente.

Datos sobre el control interno de la calidad de los procedimientos de ensayo o
medida.

Datos obtenidos de ensayos de aptitud.

Datos o procedimientos descritos en las normas de ensayo aplicables.

Combinar las anteriores posibilidades.

12.EVALUACION DEL DESEMPENO DE LOS PARTICIPANTES

El tratamiento de los datos para la evaluacion del desempefio estara basado en la Norma
ISO 13528:2015, “Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory
comparisons”. El desempeiio de cada laboratorio participante en el Ensayo de Aptitud sera
evaluado mediante el “z-score”.

Xi—Xpt
5, = Gma0)
Donde:
X; = Resultado del laboratorio “i”
Xpe = Valor de referencia
Opt = Estimador de la dispersién de los laboratorios, fijada en base a la

Norma ISO 17043, para cada uno de los parametros del ensayo.

Se determinara el valor de “z-score” para cada laboratorio participante. El desempefio sera
clasificado como SATISFACTORIO - CUESTIONABLE - INSATISFACTORIO, a partir de
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la interpretacién de este parametro. A menor valor absoluto de “z” mejor es el desempeiio
del laboratorio.

|z] < 2 Satisfactorio
2< |z < 3 Cuestionable
lz| = 3 Insatisfactorio

IBMETRO se reserva el derecho de cambiar el criterio de evaluacion de este Ensayo de
Aptitud para garantizar que la evaluacion del desempeio de los participantes sea la mas
adecuada. Si IBMETRO decidiera cambiar el criterio de evaluacion, los pormenores seran
comunicados oportunamente, junto a la justificacion respectiva.

13. CONSIDERACIONES ANTE LA COLUSION Y/O FALSIFICACION DE
RESULTADOS

Como aspectos relevantes para prevenir la colusion o falsificacion de resultados del presente
Ensayo de Aptitud, se consideran los siguientes:

e El registro de participantes es de entera responsabilidad del encargado de laboratorio
u otro equivalente de cada institucion.

e Al realizar el pago de la cotizacidn por el Ensayo de Aptitud, el participante acepta un
compromiso de no colusidn y/o falsificacion de resultados.

e Las cotizaciones enviadas a los participantes de Ensayos de Aptitud y el formulario de
inscripcion tienen el siguiente enunciado: “El participante se compromete a no realizar
colusion con otros participantes, ni falsificar los resultados enviados al proveedor del
Ensayo de Aptitud. En caso de sospecha, autorizo a IBMETRO a realizar la
investigacién pertinente, de acuerdo con sus procedimientos internos”.

e En caso de incumplimiento al compromiso de no colusién y/o falsificacion de
resultados, el participante se sometera a los procedimientos internos del IBMETRO.

14. CONSIDERACIONES DE CONFIDENCIALIDAD

Los aspectos mas relevantes del manejo de la confidencialidad de la informacion del presente
Ensayo de Aptitud son los siguientes:

e La totalidad del personal del proveedor cuenta con un compromiso de
confidencialidad firmado.

e Toda informacién entregada por los participantes sera confidencial, sélo conocida por
el proveedor y el mismo participante.

e La identidad de los participantes sera protegida mediante el uso de un codigo
numeérico en sus resultados, que sera enviado al participante via correo electrdénico.
Es responsabilidad de cada participante preservar la confidencialidad del codigo
individualizado asignado por el proveedor.
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e Los informes de resultados, en los que se muestran los resultados y las conclusiones
del ensayo de aptitud, son publicos, respetando el cddigo confidencial asignado a los
participantes.

e En caso de que una parte interesada (por ejemplo, una autoridad reglamentaria)
solicite los resultados del ensayo de aptitud, los participantes seran notificados sobre
dicha solicitud.

15. PUBLICACION DEL INFORME DE RESULTADOS

El informe final del Ensayo de Aptitud sera enviado a cada participante via correo electronico
y sera publicado en la pagina web del IBMETRO (www.ibmetro.gob.bo).

El informe final impreso puede ser solicitado en la inscripcidon del ensayo (el mismo tendra
un costo adicional).

16. OTRAS CONSIDERACIONES

El proveedor del Ensayo de Aptitud se reserva el derecho de editar la informacion presentada
en este documento y se compromete a informar oportunamente a todos los participantes de
cualquier cambio que se genere en dichas ediciones.

El proveedor del Ensayo de Aptitud se reserva el derecho de utilizar los resultados del
presente Ensayo de Aptitud en publicaciones o labores didacticas, siempre que se respete el
anonimato de los participantes.
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