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INTRODUCCION

Desde el afio 2003 el SAI (Servicio Argentino
de Interlaboratorios) viene ofreciendo ensayos
de aptitud en aceite vegetal comestible, para
dos tipos de matrices en simultaneo: aceite de
girasol y de oliva. Los ensayos de aptitud con
valor de referencia asignado por el organizador
permiten a los participantes evaluar la exactitud
de sus métodos.

En esta oportunidad se opté por asignar
valores de referencia a los diferentes
parametros a partir de resultados aportados por
cuatro laboratorios de INTI.

OBJETIVO

El presente trabajo describe el criterio de
evaluacion para seleccionar los laboratorios
competentes, y la metodologia aplicada para
establecer dichos valores, con el objetivo de
desarrollar un ensayo de aptitud con valor
asignado.

DESARROLLO

1. Seleccién de laboratorios competentes
Se analizaron indicadores de desempefio
(parametro z) de resultados de interlaboratorios
de los afios 2014, 2016, 2017 y 2019, en los
cuales participaron 41 laboratorios en forma
frecuente. Se consider6 como criterio de
seleccion de laboratorios competentes, la
obtencion de al menos tres resultados
satisfactorios consecutivos.

A estos laboratorios preseleccionados ademas
se los someti6 a una evaluacion técnica, a
través de una lista de preguntas, para asegurar
su competencia de acuerdo con los criterios de
ISO/IEC 17025:2017 [8].

2. Asignacion de valores de referencia por
INTI

Estos laboratorios, junto con el SAI, acordaron
las técnicas de medicion a ser utilizadas para
los parametros acidez [5] y perfil de acidos
grasos [2], [3] ¥ [4] en aceite de oliva.

Cada laboratorio recibio tres muestras, las que
fueron analizadas independientemente por
distintos analistas y con metodologias
diferentes, acordadas previamente. Los
sistemas de medicidon se verificaron con una
muestra de control previamente caracterizada,
la que permitié6 a cada laboratorio el ajuste de
sus sistemas de medicion y el aseguramiento
de la validez de sus resultados.

3. Desarrollo del ensayo de aptitud

Una vez definidos los valores de referencia se
organiz6 un ensayo de aptitud. Los items de
ensayo fueron elaborados a partir de aceite de
oliva  virgen  obtenido  comercialmente,
proveniente de un mismo lote de produccion.
Se recolect6é el aceite a partir de botellas
comerciales, se homogenizé y fraccion6 125 ml
en frascos de color caramelo. Se realizd un
muestreo aleatorio sobre el lote. Algunas
unidades fueron destinadas al desarrollo del
material de referencia, y otras como items de
ensayo para el ensayo de aptitud.

El Laboratorio de la Unidad Operativa de
Andlisis instrumental (SOA) realizé los ensayos
de homogeneidad y estabilidad sobre diez y
dos unidades, respectivamente. Para ello se
aplicé la instruccion del SAl “Evaluacién de la
homogeneidad y estabilidad de los items de
ensayo” IT02 PS02 [6]. Se verifico la
homogeneidad en acidez [5], segun el desvio
estandar entre muestras cumpliendo con el
limite de reproducibilidad establecido por el
método de medicién. Para el perfil de acidos
grasos [2], [3] y [4] se realiz6 el andlisis de varianza.
Ambos parametros resultaron ser
suficientemente homogéneos.
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Para la estabilidad se evaluaron las
absorbancias especificas en el ultravioleta (UV)
[11] mediante el criterio de comparacién con el
desvio estandar interlaboratorio [6] por el
periodo que dura el ejercicio.

Se procedi6é con la organizacion del ensayo de
aptitud [7] con valor asignado INTI, invitando a los
participantes a medir acidez y perfil de acidos
grasos, entre otros mensurandos.

RESULTADOS

1.Seleccion de laboratorios competentes:
Los cuatro laboratorios que cumplieron con
dicho criterio preestablecido previamente por el
SAl fueron los pertenecientes al INTI,
correspondientes a las siguientes unidades
operativas:

¢ Andlisis instrumental (SOA).

¢ Red de Laboratorios Lacteos.

¢ Servicios Analiticos Regién Pampeana.
Servicios Analiticos Cuyo

2.Asignacion de valores de referencia por
INTI

Los valores de referencia, asi como sus
incertidumbres, fueron determinados a través
del consenso de los cuatro laboratorios
competentes, de acuerdo con el criterio 7.6 [1].
Este mismo criterio es descripto en la guia ISO
35 [10] utilizada para la produccion de
materiales de referencia.

La Tabla 1 muestra los valores de referencia
asignados por INTI, con sus respectivas
incertidumbres expandidas. En la misma tabla
se indican las desviaciones estandar
interlaboratorio en cada uno de los parametros.

. VA U

PARAMETRO (9/100g) (k=2)
Acidez por titulacién volumétrica 0,34 0,04
Acido palmitico (C16:0) 14,55 0,14
Acido palmitoleico (C16:1) 1,45 0,14
Acido margarico (C17:0) 0,09 0,03
/:\cido heptadecenoico (C17:1) 0,21 0,06
Acido estearico (C18:0) 1,95 0,19
Acido oleico (C18:1) 68,55 1,31
Acido linoleico (18:2) 11,68 0,47
/:\cido linolénico (C18:3) 0,64 0,12
Acido araquidico (C20:0) 0,35 0,11
Acido gadoleico (C20:1) 0,31 0,09
Acido behénico (C22:0) 0,10 0,03
Acido lignocérico (C24:0) 0,05 0,06

Tabla 1. VA: valores asignados por INTI con sus
incertidumbres expandidas (U (k=2)).

3.Desarrollo del ensayo de aptitud

En el ensayo de aptitud participaron 21
laboratorios, cuyo desempefio se observa en la
Tabla 2.
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La herramienta estadistica aplicada para la
evaluacion de los mismo fue el indice z’:

PARAMETRO Satisfactorio | Cuestionable | g 20 o
z) z) @)
Cgllgriétprﬁ:gnulamon 20 0 1
Acido palmitico (C16:0) 11 2 0
Acido palmitoleico (C16:1) 12 0 1
Acido margérico (C17:0) 12 0 0
ﬁcczllcit:)lr;eptadecenomo 1 1 o
Acido esteérico (C18:0) 12 0 1
Acido oleico (C18:1) 12 1 0
Acido linoleico (18:2) 13 0 0
Acido linolénico (C18:3) 12 0 1
Acido araquidico (C20:0) 13 0 0
Acido gadoleico (C20:1) 12 0 1
Acido behénico (C22:0) 12 0 0
Acido lignocérico (C24:0) 10 0 0

Tabla 2. Cantidad de participantes & clasificacion por
segun su desempefio (z°)

DISCUSION Y CONCLUSIONES

Este tipo de ejercicio ha permitido por un lado
que el INTI contribuya al fortalecimiento de la
trazabilidad metrolégica definiendo valores de
referencia en una nueva matriz, aceite de oliva.
Y por otro lado contribuir en la diseminacion de
la trazabilidad a los laboratorios participantes.
Esto se logré a través de la experiencia y la
calificacién de los expertos de las unidades
operativas convocadas.
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