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1. OBJETIVO
Documentar los lineamientos para la determinacion de humedad en leche en
polvo bajo la metodologia ISO 5537:2004.

2. ALCANCE
Este procedimiento es desarrollado por el Laboratorio Fisicoquimico de
Alimentos del Laboratorio Departamental de Salud Publica de Santander y es
aplicable a leche en polvo, mantequilla, queso, arequipe, leche condensada y
manjar blanco

3. RESPONSABILIDAD

Sera responsabilidad del profesional del Laboratorio Fisicoquimico de Alimentos
aplicar lo anterior descrito con calidad y oportunidad, asi como, garantizar los
resultados que se generen del mismo. Asi mismo, se debe tener en cuenta lo
consignado en el MANUAL DE ROLES Y RESPONSABILIDADES DEL
PERSONAL DEL LABORATORIO DEPARTAMENTAL DE SALUD PUBLICA MI-
GS-MA-30.

4. DEFINICIONES Y ABREVIATURAS

Arequipe: Es el producto higienizado obtenido por la concentracion térmica de
una mezcla de leche y azucares.

Empaque secundario: Es la segunda capa de envase que envuelve al envase
primario, que desempefia un papel crucial en la salvaguardia del producto o
muestra durante la manipulacion y el transporte

Humedad: El contenido de humedad en un alimento se considera un indice de
estabilidad del producto, usualmente se calcula determinando la pérdida de peso
de la muestra al someterla a calentamiento en estufa en condiciones
determinadas.

Leche condensada: Es el producto higienizado, obtenido por deshidratacion
parcial, a baja presion, de una mezcla de leche y azlcares.

Leche en polvo: Es el producto que se obtiene por la eliminacién del agua de
constitucion de la leche higienizada.

Leche higienizada: Es el producto obtenido al someter la leche cruda o la leche
termizada a un proceso de pasteurizacion, ultra-alta-temperatura UAT (UHT),
ultrapasteurizacion, esterilizacién para reducir la cantidad de microorganismos,
u otros

tratamientos que garanticen productos inocuos microbiol6gicamente.

Manjar blanco: Es el producto higienizado, obtenido por la concentracién
térmica de una mezcla de leche y azucar, con el agregado de harina o
almidones.

Mantequilla: Es el producto graso higienizado, obtenido a partir de la crema de
leche, adicionado o no de cultivos lacticos especificos y sometidos a proceso de
batido.

Queso: Es el producto obtenido por coagulacion de leche. de la crema de leche,
de la crema de suero, del suero de la mantequilla o de la mezcla de algunos o
todos estos productos, por la accion del cuajo u otros coagulantes aprobados.
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5. CONDICIONES GENERALES

Antes de comenzar a trabajar con las muestras, asegurese de la limpieza de su
lugar de trabajo y de que lo mencionado en materiales, insumos y reactivos
esté disponible.

Utilizar los elementos de proteccion personal (EPP) adecuados para la
realizacion de la marcha analitica, (bata de laboratorio, zapatos antideslizantes,
gafas protectoras y guantes de nitrilo), la verificacion de los EPPs podra
realizarse en cualquier instante y se registrara en la LISTA DE CHEQUEO DE
BIOSEGURIDAD, MANEJO Y PROCESAMIENTO DE MUESTRAS MI-GS-RG-
713

La técnica analitica no requiere condiciones ambientales controladas, sin
embargo, las condiciones ambientales del &rea donde se realiza la técnica son
vigiladas a través del termo higrometro y son registradas en el control de
condiciones ambientales MI-GS-RG-37. Los equipos deben mantenerse entre
Temperatura y humedad relativa controladas respectivamente 10°C a 40°Cy la
humedad relativa no debe pasar de 80%.

Si se va a trabajar con acidos concentrados se debe realizar en la cabina
extractora de gases y utilizar mascarilla de gases.

Cuando la muestra recibida para andlisis sea insuficiente se priorizaran los
ensayos solicitados por el solicitante, si no se encuentran especificados los
ensayos, el lider técnico definira cuales son prioritarios.

6. FUNDAMENTO DEL METODO DE ENSAYO

La determinacién de humedad es una de las técnicas mas importantes y de
mayor uso en el procesado, control y conservaciéon de los alimentos, ya que el
control de esta, es esencial para evitar la proliferacion de microorganismos
indeseables en la conservacion de alimentos en entornos de fabricacion,
evitando asi el riesgo de contaminacion del producto.

El agua disponible dentro de los alimentos, un parametro conocido como
actividad del agua (aw), es un factor importante para la longevidad de la vida util
de los mismos, ya que cuanto mayor es la cantidad de agua disponible en el
alimento mas facilmente pueden prosperar los gérmenes.

Estos efectos generan la necesidad de controlar la humedad en estos alimentos,
el Laboratorio de Salud Publica de Santander, quien apoya las actividades
Inspeccién Vigilancia y control mediante el analisis de alimentos lacteos, basa
en el procedimiento internacional de la ISO 5573 e ISO 5534; mediante un
método termo gravimétrico, es decir, por pérdida por secado, mediante el cual
se calienta la muestra y se registra la pérdida de peso debida a la evaporacion
de la humedad.

7. LIMITACIONES O INTERFERENCIAS
No aplica

8. RECOLECCION E IDENTIFICACION DE LA MUESTRA
Remitirse al Manual de la unidad de vigilancia de factores de riesgo del
ambiente y el consumo para toma, remision, transporte, almacenamiento y
conservacion de muestras MI-GS-MA-58
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9. CONSERVACION DE LA MUESTRA

La muestra debe ser almacenada y conservada en las condiciones que el
fabricante recomiende en el empaque del alimento. La muestra debe
conservarse en su empaque original y debe embalarse en un empaque
secundario que proteja la muestra de deterioro y de rupturas o dafio de la
muestra.

10.EQUIPOS REACTIVOS CONTROLES Y MATERIALES DE REFRENCIA
10.1. MATERIALES

Céapsula de porcelana 35 mL
Pinzas para crisol

Desecador provisto de gel de silice
Espatula

10.2. EQUIPOS

Antes de operar los equipos verificar que se encuentran en Optimas
condiciones siguiendo los instructivos de manejo de equipos y realizando las
verificaciones indicadas al respecto como lo indica el instructivo de cada
equipo. Diligencie el formato de uso de equipos MI-GS-RG-364

Balanza analitica
Estufa de secado

10.3. REACTIVOS, CONTROLES Y MATERIALES DE REFERENCIA
No aplica

11.

DESCRIPCION DEL PROCEDIMIENTO

11.1. ACONDICIONAR EL EQUIPO Y PREPARAR EL MATERIAL

Conectar el horno de secado a un tomacorriente, encender y regular la
temperatura entre 87 °C

Realizar verificacion de la balanza analitica y registrar en el formato MI-
GS-RG-102 Verificacion de la balanza

Identificar los crisoles o recipiente con su respectiva tapa con las muestras
a analizar por duplicado.

Las capsulas o crisoles que se utilizaran para el andlisis de la muestra
deben estar limpias y sometidas a un proceso de secado en estufa al
menos una (1) hora a 87°C. Manipular las capsulas haciendo uso de las
pinzas y trasladar tapadas al desecador dejandolas enfriar hasta
temperatura ambiente

11.2. PREPARACION DE LA MUESTRA

Homogenizar la muestra

11.3. ANALISIS DE LA MUESTRA (POR DUPLICADO)

Pesar el crisol o la capsula en la balanza, tarar este valor, retirar de la
balanza y registrar el peso del crisol en el formato de hoja de trabajo de
leche en polvo (MI-GS-RG-372)

Depositar alrededor de 2 g de muestra en el crisol y pesar nuevamente,
registrar el peso de la muestra en la hoja de trabajo MI-GS-RG-372
Pasar los crisoles a la estufa de secado regulada a la temperatura de
trabajo a 87 °C, introducir las muestras y mantenerlas alli por 5 horas.
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e Sacar las muestras de la estufa de secado transcurrido el tiempo
requerido por la matriz trabajada e introducirlas a un desecador, apagar
la estufa de secado y desconectarla del enchufe.

e Mantener las muestras en el desecador de 15 a 30 minutos, sacar del
desecador y pesar, registrar estos valores en la hoja de trabajo.

e En caso de tener mas de una muestra, saque de a 1 crisol a la vez y
cierre inmediatamente el desecador con el fin de no perturbar los
resultados.

11.4. CRITERIOS DE ACEPTACION
Tabla 1. Criterios de aceptacion

ACCION ANTE
CRITERIO RANGO DE ACEPTACION INCUMPLIMIENTO
DE CRITERIOS
Diferencia <0-5%
. Aplicada a los duplicados en Repetir analisis
Porcentual Relativa - o
condiciones de repetitividad

Se aceptan maximo dos (2) desviaciones en un lote de 20 muestras analizadas.
Si se exceden se debe proceder a diligenciar el formato MI-GS-RG-431 Trabajo
No conforme y ES-SIG-RG-02 Accion de Mejora Correctiva y Preventiva

12. CONTROL DE CALIDAD ANALITICO

e Ejecute la rutina de verificacién del equipo siguiendo el instructivo de manejo
y verificacion de la balanza MI-GS-IN-31, cada vez que vaya a realizar uso
de esta.

e Realice duplicado con el fin de evaluar la repetibilidad del método. La
diferencia porcentual relativa (%RPD) entre los duplicados no debe ser mayor
al 5%. Si la variacién excede al limite, debe realizarse analisis por triplicado

e Utilice siempre material limpio, siguiendo la guia de verificacién de lavado de
material MI-GS-GI-81 y registre en el formato MI-GS-RG-161: verificacion del
lavado de material

e Diligenciar el formato de captura de datos del método MI-GS-RG-372
registrando todas las casillas que se indiquen.

e En caso de que los criterios mencionados no cumplan (la diferencia
porcentual relativa, verificacion del equipo), se debe parar el analisis y seguir
el procedimiento Control de Trabajo de Ensayo No Conforme MI-GS-PR-123

13. ANALISIS Y EXPRESION DE RESULTADOS
Para calcular el % de humedad m/m en leche en polvo, mantequilla, arequipe,
leche condensada y manjar blanco se debe aplicar la siguiente formula:

(Pesocrisol+muestra) Antes de secar — (Pesocrisol+muestra)Después de secar

% Humedad (m/m) = X 100

(PesOcrisol+muestra) Antes de secar — P€SOcrisol

Para calcular el % de humedad m/m en quesos se debe aplicar la siguiente
formula:

(Pesocrisol+muestra seca Pesomuestra) B (Pesocrisol+blanco seca PeSOblanco) x

% Humedad (m/m) =
’ (m/m) (Pesomyestra + Pesopianco) — (Pesomyestra)

100

Promediar los valores obtenidos de los duplicados y expresar el resultado de
estos con dos decimales. Los resultados deben expresarse en % de
humedad m/m
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14. EMISION DEL INFORME DE RESULTADOS

El informe de resultados se entregara en el FORMATO DE RESULTADOS DE
ALIMENTOS MI-GS-RG-156. La identificacion unica del Informe de resultados es
el nimero de radicado asignado en la recepcién de la muestra y debe figurar en
todas las paginas en la parte inferior derecha para asegurar que cada una de
ellas sea reconocida como parte del informe. Este informe de resultados debe
incluir al final del mismo una declaracion que indica: “Los resultados son validos
Gnicamente para la muestra y ensayos analizados. El contenido de este informe
no puede ser reproducido parcial ni totalmente sin autorizacion del laboratorio”

El informe de resultados es elaborado por el analista que ejecuta los ensayos y
son revisados por el Lider Técnico. Cuando solo haya una persona en el area,
esta revisa los informes antes de liberarlos y realiza el registro CONTROL DE LA
VALIDEZ DE LOS RESULTADOS MI-GS-RG-784.

Las modificaciones a un informe de analisis se elaboran de tal manera que
cumplan los mismos requisitos de los informes. Se sigue el mismo procedimiento
de elaboracion, revision y autorizacion que el establecido para los informes
originales.En el caso de requerir modificar un informe enviado al cliente, se
recupera totalmente y se elabora un nuevo informe teniendo en cuenta las
correcciones del caso; el nuevo informe llevara la declaracion en mayudscula
sostenida, facilmente visible, “ESTE INFORME SUSTITUYE AL INFORME DE
ANALISIS CON RADICADO VACO0000-AAAA EMITIDO EN DD/MM/AAA”
identificado con el numero de radicacion de la muestra seguido de un guion y el
namero 1.

Se almacena una copia de ambos documentos como constancia del cambio
realizado y se realiza la investigacion de la causa del error en el informe de
acuerdo al procedimiento Control de Trabajo de Ensayo No Conforme y se
documentan las acciones tomadas al respecto.

15. DOCUMENTOS DE REFERENCIA

e INTERNATIONAL STANDARD. ISO 5534:2012, Cheese and Processed
cheese. Determination of the total solids content (Reference method). 1st Ed.,
2012,

e INTERNATIONAL STANDARD. ISO 5537:2004, Determination of moisture
content (Reference method). 1st Ed., 2004.

16. NORMATIVIDAD APLICABLE

e DECRETO NUMERO 616 DE 2006 Por el cual se expide el Reglamento
Técnico sobre los requisitos que debe cumplir la leche para el consumo
humano que se obtenga, procese, envase, transporte, comercializa, expenda,
importe o exporte en el pais

e RESOLUCION NUMERO 02310 DE 1986 Por la cual se reglamenta
parcialmente el Titulo V de la Ley 09 de 1979, en lo referente a procesamiento,
composicion, requisitos, transporte y comercializacion de los Derivados
Lacteos.
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18. ANEXOS: FLUIOGRAMA PARA DETERMINAR LA HUMEDAD EN LECHE EN
POLVO BAJO LA METODOLOGIA 1SO 5537:2004.

ANEXO 1. ACONDICIONAR EL EQUIPO Y PREPARAR EL MATERIAL

Conectar el horno de secado a un tomacorriente, encender y regular la

temperatura entre 87°C

‘ Realizar verificacion de Ia balanza analitica |

| Rotular e identificar los crisoles usados en los analisis ‘

Llevar las capsulas a un proceso de secado en estufa al menos una (1) hora a 87°C.
Trasladar tapadas al desecador dejandolas enfriar hasta temperatura ambiente

ANEXO 2. ACONDICIONAMIENTO DE LA MUESTRA

Homogenizar la muestra

4
ANEXO 3. ANALISIS DE LA MUESTRA POR DUPLICADO

-

Pesar el crisol o la capsula en la balanza, tarar este valor, retirar de la
balanza y reqgistrar el peso del crisol en el formato de hoja de trabajo

Depositar alrededor de 2 g de muestra en el crisol y pesar
nuevamente, registrar el peso de la muestra en la hoja de trabajo.

Pasar los crisoles a la estufa de secado regulada a la temperatura de
trabajo a 87 °C, introducir las muestras y mantenerlas alli por 5 horas.

Sacar las muestras de la estufa de secado transcurrido el tiempo requerido por la
matriz trabajada e introducirlas a un desecador, apagar la estufa de secado y

desconectarla del enchufe.

Mantener las muestras en el desecador de 15 a 30 minutos, sacar
del desecador y pesar, registrar estos valores en la hoja de

En caso de tener mas de una muestra, saque de a 1 crisol a la vez y cierre
inmediatamente el desecador con el fin de no perturbar los resultados.
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