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Buenas practicas en la

) L I 4
determinacién de humedad
de arroz por método

LA DETERMINACION DE HUMEDAD DE ARROZ PRE-
SENTA GRAN IMPORTANCIA DESDE EL PUNTO DE
VISTA COMERCIAL, YA QUE EL PRECIO VARIA EN
FUNCION DE LA HUMEDAD DEL GRANO.

EN NUESTRO PAiS SE COMERCIALIZA BAJO EL DE-
CcRETO N°321/988 DEL MGAP (URUGUAY, 1988) EL
CUAL HACE REFERENCIA AL METODO AACC 44-15
A (CEREALS ¢ GRAINS ASSOCIATION, 2000). ESTE
ES UN METODO GRAVIMETRICO, MAS COMUNMEN-
TE CONOCIDO COMO “METODO POR ESTUFA” Y EN
DONDE EL PRINCIPIO CONSISTE EN DESHIDRATAR
UNA PORCION DE MUESTRA A UNA TEMPERATURA
DE130°C DURANTE 60 MINUTOS.

No obstante, a pesar de tener un método acordado,
serequiere estandarizar las condiciones de laborato-
rio para obtener resultados reproducibles y compa-
rables entre los laboratorios de la cadena arrocera.

En esta publicacién podran encontrar datos ttiles
sobre las variables que afectan al resultado anali-
ticoy el impacto que estas tienen en la medicion.

Para obtener resultados confiables en la deter-
minacién de humedad se requiere como minimo
contar con: el método normalizado, equipos veri-

gravimétrico

ficados/calibradosy adecuados para su propésito,
personal capacitado para la tarea, evaluacion de
la exactitud del método e incertidumbrey control
del proceso en el tiempo a través de graficos de
control internos e interlaboratorios.

La determinacion de humedad de arroz se realiza
en todas las etapas de su produccién, empezando
por la cosecha, recibo en planta, control de proce-
sos (por ejemplo, el secado) hasta el control pre-
vio a la salida de nuestro pais.

Esta determinacién presenta una gran importan-
cia desde el punto de vista comercial, ya que el
precio varia en funcién de la humedad del grano
y es determinante en:

e Elrecibo en planta para liquidar la mercade-
ria al productor

e Elalmacenamiento, de forma de asegurar la
calidad del producto




e Los procesos de elaboracién, como forma de
establecer control sobre ellos y el cumpli-
miento de especificaciones

¢Cuales son los parametros que podemos con-
trolar para obtener resultados confiables?

Los requisitos y parametros para controlar para
obtener resultados confiables se encuentran in-
ternacionalmente acordados y descriptos en la
ISO/IEC 17025 (International Organization for
Standarization, 2017), lo que asegura sistemas de

o El proceso de exportacion del grano, como
forma de verificar el cumplimiento de espe-
cificaciones exigidas por el cliente

Como se menciond anteriormente, el método utili-
zado en Uruguay para determinar el contenido de
humedad de arroz es el AACC 44-15 (Cereals & Cra-
ins Association, 2000) que es el referenciado en el

mediciones consistentes entre los laboratorios a
nivel mundial.

Entre ellos se destacan los siguientes:

Decreto N°321/988 del MGAP (Uruguay, 1988).

4 Figuraz

Esquema de pardme-
tros a controlar para
obtener resultados
confiables.

Método
normalizado

Calculo Resultados

Representatividad | Equipamiento alculo
estimacion

demuestra

Aseguramiento
delacalidad

Competencias
técnicas

1. METODO NORMALIZADO

Ladescripciéndelatécnicadeensayose encuentra
documentada en la Norma Internacional Method
44-15 A (Cereals & Grains Association, 2000).

2. REPRESENTATIVIDAD DE MUESTRA

Al momento de realizar una medicién analitica,
una etapa critica es asegurar la representatividad
de la muestra de ensayo. Una muestra es repre-
sentativa del lote cuando los andlisis de calidad
brindan resultados equivalentes a la calidad del
lote del cual ha sido tomada.

La extraccion de muestras representativas en las
operaciones de recibo de arroz o en cualquierade
las etapas de comercializacién presenta particu-
lar importancia, por cuanto los resultados de los
analisis de calidad y la posterior liquidacién del
lote entregado dependen necesariamente de la
forma en que las muestras sean obtenidas.

. dela
incertidumbre

Independientemente del cuidado que se tenga al
efectuar el analisis de la muestra, este no refleja-
ra la calidad del lote entregado si la muestra no
hasido extraida en laformaapropiada. Porello se
aplican las especificaciones y/o procedimientos
de muestreo de forma de obtener una muestrade
laboratorio representativa del lote en cuestion.
Para la determinacion de humedad se debe ho-
mogeneizary dividir la muestra de laboratorio de
forma tal de obtener una porcion representativa
y adecuada para el ensayo.

Finalmente se procede a la operacién de molien-
da para reducir el tamafio de particulay su poste-
rior analisis.
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Diagrama genéricode un
proceso de medicién tipico
(Ramsey, etal., 2021, pp.5).

Formas del

Paso del proceso material
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Muestra de N Seleccion de porciones de ensayo
ensayo para tratamiento quimico previo
al analisis quimico
¥ . P
;2 - Tratamiento quimico que conduce
Porcidn de ensayo ala determinacion analitica
Anilisis |
Disolucion - Determinacion de la
de ensayo concentracion de analito

Otro aspecto fundamental al momento de lograr
mediciones confiables y comparables entre dife-
rentes laboratorios es contar con equipamiento e
instrumentos  calificados/calibrados/verificados
periddicamente de manera que demuestre que
estos puedan ser utilizados para su fin previsto.
Paraello los principales controles a realizar son:

Balanza: disponer de balanza analitica con cali-
bracion vigente y con verificacion de sensibilidad
antes del ensayo.

Estufa: disponer de una estufa con calificacién de
desempeno que asegure el cumplimiento de los
requisitos técnicos del método AACC 44-15A:

Es necesario calificar los equipos térmicos para
conocer como es el comportamiento de la distri-
bucién de temperatura.

Eldisplay del equipo puede indicar un valor, ejem-
plo130 °C, eso no quiere decir que la temperatura
dentro del equipo sea ese valor o que la distribu-
cion sea homogénea. Por eso debemos estudiar
que la distribucién de la temperatura dentro de
la estufa sea la deseada en todo su interior. Se re-
comienda realizar una calificacién de desempefo
en condiciones habituales de uso: con carga, tem-
peraturas de uso, conveccion forzada (ventilador),
registro del aire y posicion de las bandejas.

A continuacion, considerando el criterio 130 °C + 2
°C adjuntamos dos ejemplos distintos donde si se
cumple el criterio de aceptacion (figura 4) y donde
no (figuras).



Por lo tanto, tener calificado nuestro equipo en las
condiciones de uso del laboratorio nos permite co-
nocer las zonas de la estufa donde se cumplen las
condiciones requeridas por los ensayos.

Molino: moler con malla 18 o 20, segtn especifi-
cacion del método AACC 44-15 A (Cereals & Grains
Association, 2000).

Para ello es importante contar con un molino me-
canico, facil de limpiary capaz de moler granos de
arroz, sin exposicion a la atmasfera y generacion
de calor excesivo que causen cambios apreciables
en la humedad de la muestra.

También es importante verificar que en el proceso
de molienda se obtenga el tamafio de particulas
adecuado, haciendo pasar la muestra por un ta-
miz de apertura apropiada (malla 18, abertura de
1,00 mm o malla 20, abertura 0,85 mm).

5

4 Figuras
Cumple criterio 130 °C
+2°C

4 Figuras
No cumple criterio 130
°C+2°C
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Figura 8 »
Exactitud del
método analitico

4.COMPETENCIAS TECNICAS

El laboratorio debe asegurarse que el personal tie-
ne las competencias para realizar la determinacién
de humedad y evaluar la importancia de las des-
viaciones, asi como también realizar el seguimien-
to de sus competencias. Esto se logra mediante
personal con las habilidades y conocimientos re-
queridos, entrenado y evaluado periédicamente.

2. CONFIABILIDAD DEL RESULTADO ANALITICO

Es necesario someter el método a estudios de ma-
nera de demostrar su confiabilidad en emitir re-
sultados exactos y reproducibles, ya que como se
mencion6 anteriormente el contenido de hume-
dad de los granos de arroz es muy relevante. Estos
estudios se conocen internacionalmente como
validacién/confirmacién del método analitico.

Un parametro critico para verificar es la exactitud
del método determinada por unacombinacién de
estudios de precisién y veracidad y su concordan-
cia con los valores tipicos indicados en la norma
de ensayo. Este parametro de validacion indica de
forma cualitativa una medida de los errores alea-
torios y sistematicos del método de ensayo espe-
cificos del laboratorio que los esta realizando.

Baja precision
Baja veracidad

Baja precision
Alta veracidad

Alta precision
Alta veracidad

Alta precision
Baja veracidad

PRECISION (repetibilidad y precision intermedia)

En estos estudios se estiman los errores aleatorios
propios del método de medicién mediante repe-
ticiones de muestras en diferentes condiciones de
ensayo y evallia su concordancia con los valores
maximos previstos por la norma de referencia. El

TECNICO ECONOMICO

método AACC Method 44-15 A (Cereals & Grains
Association, 2000) establece como requisito de
repetibilidad que la diferencia entre dos deter-
minaciones realizadas en simultaneo no debe ser
mayor a 0,2g/100g.

VERACIDAD

En estos estudios se estiman los errores sistema-
ticos del método de ensayo utilizando la identifi-
cacion de sesgos por ensayos de muestras con va-
lores de referencia establecidos. Estas muestras
pueden ser algunas de las siguientes:

a. Material de referencia
b. Muestras de interlaboratorio

INCERTIDUMBRE DE MEDICION

Para conocerlos errores asociadosa lamedida de me-
dicién del ensayo de humedad realizados en nuestro
|aboratorio es necesario estimar su incertidumbre.

Para ello, identificamos y cuantificamos todas las
variables del proceso que pueden afectar a los re-
sultados obtenidos y los errores asociados a cada
uno. La estimacién de laincertidumbre consiste en
combinarlos mismos para obtener unintervalode
confianza donde se encuentra el valor verdadero.

Instrumento
(balanza, estufa)

Calibracin
Apreciacion
Apreciacion

Matriz

Analista

Precision

Veracidad

Muestra control
Materia de referencia

HUMEDAD

Ensayos de aptitud

Entrenamiento /

Aptitud analitica

(g/hoog)

Figurag a
Fuentes de incertidumbre

El clculo de incertidumbre implica estudiar la
formaenlaque se aplica el método de ensayo, tra-
bajando en condiciones de repetibilidad y repro-
ducibilidad y, posteriormente, evaluar si la incer-
tidumbre obtenida es adecuada para el propésito
del ensayo.

Se muestra en la figura 10 un analisis de fuentes
de incertidumbre tipico para este ensayo.



56 I
Precisién 603297
Capsula+ muestra seca 698317937
e
0.2145
é Toma de ensayo i
. . 0.0077
Capsulavacia o711
o) 20 40 60 80 100 120
% de contribucion
14.8 :
e MCI- humedad de arroz, valor medio AACC44-
14.4
14.2
14
138
13.6
13.4
13.2

5.VALIDEZ DELOS RESULTADOS EN EL TIEMPO

Un proceso de medicion esta sometido a varia-
ciones propias de las condiciones de funciona-
miento del laboratorio. Es asi como se requiere
disponer de mecanismos de control para asegu-
rarse que esas variaciones estan acotadas y son
de caracter aleatorio, siendo consecuencia de una
variacion intrinseca del proceso y no asignable a
causas externas al mismo. Las herramientas utili-
zadas para ello son las muestras de control inter-
no como referencia internay losinterlaboratorios
como referencia externa.

Desde el afio 2013 el departamento de Cereales,
Oleaginosos y Productos derivados del LATU tie-
ne implementadas muestras de control internas
para su proceso de medicién. Para ello realiza
ensayos duplicados, utilizando como herramien-

ta estadistica los graficos de control de Shewart.
La muestra de control interna se valida respecto
a los ensayos de aptitud/interlaboratorios y se
analiza en cada Batch de muestras de analisis de
rutina por duplicado.

Veracidad

Densidad de
probabilidad
Valor de referencia

— Valor
Precisién

Grafico de precision, segan 150 7880

o L] _:I-:I
g 0.3
L L A
= 02
w15
a .1
E 0.05
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4 Figura1o
Contribucién de fuentes
de incertidumbre.

4 Figuram
Comportamiento de la
muestra de arrozen el
tiempo.

4 Figura12
Modelo de exactitud del
método analitico.

4 Figura13
Comportamiento alea-
torio en los ensayos de
humedad de arroz.
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Figura14 »

Desvio estandar relativo de
las rodas de ensayo de aptitud
de humedad de arroz.

En el afio 2008 el departamento de Cereales,
Oleaginosos y Productos derivados del LATU or-
ganiza la primera ronda de interlaboratorio en
humedad de arroz a nivel nacional con empresas
del sector arrocero.

Este proceso fue realizado con una frecuencia
anual y a partir de 2011 las rondas de ensayos de
aptitud/interlaboratorio pasan a ser organizadas
por el departamento de Metrologia Quimica, en
cooperacion del departamento de Cereales Olea-
ginosos y Productos derivados como respaldo
técnico y responsable de la preparacion de las
muestras y ensayos de validacion de estas.

Actualmente esta actividad se realiza con una fre-
cuencia de tres rondas por afio segln el siguiente
cronograma:

e Marzo: arroz Paddy

o Mayo: arroz Parboiled

o Noviembre: arroz Blanco

N W A~ 1NN

o =
|
|
|
|
|
|

ARR-01| 2008
ARR-05 | 2010
ARR-07 | 20m
ARR-08 | 2012
ARR-09 | 2012
ARR-10 | 2013
ARR-12 | 2013
ARR-13 | 2014
ARR-15 | 2014
ARR-16 | 2015
ARR17 | 2015
ARR-18 | 2016
ARR-19 | 2016

@ ArrozBlanco

7.ESTUDIOS DE CONFIABILIDAD DELMETODO

Y ANALISIS DE PARAMETROS CRITICOS

En todo método analitico existen factores que
impactan directamente en el resultado de ensa-
yo, a los cuales identificamos como variables de
influencia critica.

Se estudiaron dos posibles variables de influen-
cia que pudieran ser criticas y afectar el resultado
de este ensayo y matriz.

A) Procedimiento de limpieza previo a la deter-
minacion de humedad.

Arroz Paddy

TECNICO ECONOMICO

Participan de estas rondas de ensayo de aptitud
cerca de veinte laboratorios pertenecientes a las
industrias arroceras de Uruguay, ACA (Asociacidn
de Cultivadores de Arroz), INIA (Instituto Nacio-
nal de Investigaciones Agropecuarias), INASE
(Instituto Nacional de Semillas) y el LATU, ac-
tualmente este servicio se encuentra acreditado
como proveedor de ensayos de aptitud de arroz
segln ISO/IEC 17043 (International Organization
for Standarization, 2010) por el Organismo Uru-
guayo de Acreditacion-OUA.

Los valores de referencia para estos interlabora-
torios de humedad son realizados por el depar-
tamento de Cereales, Oleaginosos y Productos
derivados del LATU que se encuentra acreditado
por UKAS (United Kingdom Accreditation Servi-
ce) y OUA (Organismo Uruguayo de Acreditacion)
bajo la Norma ISO/IEC 17025:2017 (International
Organization for Standarization, 2017), que es la
norma internacional para los laboratorios que
Ilevan a cabo actividades de calibracién y ensayo.

A partir de las rondas de interlaboratorios se ob-
tiene undesvio estindarrelativo de2 % a3 % para
todas las matrices (arroz paddy, parboiled y blan-
o), en un rango de humedades de 11 % a 27 %.

ARR-20 | 2017
ARR-21| 2017
ARR-22 | 2017
ARR-23 | 2018
ARR-24 | 2018
ARR-25 | 2018
ARR-26 | 2019
ARR-27 | 2019
ARR-28 | 2019
ARR-29y 30 | 2020
ARR-31| 2020
ARR-32 | 2021
ARR-32 | 2021

Arroz Parboiled

Se realiza estudio durante rondas de interlabo-
ratorios de humedad donde se envian muestras
exentas de basura, a excepcion de las rondas ARR
28y ARR 31 de arroz paddy donde el participante
debid realizar ese procedimiento de limpieza. Los
resultados indican un desvio mayor para las ron-
das ARR 28 y ARR 31, demostrando de esta ma-
nera la influencia de este parametro al momento
de obtener los resultados de las mediciones. Una
posible causa de que el desvio sea mayor es la
no estandarizaciéon de la limpieza de las mues-
tras previo a la determinacién. Mayor detalle se
muestra en la figura14.



B) Procedimiento de molienda.

Se realiza un estudio del impacto del proceso
de molienda de la muestra de arroz en la ronda
ARR 33 de ensayo de aptitud de humedad donde
se envia una muestra de arroz molida (harina de
arroz comercial). Los resultados indican un me-
nor desvio (1,25 %) respecto al histérico de las tl-
timas 32 rondas, demostrando de esta manera la
influencia del proceso de molienda al momento
de realizar la determinacion de humedad.

Una posible causa de que el desvio sea menor es
la no estandarizacion del proceso de molienda de
las muestras.

12,8
12,6

12,4

12,2 o

Humedad g/1oog

1,6
1.4

1,2
8 9 10 M 12 1

3 14 15 16 17

Se puede concluir de ambos estudios que es ne-
cesario estandarizar y unificar los procedimien-
tos de limpieza y molienda previa realizacién del
ensayo, ya que afectan directamente a la calidad
del resultado obtenido.

Conocer el método de ensayo y su control de
funcionamiento en el laboratorio permite
tener informacion mas confiable y de mayor

calidad al momento de la toma de decisio-
nes operativas y/o comerciales. Esto minimi-
za los riesgos inherentes a cada decision.

18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29

Ne Laboratorio

4 Figura1s

Resultados de humedad
en harinade arrozde la
ronda ARR-33.
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