
La presencia de residuos de medicamentos veterinarios en leche, puede provenir de un manejo inadecuado de estos, una sobredosificación en el tratamiento y/o el no respetar los tiempos de

carencia recomendados. La presencia de estos compuestos, puede afectar la salud de los consumidores y es por ello que diferentes entidades, han regulado la cantidad de estos contaminantes en

leche. Para realizar este control, es necesario contar con herramientas analíticas que permitan brindar una mayor confiabilidad de los resultados, la cual se relaciona directamente con la

incertidumbre de medición. En este sentido, se hace indispensable estimar la incertidumbre de medición de una manera adecuada para este tipo de métodos. En este contexto, el presente trabajo

tiene como objetivo evaluar las diferentes fuentes de incertidumbre presentes en un método multiresiduo para la determinación de residuos de MV mediante cromatografía líquida acoplada a

espectrometría de masas.
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Estimación de la incertidumbre para un método multiresiduo de 
medicamentos veterinarios en leche
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Para la estimación de la incertidumbre, se identificaron tres

grandes principales fuentes:

Å Preparación de soluciones y diluciones upreparación.

Å Instrumentos volumétricos y balanzas en el método umétodo

Å Repetibilidad del método analítico urepetibilidad.

La evaluación de upreparación y umétodo, se llevó a cabo siguiendo

lo establecido en la guía para la expresión de la

incertidumbre1. Por otro lado, para evaluar las diferentes

fuentes de incertidumbre en la repetibilidad del método

analítico2, se fortificaron muestras en diferentes etapas del

proceso, tal y como se muestra en la Figura 1. En este

sentido la incertidumbre por repetibilidad viene dada por la

siguiente ecuación:

Extracción

Análisis instrumental

Muestra

Fortificación i

Fortificación ii

Fortificación iii

Fortificación iv

La Figura 2, presenta un promedio de los aportes de

incertidumbre de cada uno de las fuentes identificadas. En

esta figura se observa, que los menores aportes vienen

de la preparación de soluciones (upreparación) y del análisis

instrumental (uinstrumental). Por otra parte, para todos los

casos la mayor contribución a la incertidumbre se obtuvo

para la etapa de extracción con un 79,34 %, seguido

como segundo gran componente la etapa de limpieza con

un 12,56 %.

Por otro lado, se encontró que para el 62% de los analitos el

aporte por el uso de instrumentos volumétricos y balanzas

corresponde a la cuarta fuente de incertidumbre y para los

casos restantes correspondió a la evaporación (uevaporación) y al

análisis instrumental en igual proporción.

La Figura 4 muestra que el comportamiento de sólo la familia

de las sulfas, en esta figura se puede observar que para todos

los casos se tiene el mismo aporte en todos los compuesto, a

excepción de sulfabenzamida, sulfachinoxalina y sulfadoxina,

las cuales presentaron un mayor aporte por análisis

instrumental (uinstrumental) que por la incertidumbre del método

(umétodo).
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En este trabajo se encontró, que para todos los

compuestos en estudio la etapa de extracción y la

etapa de limpieza, son las dos fuentes que mayor

contribución a la incertidumbre. Por su parte, las

etapas de preparación de soluciones y análisis

instrumental son las dos fuentes que aportan en

menor medida a la incertidumbre.

Figura 3. Fuentes de incertidumbre  estimadas para cada etapa del proceso.

1 BIPM, IFCC, IUPAC. OIML, Evaluation of measurement data ï

Guide to the expression of uncertainty in measurement. 2008

2 Lara, D. M. (2013). Revista Corpoica Ciencia y Tecnología

Agropecuaria, 9(1), 124-153.

Figura 1. Etapas del proceso analítica y esquema de fortificación.
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La Figura 3 y la Figura 4 muestran el aporte de cada

una de las fuentes para los diferentes medicamentos

veterinarios. En estas figuras se corrobora que para

todos los casos, la extracción es la fuente con mayor

contribución a la incertidumbre, seguido por la limpieza

como segunda componente que mas aporta a la

incertidumbre.

Para el cerca del 69% de los compuestos se encontró

que la etapa de evaporación correspondió a la tercera

fuente de incertidumbre más importante, mientras que el

31 % restante de los compuestos tuvo como tercera

fuente de incertidumbre la (umétodo) o la (uinstrumental).

Figura 4. Fuentes de incertidumbre  estimadas para cada etapa del proceso

La Figura 5, muestra el comportamiento general de las

contribuciones de incertidumbre para la determinación de

residuos de medicamentos veterinarios mediante el método

en estudio. En esta figura, se puede observar que no sólo los

instrumentos de medición contribuyen a la incertidumbre de

medición si no también procesos químicos o físicos que

pueden ocurrir durante el proceso de tratamiento de la

muestra y afectan la estimación del mensurando, como es el

caso de la evaporación, la limpieza y la extracción, los cuales

representan más del 95% del aporte a la incertidumbre de

medición.

Figura 2. Incertidumbre promedio de cada etapa.

Figura 5. Comportamiento general de los aportes a la incertidumbre de medición.
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