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Resumen

Mediante un proyecto de colaboracion, se llevaron a cabo estudios de comparacién para mejorar la capacidad de medicion
de los laboratorios participantes, apoyindolos en la produccion, caracterizacion y distribucion de materiales de referencia del
sector agroalimentario. El proyecto fue planteado en cuatro etapas anuales (leche, agua, carne y granos). La tercera etapa en
especifico tuvo el objetivo de cuantificar y certificar el contenido de los parametros nutrimentales (nitrégeno, grasa, sodio y
potasio) de un lote candidato a Material de Referencia Certificado (MRC) de carne bovina enlatada. Dicho estudio fue realizado
en colaboracion entre varios Institutos Nacionales de Metrologia (INM) y/o laboratorios colaboradores, los cuales, una vez que
identificaron las posibles causas de variabilidad o de sesgo en las mediciones, asi como las oportunidades de mejora, lograron
la certificacion del material de carne bovina. E1 MRC fue distribuido entre los participantes para cubrir las necesidades de la
industria alimentaria de productos cirnicos y laboratorios de prueba de sus respectivos paises.

Palabras clave: Material de referencia, Material de Referencia Certificado, trazabilidad, incertidumbre.

Abstract

Through a collaborative project, comparison studies were carried out to improve measurement capabilities of participating
laboratories, supporting them to produce, characterize and distribute reference materials in the food sector. The
project was planned in four annual stages (milk, water, meat and grains). The third stage aimed specifically to quantify and
certify the nutritional content of the parameters (nitrogen, fat, sodium and potassium) of a batch candidate as Certified
Reference Material (CRM) of canned beef. This study was conducted in collaboration between several National Metrology
Institutes (NMIs) and/or collaborating laboratories, which, once identified the possible causes of variability or bias in the
measurements, as well as the opportunities of improvement, achieved the certification of the material beef. The CRM was
distributed among the participants to cover the needs of the food industry of meat products and testing laboratories in their
respective countries.

Keywords: Reference material, Certified Reference Material, traceability, uncertainty.

Introduccion

Institutos Nacionales de Metrologia (INM), los cuales son, ademas,
responsables de establecer la trazabilidad de las mediciones analiticas

Dentro de la industria alimenticia, los parametros de analisis
mas comunes en la evaluacion de la calidad de los productos son
conocidos como proximales y constituyen parametros de medicion
rutinaria. Sin embargo, la disponibilidad de Materiales de Referencia
Certificados (MRC) afines a estos es aun limitada en el mercado.
Atender la necesidad de contar con Materiales de Referencia (MR)
que contribuyan a mantener e incluso mejorar la calidad de medicion
de los laboratorios analiticos es uno de los mayores objetivos de los

y su comparabilidad.

Con este antecedente y la finalidad de mejorar la disponibilidad
y el desarrollo de MR, asi como de fomentar la colaboracion entre
laboratorios de diferentes regiones, se generd mediante el apoyo
de la Organizacion de Estados Americanos (OEA) un proyecto
para producir, certificar y compartir MRC requeridos para asegurar
la calidad de alimentos de interés comun, en este caso, carne. El
proyecto se realizé bajo el esquema de comparacion y cont6d con la
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participacion y experiencia de instituciones dedicadas a la certificacion
de materiales.

Para esta tarea, un lote de 1.000 unidades de un candidato a MR de
carne tipo paté contenida en latas de aluminio de aproximadamente 90
g fue producido y distribuido por el Instituto Nacional de Tecnologia
Industrial (INTI) de Argentina al resto de los participantes, quienes
recibieron sub lotes de 100 unidades cada uno.

El laboratorio coordinador del proyecto estuvo a cargo de
evaluar la homogeneidad del contenido de los parametros a certificar
-acordados previamente-, nitrdgeno, grasa, potasio y sodio, por
tratarse de mediciones de control en los laboratorios de prueba.

Previo al proceso de certificacion y con el objetivo de demostrar
competencia técnica y obtener a su vez la mayor consistencia en los
resultados —sobre todo para los parametros dependientes del proceso
operacional de medicion, tales como nitrogeno y grasa— fue necesaria
la revision y “armonizacion” tanto de métodos como de practicas de
laboratorio llevadas a cabo por cada participante.

Conviene recordar que para los parametros dependientes del
procedimiento operacional una practica cominmente aceptada para
la certificacion de estos analitos son los estudios colaborativos,
en los cuales, por medio de una evaluacion de la consistencia de
los resultados y la aplicaciéon de conceptos estadisticos, es posible
determinar los valores representativos de las propiedades del material
en cuestion. Por otro lado, para los parametros independientes del
método se aplican directamente los conceptos de trazabilidad hacia
los resultados de medicion con mayor jerarquia metroldgica, cuya
incertidumbre sea la mas pequefia que se pueda lograr.

Originalmente, se establecid que las incertidumbres maximas
esperadas al final de las mediciones de proteina y grasa serian de 5
y 7 %, respectivamente; sin embargo, debido a que en los estudios
de comparacion realizados durante la etapa de leche los valores de
incertidumbre fueron mayores, se establecid que para este ejercicio
seriande 7y 8 %.

En este trabajo se describen las consideraciones hechas por
los laboratorios para llegar a definir los valores de certificacion
obtenidos y expresados para el MR de carne, con base en el estudio de
comparacion realizado entre los participantes del proyecto.

Materiales y Métodos

En cuanto a los métodos de medicion, existen distintas practicas
para la evaluacion de la calidad de los productos carnicos entre los
paises participantes de este estudio. En la mayoria de los casos, son
dictadas por la legislacion de cada pais, de modo que varian de region
a region. Dichas diferencias pueden ser consultadas en las Tablas 11
a 14 del articulo.

En ese sentido, el proyecto para la caracterizacion del candidato a
MR de carne se planteo en las siguientes fases:

1. Medicion de muestras de carne y muestras de un MR con
métodos habituales.

2. Armonizacién de métodos y practicas de laboratorio.

3. Realizacién de nuevas mediciones de muestras de carne y

control utilizando métodos armonizados.
4. Certificacion del candidato a MR.

Durante la fase de “armonizacion”, los participantes se abocaron a
la tarea de identificar las variables importantes que se debian controlar
durante los procedimientos de cuantificacion de cada uno de los
parametros en analisis. Asimismo, acordaron establecer, en la medida

de lo posible, las condiciones de trabajo y realizar cada vez nuevas
mediciones con el objetivo de poder certificar el lote de carne bajo el
esquema de colaboracion original. Para este fin se empled un MRC
proporcionado por el Centro Nacional de Metrologia (CENAM), que
consistioé en una mezcla de pollo con vegetales y que se us6 de modo
paralelo como control de medicion.

Se realizé nuevamente el estudio de homogeneidad de los
contenidos de nitrogeno, grasa, sodio y potasio con las mediciones
reportadas con los métodos armonizados mediante analisis de varianza
(ANOVA). El nimero de muestras consideradas fue diferente para
cada parametro.

Para las mediciones de sodio y potasio se emplearon los
métodos basados en espectrometria de absorcion atdmica (EAAF),
emision atdmica con plasma acoplado inductivamente (ICP-AES) o
espectrometria de masas con plasma acoplado inductivamente (ICP-
MS), y también cromatografia de liquidos de alto desempefio (HPLC).

Para algunos de los parametros fue necesario que ciertos
laboratorios realizaran varias veces las mediciones, ya que las
reportadas originalmente presentaban sesgo y/o dispersion y, por lo
tanto, no se consideraban adecuadas para incluirlas en el proceso de
certificacion de los parametros.

A continuacion se muestran los resultados que se obtuvieron para
cada parametro. Para cada uno de los analitos, la asignacion del valor
certificado y la estimacion de su incertidumbre asociada se realiz6 de
forma individual.

Resultados
Nitrogeno

La homogeneidad del lote fue evaluada mediante analisis de
varianza (ANOVA). Se consideraron un total de 68 muestras, cada
una con tres réplicas. Las muestras fueron seleccionadas de forma
aleatoria por los laboratorios participantes. El estudio indicé que el
contenido de nitrogeno en el candidato a material de referencia de
carne era homogéneo, por lo que se continud con la certificacion en
conjunto.

En la Figura 1 se presentan los valores medidos para cada réplica,
del lado derecho, el valor promedio y las barras de incertidumbre
reportados por cada participante. La linea solida representa el valor
promedio del total de los resultados reportados y las lineas punteadas,
dos veces la desviacion estandar.

Grasa

Los resultados de grasa estan contenidos en la Figura 2. Como
se observa, los laboratorios 2 y 4 presentaban valores sesgados que
contribuian a una desviacion estandar grande, que podia ser disminuida
considerablemente si estos eran corregidos o eliminados. Igualmente,
los resultados de los laboratorios 7 y 8 afectaron la evaluacion de la
calidad de las muestras.

La eliminacion de los resultados sesgados con respecto al valor
medio global afectaba directamente al valor medio del total de valores
(Tabla 1), pero sobre todo a la desviacion estandar relativa, la cual
cambiaba de 2,4 % a 0,6 % (Tabla 5).

Por consiguiente, se recomend6 a los laboratorios mencionados
repetir sus mediciones y a los identificados con los niimeros 6, 7y 8
revisar sus resultados a fin de encontrar mejoras que pudieran reducir
la desviacion estandar.

Los resultados obtenidos finalmente son los presentados en la
Figura 3.
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Todos las muestras

Excluyendo a los

laboratorios 2 y 4 <
O
Media del grupo 20,01 g/100 g 20,25 g/100 g S
Desviacion estandar de la media 0,49 g/100 g 0,13 /100 g g
=
DER 2,45 % 0,64 % E
Tabla 1. Comparacion de valores reportados para grasa.
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Figura 1. Resultados de la medicion de nitrégeno en carne.
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Figura 2. Resultados iniciales de la medicién de grasa en carne.
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Figura 3. Resultados finales de la medicién de grasa en carne.

Sodio

Los resultados de sodio se expresan en la Figura 4. Para dicho analito los resultados de los laboratorios 1, 2, 3, 5, 6 y 7 fueron obtenidos
por EAAF, mientras que los resultados de los laboratorios 9 y 11 por ICP-AES, el 10 proviene de ICP-MS y los de los laboratorios 4 y 8 fueron
obtenidos por HPLC.

Conforme a los resultados, se les recomendo a los laboratorios 2 y 7 volver a medir para mejorar la dispersion entre sus mediciones y/o el
sesgo respecto a la mayoria. Los resultados que fueron reportados se muestran en la Figura 5.

Potasio

Los resultados de potasio se presentan en la Figura 6. Al igual que en el caso de sodio, los resultados de los laboratorios 1, 2, 3, 5, 6, y
7 fueron obtenidos por EAAF, mientras que los resultados de los laboratorios 9 y 11 por ICP-AES, el 10 proviene de ICP-MS y los de los
laboratorios 4 y 8 fueron obtenidos por HPLC.

En este caso, se le solicito al laboratorio 7, entre otros, la revision de sus resultados. Los finales son presentados en la Figura 7.
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Figura 4. Resultados iniciales de la medicion de sodio en carne.
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Figura 5. Resultados finales de la medicién de sodio en carne.

Grifico de valores individuales de potasio (iniciales)
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Figura 6. Resultados iniciales de la medicion de potasio.
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Figura 7. Resultados finales de la medicién de potasio en carne.



10 -INNOTEC - No. 7 - 20I2 REVISTA DEL LABORATORIO TECNOLOGICO DEL URUGUAY

Discusion

= En general, el ejercicio de armonizacion con un MRC permitio identificar las oportunidades de mejora para cada laboratorio, incrementando
ﬂ la calidad de los resultados para las muestras de candidatos a MR en cuanto a la consistencia, tal y como se observa en la Tabla 2.
=
o
-
o
;~ Antes de la armonizacién Después de la armonizacién

Mensur ando

Promedio Desviacién Estindar Promedio Desviacién Estindar
Relativa (%) Relativa (%)

Nitrégeno 1.97 g/100g 4,5 1,99 g/100g 3,0

Grasa 19.83 g/100g 5,6 20,01 g/100g 2.4

Sodio 7456 mg/kg 13,7 7567 mg/kg 9,6

Potasio 1814 mg/kg 17,5 1847 mg/kg 11,5

Tabla 2. Resultados obtenidos antes y después de la fase de armonizacion.

Los ajustes realizados en la metodologia armonizada de Kjeldahl permitieron obtener resultados congruentes. Dichos ajustes consistieron
principalmente en la estandarizacion de la normalidad del 4cido utilizado. El valor certificado obtenido fue de (1,99 +0,078) g/100 g con una
incertidumbre estandar relativa de 3,9 %, con lo que se logrd el objetivo planteado para el esquema de colaboracion.

Respecto a la grasa, al comparar las Figuras 2 y 3 puede apreciarse la considerable mejora que tuvo el laboratorio 4 al realizar ajustes
en su procedimiento. En cuanto al resultado del laboratorio 2, a pesar de que aumento el contenido de grasa extraida, se mantuvo un sesgo
respecto al resto de los valores, por lo que se considero pertinente la eliminacion de sus datos para el estudio de ANOVA y la emision del
valor de referencia “mas cercano al verdadero”. El valor medio de grasa result6 de 20,16 g/100g con una desviacion estandar relativa de 1 %.

A la par de la revision de los resultados de grasa, surgio entre los participantes el cuestionamiento del tipo de grasa cuantificada, debido
a los tres procesos utilizados: grasa libre por soxhlet, grasa total por hidrélisis acida y grasa total por soxhlet e hidrolisis acida.

Por tal razén, en paralelo al estudio en conjunto y dadas la clasificacion de la carne, la normativa oficial de cada region y las experiencias
respecto a su determinacion, se analizaron los resultados de acuerdo a las metodologias y al “tipo de grasa” extraida. Los valores obtenidos
segun las clasificaciones se presentan a continuacion.

a) Grasa libre, extraccion por Soxhlet. Fue determinada por los laboratorios 1, 3, 4, 6, 8 y 10. Para este grupo, el valor promedio fue
de 19,97 g/100 g con una desviacion estandar de 0,55 g/100g.

Laboratorio Valor obtenido Incertidumbre
(g/100g) (g/100g)
1 20,27 0,60
3 20,18 0,22
4 18,86 0,49
6 20,25 0,20
8 20,22 0,59
10 20,07 0,11
Promedio 19,97

Tabla 3. Resultados para grasa libre.

b) Grasa total, extraccion con solvente previa hidrodlisis acida. Los resultados reportados por los laboratorios 5, 7 y 9 corresponden a este
método.
En este caso, el promedio del grupo fue de 20,28 con una desviacion estandar de 0,06 g/100 g.

Laboratorio Valor obtenido Incertidumbre
(g/100g) (g/100g)
5 20,27 0,58
7 20,23 1,16
9 20,35 1,23
Promedio 20,28

Tabla 4. Resultados de grasa total por hidrélisis acida.

c¢)  Grasa total, extraida mediante soxhlet, previa hidrolisis. Los resultados reportados por los laboratorios 2 y 10 corresponden a este
método. Para el grupo el promedio fue de 19,68 con una desviacion estandar de 0,65 g/100g.
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. Valor obtenido Incertidumbre
Laboratorio (2/100g) (2/100g)
2 20,14 0,58
10 19,22 -
Promedio 19,68

Tabla 5. Resultados de grasa total por método combinado.

De acuerdo a estos resultados, se observd que no existe una
clara diferencia entre los valores del contenido de grasa para el tipo
de producto en cuestion. Lo anterior es debido posiblemente a que
las proteinas presentes en la muestra fueron desnaturalizadas en el
proceso de coccion al que fue sometida durante la esterilizacion para
su enlatado.

Respecto al nombre del mensurando, basados en que las
definiciones de “grasa” van desde: “mezcla de ésteres resultantes de
la combinacion de glicerina con los dcidos grasos”, hasta “extracto
etéreo que se obtiene cuando la muestra es sometida a extraccion,
refiriéendose como ‘extracto etéreo’ al conjunto de las sustancias
extraidas que incluyen, ademas de los ésteres de los dcidos grasos con
el glicerol, a los fosfolipidos, lecitinas, esteroles, ceras, dcidos grasos
libres, etc.” (Egan et al., 1987), y que “grasa” es también el término
que se emplea para aquellas “mezclas de lipidos que son sélidas o
semisolidas a temperatura ambiente” (Badui, 1981), se acordd
reportar en el certificado el contenido de “extracto etéreo” o “grasa”,
sin considerar si es el libre o total, o el método de extraccion usado.

Con el fin de asignar el valor certificado, se compararon los valores
estadisticos de promedio ponderado (Duewer, [s.d.]), el promedio
aritmético (EURACHEM, CITAC, 2000; BIPM, 1995) y mediana

(Miiller, 2000), con su respectiva incertidumbre asociada.

De acuerdo a los datos de la Tabla 6, tanto los valores como las
incertidumbres son comparables, sin embargo se propone emplear
como incertidumbre de este ejercicio dos veces la desviacion estandar
de la media de los participantes. Las incertidumbres evaluadas para
estos casos fueron comprobadas mediante el uso de programas
estadisticos para calculo de valores ponderados (Duewer, [s.d.]).

En cuanto a los minerales, las nuevas mediciones reportadas
para los analitos de sodio y potasio resultaron mas apropiadas para
la asignacion como valores de referencia, ya que las desviaciones
estandar relativas cumplian con los valores meta del proyecto.

No obstante, considerando que la emision de un valor certificado
obtenido mediante el uso de dos métodos de principios diferentes es
una practica aceptada por la Guia ISO 34 (EURACHEM; CITAC,
2000), el laboratorio coordinador propuso que se combinaran los
resultados por HPLC e ICP-AES (ambos medidos por el mismo
instituto y que corresponden a los resultados de los laboratorios 8 y
9 de las Figuras 4 y 6), y el valor resultante se tomé como valor final.
En las Tablas 7 y 8 se detalla cada uno de los valores considerados
para generar el valor combinado de sodio y potasio, respectivamente.

Analito Valor Certificado (I““"'d“':'(l:ze) expandida Unidad Urel (%)
Media ponderada 1,994 0,052 2/100g 2,61
Nitrégeno Media aritmética 1,991 0,07 3,51
Mediana 1,988 0,061 3,07
Media ponderada 20,19 0,43 2/100g 2,13
Grasa Media aritmética 20,16 0,53 2,63
Mediana 20,23 0,43 2,13
Tabla 6. Valores estadisticos y sus respectivas incertidumbres.
Técnica Fraccion de masa U (k=2) Unidades Urel (%)
HPLC 7848 223 mg/kg 2,85
ICP-AES 7868 146 mg/kg 1,86
Combinaciéon 7858 267 mg/kg 3,40
Tabla 7. Valores obtenidos para el contenido de sodio en el candidato a material de referencia de carne.
Técnica Fraccion de masa U (k=2) Unidades Urel (%)
HPLC 1924 121 mg/kg 6,31
ICP-AES 1943 33 mg/kg 1,68
Combinacion 1934 63 mg/kg 3,26

Tabla 8. Valores obtenidos para el contenido de potasio en el candidato a material de referencia de carne.
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Acciones de mejora

Dentro de las acciones de mejora que se realizaron durante el
proceso para poder concluir con éxito la etapa de certificacion del
material de carne, se encuentran:

e Armonizacién de métodos. La estandarizacion de condiciones
de medicion permitié a los laboratorios implementar y/o
eliminar etapas en sus procedimientos, y asi se lograron
resultados consistentes con los del resto del grupo.

- Para la determinacion de nitrogeno los resultados mejoraron
considerablemente al fijar y/o establecer la normalidad
del acido clorhidrico que se utiliz6 durante el procedimiento
de titulacion. Adicionalmente, se puso énfasis especial en
que los participantes tomaran conciencia de que dicho
proceso mejora al usar potenciometros o voltimetros.

- Para la determinacion de grasa el andlisis de los resultados
segun la técnica usada permitié enfatizar acciones
importantes, como el secado previo de la muestra durante
5-6ha95-100 °C, debido a su alto contenido de agua (64%),
lo que evitd que los lipidos se liguen de esta forma a
proteinas y carbohidratos; la utilizacion de mezcla de
éteres en lugar de uno en particular; el incremento de tiempo
de extraccion de 4 a 8 horas, etcétera.

- Para minerales la medicion de potasio se favorecid al
establecer el modo emisidn, asi como el uso de supresores,
lo cual permiti6 obtener valores menos dispersos. En cuanto
a la digestion, fue posible establecer la temperatura de
calcinacion apropiada para evitar cualquier posible pérdida
de los analitos.

*  Revision de resultados. La revision de resultados, en la que
se consider? tanto la dispersion entre muestras como el sesgo
de la medicidn, dio a los laboratorios la pauta para promover
programas y cursos de capacitacion constantes entre su

personal, y al repetir las mediciones los valores obtenidos se
observaron claramente mds consistentes.

+  Concientizacion del uso de materiales de referencia usados
como controles de medicion.

*  Programas de capacitacion técnica. Incluyen intercambios
entre los institutos participantes para aprender y/o
complementar los conocimientos en la aplicacion de las
metodologias utilizadas.

Conclusiones

Se ha mostrado que la calidad de medicion bajo el esquema de
colaboracion es decisiva para el proceso de certificacion de materiales
de referencia, ya que la contribuciéon de cada participante es critica
para que se puedan lograr los valores certificados con incertidumbres
asociadas razonables para la aplicacion. Sin embargo, para poder
logarlo, es fundamental demostrar competencia de medicion.

Mediante este estudio se comprobo que la utilizaciéon de métodos
armonizados puede sustentar la emision de valores congruentes
aun entre diferentes regiones y legislaciones. Esto permite lograr la
generacion de materiales de referencia utiles y al alcance de un mayor
sector de la industria alimenticia.

En este caso, para los parametros dependientes de procedimientos
operacionales como nitrégeno y grasa se pueden adoptar los valores
de consenso, una vez evaluada la consistencia de los resultados; no
obstante, para los parametros independientes de método es necesario
emplear métodos de alta jerarquia metrologica, o varios métodos de
principios de medicion independientes con la competencia apropiada
para asignar valores de referencia confiables.

En las Tablas 9 y 10 se presentan los valores certificados y las
incertidumbres que fueron adoptadas por los laboratorios para el lote
de carne de res tipo paté.

. . . Incertidumbre (2 veces la .
Analito Valor de referencia (mediana) Desviacién estindar de la media) Unidades Urel (%)
Nitrogeno 1,988 0,078 g/100 g 3,65
Grasa 20,23 0,58 g/100 g 2,30
Tabla 9. Valores certificados obtenidos para los analitos de nitrégeno y grasa.
Analito Valor de referencia combinado Incertidumbre (k=2) Unidades Urel (%)
Na 7858 267 mg/kg 3,40
K 1934 63 mg/kg 3,26

Tabla 10. Valores certificados obtenidos para los analitos sodio y potasio.
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Digestion Destilacion Titulacion <
, . Peso e
Pais Método muestra Equi Ti T " Equi Inst " Determinacién del O
quipo iempo emperatural quipo nstrumento punto de inflexién 9
(]
] ) Bucchi . o
Argentina AOAC 981.10 (2005) 2,0g Bucchi 100 min 450 °C . Bureta cambio de color =
(automatico) w
. Digestor i Destilador . E
Bolivia Macro kejldahl 20g g Del5a2h Nivel 6 macrokejdahl Bureta clase A cambio de color
macrokejdahl (manual)
Horwitz, W _ i i .
Brasil AOAC, 18 ed 15g | TEOOBRO-04 1 isomin | Kjeltec Sistem | ta BUT 0384 | cambio de color
TECNAL 1026 Distiling
Digest Nivel maximo| ~ Destilador :
. AOAC 981.10 1gestor Bucchi Titulador Metrohm automatico
Colombia 2g . 3h uceht 702 SM Titri
(2005) Bucchi 435 (10) 323 (automético) e
. - Labconco
Ecuador AOAC 960.52 0,1a03¢g Labconco 1,5h [Nivel maximo Bureta 10 ml; 0,04 ml ph4,6
manual
. . Foss 2020 Foss 2020
Jamaica Kjeldahl lg R 2h 440 °C digester Kjeltec 2300 cambio de color
digester (automatico)
. . Bucchi . .
Meéxico Kjeldahl lg Bucchi 2h 380 - 450 °C Bureta clase A cambio de voltaje
semiautomatico
Digestor Digestor .
Peru - SENASA Kjeldahl 0,5¢g 2h 400 °C DIGIPREP 200 Bureta de 25 mL cambio de color
DIGIPREP HT250 (automatico)
2 : o Bucchi .
Peru - INDECOPI Kjeldahl 0,5g Bucchi 2h 400 °C Bureta cambio de color
(automatico)
95 min, Gerhardt
Uruguay ISO 937:1978 lg Gerhardt previa 400°C Bureta | -
clarificacion (manual)
Tabla 11. Diferencias en las metodologias para el analisis de nitrégeno.
Digestién Evaporacién
Peso
Pais Método muestra
Agitacion Temperatura | Tiempo Instrumento Temperatura
Argentina 960.39 5-10g | 65 °C 6h Twissel estufa 102 °C
s . 15 sifoneadas N ,
Bolivia Soxhlet con hidrolisis previa K-S R — 6h Bafio Maria 60+ 5°C
por hora
Horwitz, W
Brasil AOAC, 18 ed, 2005. g | 130°C 8h Bafio de 60 °C
(Soxhlet) evaporacion
AOAC 991.36 .
ja | 0 o771 3g | 60 °C Rot: N
Colombia (2005) (Soxhlet) 3g 6h otavapor 40 °C por 45 min
&L Rt 5
Ecuador *CENAM (hidrolisis 4cida) 1,5¢ Vortex, 60seg | - Estufa Heraus 80°C
extracciones
Jamaica Soxhlet g | 155¢c | e o
México Hidrolisis acida 1-2¢g Manual 70 - 80 °C 40 min Estufa 80 °C por 8 h
Perti - SENASA | AOAC 2003.06 (Soxhlet con T 180 °C 2h | Aparato de extraccion | 180°C por 1 h
hidrolisis previa)
: 40°C 1h
Peru - INDECOPI AOAC 2003.06 -2¢ | Manual 60see |  -—— | . | - °C por
I-2¢ Manual, 60 seg extracciones
Ad%cuada (z)lra
. obtener i o i
Uruguay 1SO 1443:1973 (soxhlet) 4g | - porlh axtra(:ﬁiones por 4h Buchi 75 °C por 10 min
ora

Tabla 12. Diferencias en las metodologias para el andlisis de grasa.
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g Digestién Medicién
m . B Peso
- Pais Método muestra
P Equipo Tiempo Temperatura/ Instrumento Calibrante
(@) pontencia
-
8 Argentina Emision 0,5g 16 h 550 °C Baasim AA Na trazable NIST
= ’ Horno mufla P 1 g/L lote: 735845
>
. Analyst 700 de Perkin |Patrones certificados
Bolivia AA (Flama) 02-03¢g Anton Paar Microwave 40 min 180 °C 4 Elmer de Na Perkin Elmer
Perkin Elmer model
800 atomic absorption
spectrometry with
Brasil AA (Horno de grafito) 0,5¢g Anton Paar Microwave 50 min 1400 W Zeeman-efect SRM-3152a
background correction,
THGA 800 graphite
furnace and an As-800
autosampler
. Journal of Food Science, . . AA Thermo Estandar de sodio
Colombia Vol 56, no. 5, 1991, (EAAF) 0,5¢ Horno de microondas CEM | 14 min 1400 W Elemental de 0,5 mg/L
AOAC 985.35 Hasta Perkin Elmer. Atomic | .
Ecuador (EAAF) lg Mufla cenizas 500 °C absorption spectromery Disolucién de NaCI
. L Flame atomic
i EA (Calib t : o 4
Jamaica (Calibracion externa) 05g Estufa carbolite 4h 600 °C emmission spectrometry Estandar de Na
- 5 ; . . Cromatégrafo de NaCl, disoluciones
México - CLAR CLAR (estandar interno) 3g Digestor Buchi 2h 380 -450 °C liquidos WATERS de 2 2 1000 mg/kg
éxi i i6 ICP-AES NaCl, disoluciones
México - ICP-AES| CLAR (calibracion externa) 05¢g Horno de microondas MARSX | 100 min 1400 W Iris Intrepid de 2 a 1000 mg/kg
Estandar
Perii - SENASA USDA CLG-TM 3.00 03-06¢g Microondas 10 min 120 °C ICP-MS multielemental
de 1000 ppm
Py A Microondas Anton Paar
Emisién atémica
- — - i SRM-3141a
Uruguay (estandar interno) 0,5¢g Multiwave 3000 ICP-OES/optima 3300

Tabla 13. Diferencias en las metodologias para el andlisis de sodio.

Digestion Medicion
Peso
Pais Método muestra
Equipo Tiempo Temperatura/ Instrumento Calibrante K
pontencia
Argentina Emision 05¢g Horno mufla 16 h 550 °C Espectro AA K trazlal;l/il\HST
ivi i : o Analyst 700 de Perkin |Patrones certificados
Bolivia AA (Flama) 02-03¢g Anton Paar Microwave 40 min 180 °C Elmer lde K de Perkin Elmer
Perkin Elmer model
Brasil Emisioén atomica 05g Anton Paar Microwave 50 min 1400 W 800 atomic absorption SRM-3141a
spectrometry
. Journal of Food Science, . . AA Thermo Estandar de potasio
Colombia Vol 56, no. 5, 1991. (EAAF) 05g Horno de microondas CEM 14 min 1400 W Elemental de 0.8 mg/L
Flame atomic
Jamaica EEAF (calibracion externa) 05¢g Estufa carbolite 4h 600 °C emmission Estandar de K
spectrometry
L. . . . . o Cromatdgrafo de KCI, disoluciones
México - CLAR CLAR (estandar interno) 3g Digestor Buchi 2h 380 -450 °C liquidos WATERS de 2 2 1000 mg/kg
L. ICP-AES . . ICP-AES KClI, disoluciones
México - ICP-AES (calibracién externa) 05¢g Horno de microondas MARSx | 100 min 1400 W Iris Intrepid de 2 a 1000 mg/kg
Estandar
Perii - SENASA USDA CLG-TM 3.00 0,3-0,6¢g Microondas 10 min 120°C ICP-MS multielemental
de 1000 ppm
Uruguay ICP-AES (estandar interno) 05¢g LR A ST - - ICP-OES/optima 3300 SRM-3141a
Multiwave 3000

Tabla 14. Diferencias en las metodologias para el andlisis de potasio.
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