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\) Se pidié a la Secretarfa que corrigiese, completase y cam-
/| probara la exactitud de los apéndices de este informe. En
/ la medida que puedé juzgarse en el tiempo disponible, antes
/ del sexto perfodo de sesiones de la Comisién, los apéndices
7 son correctos. No obstante, la Secretaria deseard examinar-
‘ \N; | los de nuevo después de que haya concluido el perfodo de
; "‘~gsnones de la Comisidn, y antes de que se publiquen otros
- notodos con normas finalizadas para su aceptacién por los
gobiernos. A continuacién se indica la clave de las refe-~ &
rencias abreviadas de los métodos: _ﬁ%
Ic.R. - Report of the Proceedings of Sessions of
ICUMSA
Ic.M. - ICUMSA Methods of Sugar Analysis 1964
C.I.R.F. - Corn Industries Research Foundation
U.S.P. - United States Pharmacopoeia
"‘B.S. - British Standard Institute Methods o e
A.0.C.S8. - American 0il. Chemists Society : '
I.0.0.C. - Consejo Olefcola Internacional.
1/84214
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ALINORM 69/23
Enero 1969

COMITE DEL CODEX SOBRE METODOS DE ANALISIS Y TOMA DE MUESTRAS
Inrorme del Cuvarto periodo de sesiones

PARTE 1

INTRODUCCION

1. El Comité del Codex sobre Métodos de Anilisis y Toma de Muestras
celebrd su cuarto periodo de sesiones del 11 al 15 de noviembre de 1968
en Berlin, bajo la presidencia del profesor Dr. R. Franck. Asistieron
a esta reunién 53 delegados y observadores, representando a 18 paises

y @ 13 organizaciones internacionales. La lista de los participantes
figura en el Apéndice I, y la lista de los documentos que el Comité
tuvo a su disposicidn figura en el Apéndice II de este informe.

APROBACION DEL PROGRAMA

2. Se aprobd el Programa provisional después de suprimir el tema 10(c):
Determinacién de la trimetilamina, del éxido de trimetilamina y del nitréd-
geno bésico volétil total en la carne de pescado, ya que el -Comité del
Codex sobre Pescado y Productos Pesqueros tenfa todavia en estudio los
métodos normalizados en cuestidn, y estos métodos no estarén listos antes
de 1969. Respecto al tema 12(h)*: Manual de inspeccién para los alimentos
congelados répidamente (profundamente), se acordd que deberia examinérsele
especialmente en relacién con la medicién de la temperatura de los ali-
mentos congelados rdpidamente. Atendiendo a la peticiédn de algunas dele-
gaciones, se decidié, ademés, no presentar el tema 11(b) del Programa:
Directrices y principios generales para el Comité del Codex sobre Métodos
de Andlisis y Toma de Muestras, pero que el Presidente autorizarfa la
apertura de la discusién de los respectivos puntos de dicho tema en el
momento que considerase oportuno en el curso del perfiodo de sesiones.

NOMBRAMIENTO DE RELATOR

3. Se convino en que no debia nombrarse ningin relator, y en que el
proyecto de informe fuese preparado por la Secretaria.

PARTE II

PROYECTO DE NORMA PROVISIONAL PARA LA MIEL EN EL TRAMITE 8

4. - E1 Comité tuvo ocasibébn de examinar los siguientes documentos:

- EXEC/68.2/2 (Norma para la miel)

- ALINORM 68/23 (Informe del tercer perfodo de sesiones del Comité
del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras)

- MA/68/3’ y

- Copia fotostdtica de una parte del quinto perfiodo de sesiones del
Comité Coordinador para Europa

de la Secretaria: El Comité no examind este tema del programa.
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Los debates se basaron en el informe del tercer periodo de sesiones de
este Comité y en la parte del informe del quinto periodo de sesiones (:>

del Comité Coordinador para Europa. La Secretaria informé al Comité

que el proyecto de norma provisional para la miel habfa sido adoptado

por el Comité Coordinador para Europa, y que debia enviarse por inter-

medio de la Secretarfa a la Comisiébn del Codex Alimentarius para su

adopcién como norma- provisional para la. Regién de Europa. E1 Comité .
examin® detenidamente la Seccibén 7 (anterior seccidén 6), Métodos de ) §
andlisis y toma de muestras, y acordd introcducir en ella cilertas enmiendas. ;

En el Apéndice III del presente informe figura la versidén enmendada de ’
toda la seccidn. 3
5. E1 padrrafo 7.1 — Anilisis quimico de aziicares reductores fue aprobado

con UNos cambios de poca importancia en la forma presentada por el Reino
Unido al Comité Coordinador. Se modificd también algo el método para
preparar la muestra de miel, segin el método de la AQAO a fin de que
abarque las mieles oscuras, de elevado punto de fusién, v las mieles

de panal. :

6. Respecto a la Determinacién del contenido de sacarosa aparente (7.2), o
el representante deé APIMONDIA Ilamd la atencidn acerca del hecho de que,
con este método, toda melicitosa presente se determinaria también como
sacarosa. No obstante, el Comité decidid retener el método sin enmienda,
porque el respectivo criterio de la norma se basaba en el supuesto de que ‘
solamente se determinaria el contenido de sacarosa aparente. E1 Comité

acordd que, en lo futuro, deberia evaluarse un método cuantitativo para

la determinacién del contenido de sacarosa real, cuando el contenido de !
sacarosa aparente sea mayor del 5 por ciento, preferiblemente empleando

una técnica cromatogréfica. El delegado de los Paises Bajos senald que (:)
también debfan tomarse en consideracién los modernos métodos enziméticos.

Se tomd nota de una observacién por escrito enviada por la delegacidn de
Hungria, relativa al uso del anaranjado de metilo en la neutralizacidn

después de la inversién de la solucién de azficar. En vista de que no se
disponfa de informacién suficiente sobre los posibles efectos del uso de

este indicador en los resultados de esta determinacién, el Comité consi-

derd que su inclusién en la norma no estaba justificada en esta fase.

7. Respecto a la Determinacidén del contenido de humedad (7.3), se modificé
el cuadro de Wedmore, ampliandolo para poder hacer lecturas de hasta un 25
por ciento de contenido de humedad. Estos valores adicionales han 5140 4
propuestos por el Comité Coordinador para kEuropa.

.
-

8. El representante de APIMONDIA expresd la opinién de que, por 1lo que
se refiere a la determinacién de la acidez (7.6) el método de la AQAO en
que se emplea un pH-metrc permitirla reconoccer diferentes mieles, tales
como la miel de mielada. La delegacién de Suiza sepald que esta cuestidn
debia ser examinada detenidamente y que, para esta Finalidad, ella misma
propondria un método microscdpico que en la prictica ha demostrado ser
muy Gtil para la identificacién de mieles de orfgenes diversos. El
Comité decidid retener su método actual porgue éste no tiene mds finalidad
que determinar gue no se han anadido Acidos a la miel.

O
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9. Respecto a la descripciédn de cédmo preparar el almidén soluble que

se emplea en la determinacidn de la actividad diastética (7.7), la dele-
gacién de los Palses Bajos se ofrecid para Facilitar & este Comité el
proceso adoptado por los Pafses del Benelux. E1 Comité decidid que se
presentasen para su discusibén en la préxima reunidn varias de las pres—
cripciones existentes para la preparacidén del almidén soluble. E1

Comité convino en aceptar el actual método, en la inteligencia de que

se establecerd un Centro internacional de referencia, con la misidén de
suministrar reactivos normalizados tales como el almidén soluble. E1
Comité pidid a la FAO y a la OMS que examinen la posibilidad de establecer
un centro de esa naturaleza similar a 1los que actualmente se tienen en pro-
yecto para los colorantes alimentarios. Respecto a la forma de expresar

y calcular los resultados en la determinaciédn de la actividad diastéatica,
el representante de APIMONDIA senald que el findice de diastasa correspondia
muy de cerca, pero no exactamente, con el némero de la escala de GOthe.

El Comité decidié que la correspondencia es lo suficientemente precisa

para los requisitos establecidos en ia norma. Respecto a la determinacidén
de 1la activi@ad diastética (7.7), el delegado de los Paises Bajos manifestd
que la descripcidén de este procedimiento era insuficiente Yy que, en su
opinidn, podfa originar grandes diferencias en los resultados. Antes de
aceptar el método, éste deberd describirse mds exactamente y con més
detalle 1/. El Comité reiterd su opinibn anterior de que el método para

la determinacién de la actividad de la invertasa y el empleo de la relacibdn
diastasa/invertasa como medida del estado de la miel podrian considerarse
en una fase posterior (véase Kiermeier, F. y W. K8berlein (1954), Z. Unters.
Lebensmitt., 98, 329). -

10. Se sanciond la determinacién fotométrica del contenido de hidroximetil—
furfural (7.8). Al Considerar el empleo del reactivo p-toluidina (/.8.2.2),
se estimO que era conveniente anadir una nota al pie advirtiendo que esta
sustancia tiene propiedades carcindgenas con objeto de que los analistas
adopten las precauciones apropiadas en la manipulacién de la misma.

17. El Comité decidié sancionar los métodos de an&lisis y toma de muestras
para la miel en su forma enmendada (véase Apéndice III).

12. El delegado de Canadé manifestd que deseaba que se hiciera constar en
acta que, si el actual proyecto de norma provisional regional para la miel
llegara a convertirse en wuna norma mundial, Canadd consideraria los
métodos AQAO correspondientes, que forman parte de su legislaciédn, como
"métodos equivalentes". E1 delegado de los Estades Unidos expresb una
opinién similar. Las delegaciones de Canadé y de los Estados Unidos
informaron al Comité que, en muchos casos, los métodos empleados oficial-
mente en sus respectivos pafses son muy semejantes a 1os que se estén
considerando para su sancién en los periodos de sesiones de este comité.
Son frecuentes los casos en que sus legislaciones y reglamentos exigen

que se utilicen tales métodos. En vista de la similitud de algunos de
éstos, dichas delegaciones propusieron que los mencionados métodos se
considerasen equivalentes, en tanto que no se demuestre que no lo son.
Opinaron que adoptando esta polfitica podrian acelerarse los trabajos

l/ La determinacidn enmendada, en que se hace una descripcidn més
exacta del método, figura en el Apéndice III, parrafo 7.
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de este Comité y sus pafses no tendrfan que hacer ninguna reserva relativa(:7
a la aceptaciédn de los métodos sancionados. Mientras no se llegue a ta
acuerdo, Canadl y los Estados Unidos tienen que formular una reserva

general respecto a su aceptacién de algunos de los métodos de anélisis,
indicando. que, para fines oficiales, dispondrdn también de otros métodos !
internacionales ya probados en diversos organismos que se considerarén -
equivalentes mientras no se demuestre que no lo son.

PARTE III

METODOS DE ANALISIS PARA AZUCARES EN LOS TRAMITES 9 Y 8

13. El1 Comité pudo examinar el Apéndice III del Informe de su tercer {
perfodo de sesiones y el documento MA/68/14 que contiene los métodos
propuestos para el andlisis y la toma de muestras de azUcares, observa-
ciones de varios gobiernos y el informe del quinto perfodo de sesiones
del Comité del Codex sobre Azlcares. La delegacibén del Reino Unido hizo .
un breve resumen de los debates habidos en el Gltimo perfodo de sesicnes {
sobre los métodos de andlisis. E1 representante de la ICUMSA informé
al Comité sobre algunas cuestiones del procedimiento relativas a la ela-
boracién de los métodos ICUMSA. Se refirié a la relacidn entre la ICUMSA ‘
y la Comisién del Codex Alimentarius, senalando que aquélla habfa cele- ¢
{

A ]

brado una reunién especial en 1967 con el propdsito exclusivo de facilitar

al Comité del Codex sobre Azlcares métodos de andlisis apropiados. Los
resultados.de estos estudios en colaboracién llevados a cabo por dicha
organizacién, una vez listos, serian presentados en el momento oportuno.

El Comité expresd su reconocimiento por la labor ejecutada por la ICUMSA (:) .
acerca de los métodos de andlisis de azficares. E1 Comité examind los

métodos propuestos (véase el Apéndice IX de este informe, reproduccién

del Apéndice III de ALINORM 68/23), susciténdose las siguientes cuestiones

en el curso de los deébates: | 1

AZUCAR BLANCO EN EL TRAMITE 8 . ‘

14. Polarizacibn "expresada en sacarosa": el Comité refrend$ el método |
de la ICUMSA (iIc.R. 1958 p.84), entendiendo qué la polarizacibén se expresa |
en grados S, ya que los resultados obtenidos con este método no reflejan "b

exactamente el contenido de sacarosa. '

15.- AzGcar invertido: EL Comité refrenddé el método del Instituto de - |
Berlinm (Ic.¥. 25) para la determinacién del contenido en azfcar invertido ‘
cuando éste oscila entre 0,02% y 0,3% y el método de LANE y EYNON (Ic.M.

p. 13) para la determinacién de contenidos de azlcar invertido mayores

de 0,2%. El Comité estimbé que no debfa sancionar el método de KNIGHT y

ALLEN, previsto para la determinacién de contenidos de azlcar invertido

-inferiores a 0,02%, porque el lfimite m&s bajo prescrito en la norma del
producto es 0,04%.

16. Cenizas de conductividad: EI Comité refrendé el método de la ICUMSA

(Ic.R. 1962, pp.10-12 e Ic.R. 1966, p.98). o

17. Pérdidas por desecacidn: E1 Comité refrend$ el método de la ICUMSA

G

¥
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(Ic.M. p.44), entiendo que el tamano minimo de la muestra debe ser 20 g.
Varias delegaciones estimaron que la determinacién del contenido de agua
por el método de Karl Fischer serfa preferible a la determinacidén de 1la
pérdida por desecacibén. Se propuso que se solicitara el parecer de la
Comisién acerca de la posibilidad de modificar més adelante a este
respecto la norma para el azicar blanco y las normas para otros - azicares.

18. Color: E1l Comité refrend$ el método de la ICUMSA (Ic.M. pp.57, 58;
Ic.R.”7958, p. 52) con la modificacién consistente en el empleo de un
filtro de membrana en lugar del filtro de vidrio sinterizado y en que
la longitud celular sea de 10 cm (véase también el informe del quinto
perfodo de sesiones del Comité del Codex sobre AzGcares, parrafo 10 (4d),
ALINORM 69/21). EL Comité& recomenddé a la ICUMSA que modifique el método
en la misma forma. ’

19. Dibdxido de azufre: E1 Comité refrendé el método de CARRUTHERS,
HEANEY v OLDFIZLD (Int. Sugar J., 1965, P.364).

50. Arsénico: El Comité sanciond el método de la AOAC (1965) 24.011
(24.076, 24.017) . “

1. Plomo: Ei Comité refrendé el método de la ICUMSA (Ic.M. p.48(c)).

[P,

22. Cobre: El Comité refrendé el método de la ICUMSA (Ic.M. p.106).

AZUCARES BLANDOS (BLANCC A PARDO OSCURQ) EN EL TRAMITE 8

23. Sacarosa y az@icar invertido expresadc en sacarosa: Bl Comité consi-
derb Ia posibilidad de emplear un método basado en la inversién &cida,
haciendo observar que, al parecer, no hay dificultad alguna vara obtener
invertasa comercial de buen grado de pureza. El Comité refrendd el
método de l? invertasa de TATE y LYLE basadoen emétodo de LANE y EYNON
¢Ic.M. Pa71). :

24. AzGcar invertido: E1 Comité sancioné el método de LANE y EYNON (sin
inversidn) (ic.M. p.71). .

25. Cenizas sulfatadas: El Comité refrendé el método de la ICUM3A
(Ic.M. $.36)-

05, Pérdidas por desecacién: EL Comité refrendd 21 método de la ICUMSA -
(Ic.M. p.44).

Didxido de azufre: EL Comité consideré la proposicién hecha por
iaS deleqacicnes de que se reemplace el método de MONIER WILLIAMS,
era el aque, segin el Comité del Codex sobre Azlcares, habria de em-
plearse para los azfcares blandos en lugar del método de CARRUTHERS,
HEANEY y CLDFIELD originalmente propuesto, por la modificacidn de TANNER
del mé&todo de MONIER WILLIAMS. Segin los parecares expuestos por estas
delegaciones debia preferirse la modificacién de TANNER. E1 Comité
resolvié, no obstante, refrendar el método de MONIER WILLIAMS completo
cin la modificacién de TANNER y propuso que los pafses interesados y 1la
ICUMSA realicen en colaboracibén ensayos con ambos métodos. :

2

7
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28.. . Arsénlco, plomo .y cobre: A este respecto son de aplicacidn 1las
decisiones del Comité contenidas en los pérrafos 20, 21 y 22. '

AZUCAR BLANCO BLANDO EN EL TRAMITE 8§

29. Sacarosa y azicar invertido expresado en sacarosa:. Es de aplicacidn
la decisidn del Comité contenida en el parrafo 23. - T

30. Cenizas de conductividad: Es de aplicacibdn la decisién del Comité
contenida en el parratfo 16. . ‘ ’ '

317. Color: Es de aplicacibn la decisiédn del Comité contenida en el

parrafo 18.

LACTOSA EN EL TRAMITE 9

32. Lactosa anhidra: E1 Comité refrendd el método de LANE y EYNON
(Ic.M. P.13).

33. Cenizas sulfatadas: E1 Comité refrend$ el método de la ICUMSA por
sulfatacidn simple (Ic.M. p.100).

34. Pérdidas por desecacién: Una vez més, el Comité examind las posibles
ventajas de determinar el contenido real de agua de todos los azlcares por
el método de Karl Fischer. Sin embargo, teniendo en cuenta que estas
normas se hallan ya en el Trémite 8, consider$ que era més adecuado re-
frendar el método propuesto por el Comité sobre Azdcares. Por 1o tanto,
el Comité refrendd el método U.S.P. (secado 16 horas a 120°C) (U.S.P.

1965 p.366) vy resolvid omitir la referencia al método de Karl Fischer.

35. pH (soiucién al 10% E1 Comité refrendd el método de la ICUMSA °
(Ic.M. p.55) vy recomendé que ésta modlflcara la concentrac16n de la
solucién para que sea de 10%.

36. Arsénico, plomo y cobre: Son de aplicaciébén las decisiones del
Comité& contenidas en los parrafos 20, 21, y 22.

JARABE DE GLUCOSA, JARABE DE GLUCOSA DESHIDRATADO EN EL TRAMITE 9

37. Extracto seco total: E1 Comité refrendd el método E 42 de la CIRF

"Humedad (auxiliar de la filtracién en estufa)". EL Comité discutib el

empleo de las expresiones "extracto seco total", "contenido de humedad",

"materia seca" y "pérdidas por desecacién", y rocomendé que la Comisidn

considere la p051b111dad de emplear las mismas especificaciones en todas
las normas para azLcares

38. Equivalente en dextrosa: El Comité refrendé el método de LANE y
EYNON (ic.™M. p.707).

39. Cenizas sulfatadas: Es de aplicacidn la decisiédn del Comité conte-
nida en el parrafo 33.
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(:) 40. Diébxido de azufre: Son de aplicacidn las decisiones del Comité
contenlddScn el parrafo 27.

41. Arsénlco, plomo y cobre: Son de aplicacidn las decisiones del
Comité contenidas en los pdarrafos 20, 21 y 22.

DEXTROSA MONOHIDRATADA Y DEXTRCSA ANHIDRA EN EL TRAMITE 9

42. Dextrosa (expresada en D-glucosa): El Comité refrendd el método de
LANE y EYNON (Ic.M. p.101).

43. Extracto seco total: E1l Comité refrend$ el método de la ICUMSA
(desecacidn a 1009C durante 4 horas a presidn reducida) (Ic.M. p.113).

44. Didxido de azufre y cenizas sulfatadas: Son de aplicacién las
decisiones del Comit& contenidas én.los parrafos 27 y 33.

. 45. Arsénico, plomo y cobre Son de aplicacidn las decisiones del
~ Comité& contenidas en 1os parrafos 20, -21 y 22.

i METODOS DE TOMA DE‘MUESTRAS_DE AZUCARES

46. El1 Comité decidié que los métodos de la ICUMSA para

- toma de muestras en sacos (Ic.M. p.80) 3 V _
© - nlmero de- muestras que deben tomarse (en vez de "\V/E; debe

C:) decir "?\/%"),

- preparac;én de la muestra para el anélisis (Ic.M.p. 80)

no podfan sancionarse, puesto que no se basan en conceptos ‘modernos del
muestreo estadfistico (véase también el pArrafo 95). La delegacidn de 1los
Estados Unidos indicé que su pais estaba en condiciones de facilitar los
recursos estadlstlcos necesarios para el estudio de cardcter estadistico

proyectado. .o

«

o PARTE IV

METODOS DE ANALISIS PARA FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS -EN LOS ,TRAMITES
~ 9 Y8 ¥ .

47. E1 Comité pudo examinar el Apéndice V al informe de su tercer periodo.
" de sesiones y los documentos MA/68/7 y MA/68/5 que contienen los métodos
~ propuestos de andlisis y las observaciones de los Gobiernos. E1 Comité
fue informado de la decisibén adoptada por el Comité del Codex sobre Frutas
v Hortalizas Elaboradas de suprimir las referencias a un método sustitu-
* fivo de los m&todos normalizados de determinacibén del peso escurrido y de
los sdlidos insoclubles en alcohol, reéspectivamente, e hizo observar que,
por omisién involuntaria, no se habfa incluido el mafz dulce en conserva
en el &mbito del procedimiento de determinacién del peso escurrido, .

»

. N < -
’ “

(:) * Véasé el Apéndice IV de este informe.



ALINORM 69/23
pdgina 8

48. E1 Comité sancioné los métodos de (a) Determinacién del peso escu- (:)
rrido de habichuelas verdes, frijolillos, melocotones, pomelos, espéa-
rragos, pina, guisantes verdes de huerta y mafz dulce en conserva, y (b)
Determinacibén del peso escurrido de los tomates en conserva, con la
siguiente enmienda en (a): "siendo el método aplicable el método de
determinacidn del peso escurrido de frutas y hortalizas elaboradas de

los 'Methods of Analysis of the Association of 0fficial Analytical Chemists
(ADAC) 1965, 30.001'." En cuanto a las especificaciones para tamices
circulares en los métodos (a) y (b) anteriores, el Comité acordd reempla-
zar las referencias a los tamices de ensayo No. 8 y de 2 mallas por la
refererncia a los tamices de ensayo de la ISO de 2,8 mm de malla y 11,2 mm
de malla, respectivamente, y dar las referencias a los tamices norteame-
ricanos en ura nota al pie. Teniendo en cuenta los resultados facilitados
por la delegacidédn de los Estados Unidos, pueden considerarse intercambia-
bles los tamices de ensayc No. 8 (EE.UU.) y "No. 7 (2,8 mm)" (que son los
méds aproximados al tamiz de la IS0); andlogamente, pueden considerarse
intercambiables el tamiz de 2 mallas (EE.UU.) y el de "7/16 de pulgada
(11,2 mm)" {que son los mé&s aproximados al tamiz de.la IS0). La delega-
cién de los Estados Unidos informbé al Comité, que, en vista de lo ante- ,
riormente expuesto, su pals preferfa seguir utilizando los tamices de

ensayo No. 3 y de 2 mallas.

49. Determinacidn de sbdlidos insolubles en alcohol (para guisantes verdes

de huerta en conserva): Bl Comité refrendd el m&todo de la AOAC (1965}

30.015, entendiendo que también podria ser aplicable a los guisantes con-
gelados répidamente con la adecuada modificacién en la preparaciédn de la
muestra decscrita en CODEX/ANALYS/68/15 (véase el parrafo 97). E1 Comité
considerd oportunc que se informara debidamente de esto al Grupo Mixto : <:>
CEPE/Codex Alimentarius de Expertos en la Normalizacidén de Alimentos
congelados répidamente.

50. Determinacién de sbiidos totales solubles (para compota de manzanas
en conserva): &£l Comit& refrendd ei m&todo refractométrico de la AQAC
(1965), 29.011, con las tablas 43.008 y 43.009, y convino en que la frase
entrecomillada "(Aplicable Gnicamente a muestras liquidas que no contengan
sélidos sin dizolver)" se omitiese y que no se hiciera correccién alguna
por sblidos insolubles en agua o por acidez.

51. Ensayc de veta fuerte (para habichuelas verdes y frijolillos en
conservay: &1 comitd refrendd el método expuesto en el documento MA/68/5.
Sin embargo, algunas delegaciones opinarcn que el método deberia sufrir .
una ulterior elaboracidn antes de ser refrendado comc métcdo internacional

de arbitraje.

52. Determinacién de calcio (para tomates en conserva): El1 Comité tomd
nota dé la opinidn del Comité Ejecutivo de que la determinacidn del calcio
podfa considerarse de aplicacidn general a diversos alimentes. Se indicé
ague la ACAC habia desarroliado un método especifico para la determinacidn
del calcio en los tomates en conserva, cuya aplicabilidad se habfa demos-
tradc también para las patatas y 1os frijoles de Lima en conserva. Bl
Comité tomd nota también de gue no se habfa formulado ninguna recomendacidn

O
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por la ISO sobre un ensayo para la determinacién de sales de calcio, y
de que el método descrito en el Apéndice III del documento MA/68/4 esté
anticuado y por lo tanto no puede refrendarse y recomendd el método del
JACAC. En el Apéndice IV de este informe se describe el texto del
método tal como aparece en el JAOAC (1966) 49, 211 y (1968) 51, 494.

53. Mediciones de jarabe (para pomelo, pina y melocotén en conserva):
£1 CoMit& examind 1a cuestién de si debifan refrendarse los métodos re-
fractométrico e hidrométrico, vy, teniendo en cuenta las limitaciones

‘del Gitimo de los dos, decidid refrendar Gnicamente el método refracto-

métrico (AQAC, 1965, 29.011, 43.009, 43.008).

54. Método de Howard de recuento de mohos
21 Comit& refrendd el método de la cvuatL (1
en el Apéndice IV del documento MA/68/4.

en conserva):
S
4

S
tal como se describe

55, E1 Ccmité refrendd los métodos adicionalies de anflisis y toma de
muestras para frutas y hortalizas elaboradas en el Trémite 5, tal como
se exponen en el documento MA/68/8, con la Gnica excepcidédn de que en la
p&gina 4, en el parrafo (e) "Mediciones de jarabe", sbdlo se menciona
ahora el método refractométrico (ver el Apéndice IV).

PARTE V

METODOS DE ANALISIS PARA GRASAS Y ACEITES EN EL TRAMITE 8

56. E1 Comité examind los métodos de andlisis contenidos en el documento
CODEX/FATS and OILS/40 y las observaciones de los gobiernos, con miras a
seleccionar un método para cada uno de los criterios de las diversas _
normas que habfa de refrendar. Se convino, en dgeneral, que debia darse
preferencia a los métodos establecidos por la UIQPA. Las delegaciones

de Australia, Canadi y los Estados Unidos se refirieron a la reserva
formulada por las delegaciones del Canadd y de los Estados Unidos en
relacién con el refrendo de los métodos de andlisis para la miel y los
azGcares y manifestaron que harian también una reserva semejante a
propbésito de los métodos de andlisis para grasas y aceites.

GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES EN EL TRAMITE 8 — NCRMA GENERAL

3

57. Caracteristicas de calidad /
{a) Indice de &cido - El Comité refrend$ el método de la UIQPA
(796e4), I1.D.7.
(b) Indice de peréxido: E1l Comité refrendd el método de la UIQPA
{(T9¢4), 1I1.D.13, entendiends gue los resultados se expresaran
en miliequivalentes de oxigeno por kilo de muestra.

58. Contaminantes
(a) Materia voldtil a 105%C - E1 representante de la AD

que con el método del horno de vacfo se obtienen resul
més uniformes y comparables. For otra parte, el re;

del Consejo Oleicola senald que aungue con este met
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preferirse el método de la UIQPA para los aceites de oliva sin
refinar. £l Comité refrendd el métcdo de la UIQPA (1964),~II.C.1.1
y pidibé a ésta gue estudie la sustitucidn del anticuado bano de
arena con otro sistema de calentamiento mds adecuado, en la sec-
cién "Aparatos".

(b) Impurezas insolubles - El Comité refrendd el método de la UIQPA
17664), II.C.2. c '

(c) Contenido de jabdén -~ EL Comité refrendd el método BS 684: 1958,
pagina 49.

(d) Hierro - El Comité refrendd el método BS 684: 1958, pégina 92.
(e) Cobre - El Comité refrendd el método de la AOAC (1965), 24.023.
(f) Plomo - El Comité refrend$ el método de la AOAC (1965) 24-053.

(g) Los métodos para la determinacidn de 1osve1ementos traza espe-
cificadosz en (d), (e) yv (£f) arriba podrén ser reemplazados en
su dfa por la espectroscopia de absorcidén atbdmica.

(h) Arsénico - E1 Comité refrendé el método de la ACAC (1965) 24.011
(24.076, 24.017). ' »

59, Caracteristicas de identidad

(a) E1 Comité tomd nota de que, de acuerdo con los puntos de vista
expresados por el Comité del Codex sobre Grasas y Aceites en su
Quinto periodo de sesiones, los métodecs de cromatografia gaseosa
se empleardn cada vez mids en lugar de los métodos cldsicos para la
identificacibén de las grasas y los aceites.

(b) E1 Comité examind la posibilidad de reemplazar los mé&todos clé-
sicos de identificacibén de grasas y aceites con métodos cromatografi-
cos en fase gaseosa. La delegacién del Reino Unido llamd la atencidn
del Comité acerca de la opinién expresada por el Comité del Codex
sobre Grasas y Aceites, de que la sustitucién de los métodos clésicos
se efectuar4,probablemente, en las tres etapas siguientes:

(i) Empleo de métodos clésicos;

(ii) empleo de métodos clésicos y de métodos de cromatografia
gaseosa, a la vez, y recopilaciédn de datos derivados de
estos Bltimos, que se utilizarén juntamente con los valores

. que dan los métodos clAsicos;

(iii) abandono progresivo de los métodos clésicos, sustituidos
por les de cromatografia gaseosa.

(c) Densidad relativa * - El Comité resclvié refrendar por el momento
T2 BS 6547 1955, pagina 10, método 1 (ver el Apéndice VIII) y
tomd nota de la reserva formulada por la delegacidén de Portugal
en el sentido de que la temperatura de referencia para todos 1los
aceites debiera ser 20°C (véase también la seccidn Aceite de Oliva
de este informe, parr. 74-77). ‘

¥ Nota de la Secretaria: El método que se presenta en el Apéndice VIII
Sé ha enmendado como sigue: (a) la expresidn "peso especifico” se ha
sustituido con la de las N.I. "densidad relativa", (b) la temperatura
de referencia es 20°0C en vez de 15,5°C, (c) se usa la expresidn general
"grasas v aceites", en lugar de "aceites".

O
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(d)

(e)

()

(g)

(h)
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Indice de refraccidn - E1 Comité refrendd el método de 1la

UIQPA (1964), II1.B.2 y tomd nota de que el delegado de Portugal
hizo la misma reserva que habia hecho a propdsito de la determi-
nacién de la densidad relativa. :

Indice de saponificacién - El Comité refrendd el método de 1la
UIQPA (1964), IT.D.2. '

Insaponificable - El Comité examind las ventajas de emplear éter
dietllico en lugar de éter de petrdleo para la extraccidbdn, vy
sancicnd el método de la UIQPA (1964), II.D.5.3 (éter dietilico)
considerando que algunas de las tolerancias indicadas en las
normas se basaban, evidentemente, en el empleo de este método,

y que el extracto etéreo puede utilizarse para otros andlisis.
Sin embargo, varias delegaciones indicaron que en el caso de las
grasas y los aceites de bajo contenido de insaponificable, 1la
extraccidédn se debiera hacer con éter de petrdleo.

Indice de yodo (Wijs) - El Comité refrendd el método de la UIQPA
(1964), II.D.7.3. Por lo que se refiere al necesario exceso de
yodo, el Comité acordd que se pida a la UIQPA que examine 1los
otros métodos que figuran en el documento..

Indice de Crismer - E1 Comité llegd a la conclusidn de gue el
métodoc AOCS Cb 4-35 sblc podia refrendarse para el aceite de
colza y debfa suprimirse en los métodos generales de andlisis
para aceltes comestibles.

60. Andlisis "especificos"

(a)

(b)

Aceite de arachis: Determinacién del contenido de &cido ara-
quldico y acidos grasos superiores bien sea por la Reaccidn de
Renard modificada o bien por la Prueba del aceite de arachis
(Evers). EI Comité hizo observa¥ que la determinacion del acido
araquidico podfa sustituirse con el método de cromatografia
gaseocsa, y que algunas déelegaciones eran partidarias de incluir .
el Indice de Bellier en la norma del aceite de arachis. E1

Comité refrendd el método de la AOAC (1965) 26.077 y el BS 684:
1958, pégina 97, tomando nota de que estos ensayos son Gtiles para
la determinacidn del aceite de cacahuete (mani) en los aceites de
oliva, semilla de algodbn, maiz y soja, pero que no son adecuados
para determinar la pureza del aceite de cacahuete (mani). E1
Comité expresd la opinién de que el epigrafe "anllisis especificos"
podia inducir a error, por lo que se le debia sustituir por el
epigrafe "andlisis especificos de identificacidn".

Aceite de semilla de algoddn: Reactidn de Halphen. E1 Comité
refrendd el método oficial de la AOCS Cb 1-25 y tomb.nota de que,
oportunamente, el método podria ser sustituido con el método de
cromatografia gaseocsa.
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(c) Aceite de sésamo: Reaccidn de Villavecchia modificada y Prueba
del acelte de samo (Baundouln). &1 Comite fue Inrormado de que
el acelte de sésamo se pu=de oxidar cuando se le conserva almace-

nado largo tiempo, lo que puede falsear los resultadcs de 1os
;na‘ns’s. $e hizo cbservar que la reaccidn de Villavecchia

modificada no se puede emplear con los aceites de sésamo refi-
nados. El Comité refrendé el método oficial de la ADCS Cb 2-40
v el BS 6€84: 1958, pdgina 26, y ‘estimd Gtil anadir las observa-
ciones antericores en la norma.

mo
S2

MANTECA Y GRASA DE CERDO FUNDIDA EN EL TRAMITE §

61. racter{ stlcaa de calidad
(a) Indice de 4cido ) Zon de aplicacidn las decisiones del Comité
(b) Indice de perdzxido) contenidas en los parrafos 57(a) y (b).

62, Contaminantes

(a) Materia vol4til a 105°C )

(b) Impurezas insolubles ) Son de aplicacidn las

(c) Contenido de jabdn ) decisiones del Comité

{d) Hierro ) contenidas en los

(e) Ccbre )}  parrafos 5&(a) a (h)

(£) Plomo )

(g) Arsénico )
€3. Caracteristicas de identidad

(a) Densidad reiativa )

(b) Indice de refraccidn * )  Son de aplicacidn las

(¢) Indice de saponificacién ) decisiones del Comité

(d) Insaponificable ) contenidas en_los

(e} Indice de yodo (Wijs) } plrrafos 59(c) a (g)

(£) Titulo - El Comité refrendd el método de la UIQPA (1964)

IlI.B.3.2.
(g) "Indice de BBmer" - £1 Comité tomd en consideracién la

propuesta de incluir el indice de BSmer en la norma e

indicd que la ISO y la DGF (Detische Gesellschaft flr

Fettwissenschaft) habfan accrdado aceptar el método, y
que se debfa pedir al Comité del Codex sobre Grasas y

Aceites que estudie esta cuestibn. 1/

*) La delegacidn portuguesa llamé la atencidn dei Comité
acerca del hecho de que no es posible determinar el
{ndice de refraccibn de algunas mantecas y sebos ccmes-
tibles a la temperatura de referencia de 409C, porque a
esa temperatura tales productcs no son lfqu1aos ni trans-
parentes. Propuso por ello que se adoptara una tempera-
tura mds elevada.

1/ Nota de la Secretaria: E1l documento IJO"TC34/SCG/WG% (Secr.-37) 61
relativo ai "indice de BOmer" 1o estd examinando atn la ISO.
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PRIMEROS JUGOS Y SEBO COMESTIBLE EN EL TRAMITE 8
64. Caracteristicas de calidad
(a)‘Indice de &cido ) Son de aplicacién las decisiones del

(b) Indice de peréxido ) Comité contenidas en los parr. 57(a) vy (b);

65. Contaminantes

(a) Materia volétil a 105°¢

(b) Impurezas insolubles
(c) Contenido de jabdn
(d) Hierro
(e) Cobre
gfg‘Plomo
Arsénico
66. Caracteristicas de identidad

Son de aplicacibn las decisiones
del Comité contenidas en 1os
pdrrafos 58(a) a (h)

N e et et s N’

(a) Densidad relativa

(b) Indice de refraccidén

(c) Indice de saponificacién
(d) Insaponificable

(e) Indice de yodo (Wijs)
(£) Titulo

Son de aplicacién las decisiones
~del Comité contenidas en 1los
parrafos 59(c) a (g) y 63(f)

e e e e N

MARGARINA EN EL TRAMITE 8

67. Contenidc de grasa total - E1 Comité examind la cuestién de si seria
preferibie un método directo o un método indirecto y refrendd el método
oficial de andlisis de alimentos de los Paises Bajos tal como figura en
el Apéndice I del documento CODEX/FATS AND 0IL5/40. E1 Comité resolvid
omitir las referencias a la determinacidn del contenido de agua y de
residuo no graso en la lista de métodos de andlisis. Tomd nota de la
reserva formulada por la Replblica Federal de Alemania en el sentido de
que el método sancionado se sustituya con otro mids idéneo. También tomd
nota de la reserva hecha por la delegacién de Estados Unidos que opina
que es preferible el método de la AOAC 15.133 (determinacién directa).

68. Contenido de grasa de leche

(a) Indice de Reichert (R), (b) Indice de Polenske (P)
(¢) Indice de Kirschner (K)

El Comité tomd nota de que ambos métodos, el de la UIQPA y el de
1a AOAC son necesarios a causa de la fndole extremadamente empirica de los

métodos que dependen de variaciones regionales y refrendd los siguientes
métodos:

para (a) y (b): el método UIQPA (1964) II.D.9 y los métodos AOAC (1965),
06.032 y 26.033

para (c): . el BS 684: 1958, pégina 70

. entiendo que estos métodos pudieran ser sustituidos muy pronto por métodos
de cromatograffa gaseosa. E1 Comité estimd también que la determinacién
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del {indice de &cido butilico es un procedimiento mejor para valorar el
contenido de grasa de leche.
69. Vitamina A - E1 Comité refrendd el método AOAC (1965) 39.001-7,

mina A) y en microgramos. = -~ = - - - - - - - - -

‘entiendo que 1los resultados deben expresarse en retinol (alcohecl vita-

70. Vitamina D - El1 Comité refrendd el método AOAC (1965) 39.115-29.

71. Vitamina E - El Comité sanciond el método descrito en Analyst {(1959),
84, 556.

72. Cleoruro de sodio - EL Comité refrendd el método de referencia

FAO/OMS B.B '"Determinacidn del contenido de sal (cloruro de sodio) en la
mantequilla" 1/ para la determinaciédn del contenido en cloruro de sodio
de la margarina y se mostrd conforme en que se desarrolle un método
potenciométrico para la determinacién de contenidos de NaCl en la marga-
rina inferiores a 1,0%.

~

73. BEdulcorantes carbohidratados comestibles y protefinas comestibles
El Comité se mostrd conforme con que se omitlera la referencia a los
métodos propuestos por no ser especificos para la determinaciédn de aziG-
cares y proteinas comestibles en la margarina, y con que la falta de
estos métodos no serfa un obstlculo para el progreso de la norma.

\CEITE DE CLIVA EN EL TRAMITE 5

74. El representante del Consejo Olefcola Internacional (I0QOC) informd
al Comité de que su Organizacién, Fformada por los diez pafses principales
productores de aceite de oliva, representa el 95,1% de las exportaciones
mundiales de este producto. Explicd que la labor de investigacibdn scbre
métodos de andlisis le efectfan en estrecha cooperacibén la UIQPA, la ISO
v el IQC0C; entre los métodos estudiados figura la cromatografia gaseosa
y la espectrofotometrfia UV. Ambos métodcs se consideran idbneos para el
andlisis de los aceites de oliva habiendo sido ensayados en colaboraciédn
por 23 laboratorics de diferentes palces.

75. Composicibdn de &cidos grasos - E1l Comité examind la cuestidn de la
incluslidn del métod% UIQPK 11.D.79 (que ha de publicarse atn) de determi-
nacién de la composicidn de &cidos grasos del aceite de oliva por croma-
tografia gasecza. £1 Comité, por no disponer del texto de este método,

y en vista de gue la norma del zceite de oliva estd en el Tramite 5,
resolvid aplazar la adopcidn del método para el aceite de oliva, pero
naciendo constar que lo aceptaba en principio.

1/ Comité Mixto FAO/OMS de Expertos Gubernamentales sobre el Cédigo de

Pflnc1plos r»i“fentes a la Leche y los Productos Lé&cteos, Informe
del 10° periocdo de sesiones (1967) (SP 10/105 - 100, Apéndice IV-D).

O
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76. El Comité refrendbé los siguientes métodos de andlisis para aceites
de oliva: '

(a) Densidad relativa a 20°C UIQPA (1954) p. 37
(b) Indice de refraccién a 20°c UIQPA (1964) TI.B.2
(c) Indice de yodo (método de Wijs) UIQPA (1964) II.D.7.3
(d) Indice de saponificacién UIQPA (1964) II.D.2
(e) Insaponificable UIQPA (1964) II.D.S5.2
(f) Indice de Bellier : )} Los métodos se describen
(g) Reaccibn de aceites semisecantes ) en los correspondientes
(h) Reaccidén del aceite de oliva ) apéndices 2, 3, 4, 5, 6
residual ) ¥ 7 de CODEX/FATS and OILS/40
(i) Reaccién del aceite de semilla de )
algodén )
(i) Reaccidn del aceite de té )
(k) Reaccidbn del aceite de sésamo )
(1) Acidez: UIQPA (1964) II.D.1
(m) Indice de peréxido UIQPA (1964) II.D.13
(n) Extincién especifica en el
ultravioleta El método se describe en el
Apéndice 8 de CODEX/FATS and OILS/40
(o) Humedad y material volAtil UIQPA (1964) II.C.1.1
(p) Impurezas insolubles UIQPA (1964) I1.C.2 ,
(q) Reaccibn de jabén El método se describe en el

Apéndice 9 de CODEX/FATS and OILS/40
77. El Comité estimé también que la reaccién del aceite de té tenfa que
ser perfeccionada para evitar posibles interferencias debidas a determina-

dos aceites de oliva puros, por 1lo que recomendd al IOOC que realice un -
estudio de esta cuestién. :

PARTE VI

METCDOS DE ANALISIS PARA PRODUCTOS DE CACAO Y CHOCOLATE EN EL TRAMITE 4

78. El delegado de Canad& informd al Comité que, en su Gltima reunidn, el
Comité del Codex sobre Productos del Cacao y Chocolate escogid y recomendd
ciertos métodos analiticos. Estos métodos, que se mencionan en el informe
de dicho Comité (ALINORM 69/1C), deber&n reproducirse e incluirse en el
programe de la préxima reunidn del Comité del Codex sobre Métodos de
Andlisis y Toma de Muestras.

PARTE VII

METCDOS DE ANALISIS PARA ZUMOS DE FRUTAS EN EL TRAMITE 5

79. E1l Grupo Mixto CEPE/Codex Alimentarius sobre Zumcs de Frutas podré
examinar en su préximo periodo de sesiones unasindpsis de observaciones
de gobiernos relativas a diversos métcdos de andlisis y luego escogeré
los métodos que le parezcan apropiados. E1 Comité fue de 1la opinibn de
gue, al escoger métodos analfticos para someterlos a la consideracidn del
Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras, el Grupo
debiera tener en cuenta las Directrices y Principios Generales para el
Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras adoptados
por este Comité (véase el Apéndice V).
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PARTE VIII

PLANES PROPUESTOS DE TOMA DE MUESTRAS PARA EVALUAR LA CALIDAD DE

FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS, EN EL TRAMITE 5

80. El Comité basd sus deliberaciones en el documento ALINORM
69/27 que contiene una versién revisada de 1los planes de toma de
muestras debatidos en el quinto periodo de sesiones del Comité del
Codex sobre Frutas y Hortalizas Elaboradas. Se plantearon las si-
guientes cuestiones:

(a) Se insistié en que, de acuerdo con la seccién "Ambito" enmen-
dada, los planes para la Toma de Muestras no son ya aplicables
a los lotes destinados a la venta al por menor, ni a los fac-
tores que pudieran suponer un riesgo para la salud dei consu-
midor.

(b) El Comité acordé refrendar los Planes de Toma de Muestras
para evaluar la calidad de frutas y hortalizas elaboradas,
haciendo notar que se aplican Gnicamente a la evaluaciébn
de los factores de la calidad (principalmente defectos visibes)
que se describen en las correspondientes normas.

(c) El representante de la Organizacién Europea de Control de
la Calidad (EOQC) expresd algunas dudas acerca de la validez
de los planes de toma de muestras contenidos en el documento,
porque, en su opinibén, ya no se ajustan a nuevos principios
aceptados internacionalmente para la elaboraciédn de planes
de toma de muestras por "inspeccién de atributos".

(d) El Comité tuvo también a la vista K ~el documento MA/68/6 que
contiene las observaciones hechas por el gobierno japonés.
Dicho documento se recibié con demasiado retraso para que 1lo
hubiese podido estudiar el Comité, pero éste confiaba en que
tales observaciones podrian ser examinadas més adelante.

(e) Los representantes de la IS0 y de la EOQC llamaron la atenciébn
acerca del hecho de que quedan aGn por considerarse muchos
otros aspectos de la toma de muestras, en particular los pla-
nes de muestreo estadistico que se necesitan para varios ti-
pos de criterios y para varios tipos de productos.

(£) El delegado del Reino Unido informbé al Comité acerca de la
labor que esta desarrollando la ISO en el vasto campo de
la toma de muestras, por medio de un grupo de trabajo, del
TC 34. También menciond los trabajos anteriores que la ISO
habia puesto a disposicibdn de la Comisibn del Codex Alimen-
tarius en un documento (ALINORM 65/25 (1)) en que se exponen
los procedimientos y principios de caréacter general para la
toma de muestras, asi como la base matemética de aquéllos,
Puso de relieve la necesidad de distinguir claramente la fina-
lidad particular de una toma de muestras para la que hay que
elaborar un procedimiento, y enumerd varias de estas fina-
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I d
lidades. El Comité se mostré unanime en destacar la impor-
tancia que concede a la elaboracién de amplios planes y
procedimientos para la toma de muestras y en subrayar 1lo
urgente de esta tarea en conexibén con la elaboracién de las
normas del Codex. EL1 Comité quiso llamar la atencién acerca
de la importancia que atribuye a este tipo de actividades y
pidi6é a la ISO que continue sus trabajos en esta materia con
la mayor celeridad posible. -

(g) El delegado del Canad& propuso que la Secretaria de la Comi-
sién Mixta FAO/OMS del Codex Alimentarius facilitara los ser-
vicios de un consultor especializado en estas cuestiones,
que se encargaria de recoger y valorar toda cuanta informa-
cién pertinente existe relativa a 1la toma de muestras de
alimentos, y de preparar documentos de trabajo para este Co-
mité en un futuro préximo. Estos docunentos deberian someter-
se también a la consideracién del TC 34 de la ISO. E1 Comité
se avino a pedir a la Secretaria que examine las posibilidades
de llevar a la practica esta propuesta y expres6 también
su agradecimiento a la ISO por su oferta de colaboracidn.

PROCEDIMIENTO TECNICO DE TOMA DE MUESTRAS DE ALIMENTOS EN EL TRAMITE 5

81. E1l Comité dispusc de los documentos ALINORM 68/23, Apéndice IX
que contiene la versién revisada del proyecto de norma provisional
para el Procedimiento Técnico de Toma de Muestras de Alimentos, que
habia sido remitido a los gobiernos para que formulasen observaciones
en el Trémite 3; CODEX/ANALYS/68/6-1 con las observaciones del go-
bierno de Estados Unidos acerca del documento anterior; MA/68/7 re-
lativo a una nota de la Secretaria sobre la toma de muestras; Yy
CODEX/ANALYS/68/18, que trata de las observaciones hechas por el
gobierno de Argentina. E1 Comité se mostrd conforme en adoptar el
anterior Proyecto de Norma Provisional en el Tré&mite 4 del Procedi-
miento para la Elaboracién de Normas del Codex Mundiales, con las en-—
miendas propuestas en las observaciones hechas por Estados Unidos,
esto es en el parrafo 2.1.1 se suprimieron las palabras "jurado" y

"o neutral", y en el péarrafo 2.1.3 se cambié la redaccibédn del pasaje
correspondiente para que rezara: "firmado por un agente autorizado
para la toma de muestras, y avalado por los testigos que estuvieren
presentes, si fuera necesario". La versi6n enmendada de la norma se
adjuntar& a este Informe constituyendo el Apéndice VI.

ga2. Se discutié brevemente la cuestibdbn suscitada en el documento
MA/68/7 relativa al procedimiento técnico de toma de muestras de va-
rios grupos de alimentos de consistencia parecida. Se estimb que
podria resultar dificil resolver adecuadamente esta cuestién. No
obstante, el Comité decidié someter la seccibn pertinente de la norma
B-1, contenida en la Sexta Edicién del Cbdigo de Principios referen-
tes a la Leche y los Productos LActeos y Normas Derivadas, a la con-
sideraci6én de los distintos comités de productos del Codex, para que
vean si los prodedimientos de tomas de muestras se podrian aplicar

a sus respectivos productos. Las secciones pertienentes son

Norma No. B-1 (1966)

- Seccibn 3 : Toma de muestras de leche y de productos lac-
teos liquidos (excepto la leche evaporada y

''1a leche condensada)
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- Seccibn 4 : Toma de muestras de leche condensada y de leche (:>
evaporada
— Seccién 5 : Toma de muestras de la leche en polvo y de 1los
productos a base de la leche desecada
- Seccibn 6 : Toma de muestras de mantequilla
- Seccibn 7 : Toma de muestras de queso. -
83. El Comité fue informado de que el Comité Internacional de Es-

pecificaciones Microbiolégicas para los Alimentos, que es un comité
permanente de la Asociacibn Internacional de Sociedades de Microbio-
logia, se ocupa en la cuestién de la bacteriologia de los alimentos

y actualmente trabaja en los procedimientos y planes de toma de mues-
tras para el examen bactericlébégico. Quedé sobrentendido que todos
estos métodos irian sustituyendo la correspondiente seccién del pro-
yecto de norma, a medida que estén listos.

PARTE IX

PLAN NCRMALIZADO 4

84. La delegaci6n del Reino Unido present6 el PLAN NORMALIZADO PARA .
UN METODO CODEX DE ANALISIS DE ALIMENTOS (revisado) y las NOTAS con-

tenidas en el documento CODEX/ANALYS/68/8 preparadas por la delega-

cién del Reino Unido a peticién del Comité del Codex sobre Métodos de
An4lisis y Toma de Muestras. El delegado del Reino Unido 1llamb la

atencién del Comité acerca de varias cuestiones que habian sido incor-
poradas en el Plan, a saber: Seccién 3, Ambito de aplicaciénm, Seccibén

5, Principios de los métodos, Reacciones, Especificidad, Seccibn 10, <:>
Célculo, Expresién e Interpretacién de los resultados, con objeto de
subrayar la importancia de las cuestiones pertinentes . Manifestd que en la
preparacién del documento se habfa aprovechado plenamente la revisidn

del proyecto ISO R 78, y que tanto el Comité técnico de la ISO TC 34 .
Productos Alimenticios Agricolas, como el TC 47 "Quimica" habian expre-
sado recientemente su satisfacci6bn por este documento. Explicd que =
éste seria examinado a principios del préximo ano por el Grupo de

Trabajo I1s0/TC 78, después de lo cual se esperaba que, en el plazo de

un ano, aproximadamente, se convirtiera en una Recomendacién de la ISO.

85. El Comité examiné el plan y las notas sobre el empleo del Plan
Normalizado y las diversas secciones, conviniendo en que se trataba

de un documento de gran utilidad, por 1o que decidid adoptarlo in toto
y recomendar su uso a los distintos comités de productos; también
resolvi6 invitar a los gobiernos a que formulen observaciones - acerca
del mismo con objeto de que se pueda revisar peribdicamente su conte-
nido. El Comité considerd que era deseable que se prepararan las

. versiones francesa y espanola del citado documento (véase Apéndice VII).

PARTE X

METODOS PARA LA DETECCION E IDENTIFICACION DE COLORES ANADIDOS A LOS
ALIMENTOS

86. El Comité debatié brevemente el documento de trabajo(CODEX/ANALYS/ __
68/9) y el'método general provisicnal de extraccién e identificacién
de 1los colorantes sintéticos hidrosolubles para los alimentos (Apéndice I)
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y resolvié remitirlo a los gobiernos para que éstos formulen obser-
vaciones en el Trémite 3. E1 delegado de los Paises Bajos dijo que
el Benelux habia acordado adoptar un método similar y que se confia-
ba en que éste seria adoptado también en plazo breve por la Comunidad
Econbdmica Europea. '

87 . El Comité expres6d su agradecimiento a la delegaciédn del Reino
Unido por la labor que habia realizado y pidié que todo el material

acerca de esta cuestibn, unido a otras observaciones y , comentarios,
se remitiese, 10 antes posible a la delegacién del Reino Unido.

88. Por 1o que se refiere a la lista de colores alimentarios que
figura en el documento arriba citado, algunas delegaciones opinaron
que tal lista debia reducirse a 1o0s colores permitidos que figuran
en las Normas-Codex y en una lista del Comité del Codex sobre Aditivos
Alimentarios,en que se incluyen las categorias A, B, C I y CII (véase
ALINORM 68/12, Apéndice XI). Se hizo mencién de que, para fines de
control, se necesitarén también métodos de deteccibn de colorantes
alimentarios prohibidos. ’

89. El Comité pidi6 a la Secretaria que pPrepare una lista de colo-
res alimentarios que habr& de quedar en los proyectados centros in-
ternacionales de referencia o arbitraje.

PARTE XTI

DIRECTRICES Y PRINCIPIOS GENERALES PARA EL COMITE DEL CODEX SOBRE
METODOS DE ANALTSIS Y TOMA DE MUESTRAGS -

90. Bl Comité tuvo a la vista el documento MA/68/10, en el que se
hace referencia a ciertas recomendaciones y decisiones del Comité
Ejecutivo (ALINORM 69/3, parrafos 3-8). En el Informe del segundo
periodo de sesiones de la Comisién del Codex Alimentarius (1964).
figuran determinados principios Para orientacién del Comité del Codex
sobre Métodos de An&lisis y Toma de Muestras. E1l Comité Ejecutivo
considerdé anticuados algunos de estos principios y necesitados de
revisibébn otros. La mayoria del Comité sobre Métodos de Analisis

y Toma de Muestras estimbd que creia conveniente que hubiese un sélo
método de arbitraje. Se indic6, no obstante, gue esto podria tener
consecuencias de carécter juridico en algtn caso, y que convenia de-
jar abierta la posibilidad de contar con otros métodos como conve-
nido previamente. Algunas delegaciones opinaron que debiera  ana-
dirse una cléusula que autorizara el uso de métodos distintos de los
de arbitraje, siempre que las partes interesadas asi 1o decidieran

de mutuo acuerdo. En los casos en que las normas del Codex contengan
parametros numéricos basados en ciertos métodos, no ser& posible el
empleo de otros métodos. El Comité se reafirmé en su decisién pre-
via de que todo "método alternativo" deberd ser refrendado por el
Comité del Codex sobre Métodos de An&lisis y Toma de Muestras. Entre
Otros cambios hechos en el documento figura la reordenacibén de varios
apartados de acuerdo con su importancia relativa y una calificacién
relativa al grado de exactitud que se necesita.  La versidén enmenda-
da se adjunta a este Informe como Apéndice V. :
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91. El documento MA/68/10 contiene también algunas proposiciones
mé&s hechas por la Secretaria respecto del procedimiento, en cumpli-
miento de las decisiones tomadas por el Comité Ejecutivo en su 12°
periodo de sesiones. El Comité tomé nota de las decisiones relati-
vas a los Métodos de anAlisis propuestos por los Comités de productos
del Codex ¥ los M&todos de analisis aplicables, en general, a Clerto
namero de alimentos (v@ase ALINORM 69/3, parr. 4) y se mostrd confor-
me con ellos.

92. Métodos de andlisis de los aditivos alimentarios considerados
en si mismos (excluidos los plaguicidas) (v@ase ALINORM 69/3, parr.7)-
Bl Comit& se mostrd conforme con este cambio de procedimiento, pero
recomendé al propio tiempo que los métodos elaborados por el Comité
Mixto FAO/OMS de Expertos en Aditivos Alimentarios no tuvieran que

ser necesariamente sometidos al Procedimiento para la Elaboracibn de
las Normas del Codex. Quedbé entendido que el Comité sobre Métodos

de An&lisis y Toma de Muestras continuaré sus trabajos para la deter-
minacién de aditivos alimentarios en los alimentos.

93. El Comité se mostré de acuerdo con el cambio de procedimiento
propuesto acerca de los métodos de analigis de los residuos de plagui=-
cidas en los alimentos (véase ALINORM 69/3, parr. 8).

94. Métodos microbiolégicos de an&lisis y toma de muestras (véase
ALINORM 69/3, p&rr. §) E1 Comité tomd nota de la recomendacidn del
Comité Ejecutivo relativa a los métodos microbiolégicos de anélisis

y toma de muestras e indic6é que hay ciertos métodos de analisis de’
este tipo que debian remitirse al Comité sobre Métodos de Andlisis y
Toma de Muestras, como son los métodos quimicos para la determinacién
de las toxinas elaboradas por microorganismos, los métodos quimicos

v fisicos para la identificacién de ciertos microorganismos que no
tienen demasiada importancia desde el punto de vista de la salud
(por ejemplo, el método Howard de recuento de mohos), los métodos de
ensayo biolégicos para los criterios de composicién (por ejemplo, con-
tenido en vitaminas, pruebas enzimaticas), etc. E1l Comité convino

en que pudiera haber otros aspectos donde sea inevitable que se pro-
duzcan duplicidades, y en que la recomendaciébn antes mencionada debera
aclararse antes de que éste Comité se pueda pronunciar definitivamente
acerca de la misma.

PARTE XII

PARTE GENERAL DE LA SECCION "METODOS DE ANALISIS"' DEL CODEX ALIMENTARIUS -

95. En vista de que no se habia recibido ningGn documento de traba-
jo relativo a este tema, se decidié aplazarlo hasta la préxima reunidn.

LABOR FUTURA

96. E1l Comité dispuso de los documentos que se detallan a continuaciédn,

pero, por falta de tiempo, sé6lo pudo examinarlos brevemente.

- MA/68/2 : Uniformidad de los métodos de anélisis organolépticos

- CODEX/ANALYS/68/12: An&lisis enzim&tico de azlcares en la miel

— CODEX/ANALYS/68/13: Determinacién espectrofotométrica del contenido
de hidroximetilfurfural de la miel

O

- . e
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- MA/68/11: Métodos de andlisis de sustancias de conservacién.
<:> . en los alimentos
- MA/68/13: Métodos de andlisis remitidos a diversos comités de -
productos del Codex (Manual de Inspeccibén de Alimentos
Congelados Répidamente)

Se convino, en general, en que estos temas se volverén a considerar en

el préximo periodo de sesiones. Por lo que respecta al examen microscédpi-
co de la miel (an&lisis del polen) (CODEX/ANALYS/68/10) y a la deter-
minacién de azficares en la miel por cromatografia gas-ligquido (CODEX/
ANALYS/68/11), el Comité observd que estos métodos pudieran no ser ne-
cesarios por el momento para la norma para la miel. No obstante, el
Comité se mostrd conforme con que los métodos anteriores son bastante
importantes para la norma relativa a la miel y que podrian incluirse

en ella una vez juzgado el mérito del an&lisis del polen y descrito ,
debidamente el procedimiento del método cromatogré&fico gas-liquido. El
Comité acordd que estos dos métodos se enviasen a los gobiernos para

que éstos hagan las observaciones que estimen oportunas.

97. Siguiendo el procedimiento establecido, los documentos CODEX/

' ANALYS/68/15 "Determinacién del contenido de s6lidos insolubles en el
alcohol de los guisantes ripidamente congelados" y CODEX/ANALYS/68/14,

.- "Determinacibén del peso neto de las frutas y hortalizas congeladas",

serén remitidos a los gobiernos para que formulen observaciones.

98. El delegado de Argentina expres6 las reservas de su pais en

relacién con las decisiones de este Comité que no estan de acuerdo

con las observaciones formuladas por la RepGblica Argentina en el
(:) documento CODEX/ANALYS/68/18.

OTROS ASUNTQCS

99. Se propuso que la Comisidén del Codex Alimentarius cree un pe-
queno grupo de trabajo con la misibén de estudiar un plan para la nu-
meracibn y clasificacién uniformes de todos los documentos del Codex.
El Comité aceptd esta propuesta.

FECHA DEL PROXIMO PERIODO DE SESIONES

i 100. El presidente declard que el préximo perfiodo de sesiones se celebra-
r& en el mes de octubre de 1969. E1l delegado de los Estados Unidos
- indicd que la Conferencia anual de la AOAC tendr& lugar del 13 al 18
I i de octubre de 1969, y el presidente prometid tener en cuenta esta cir-
cunstancia. Una delegacibn propuso que en vista de lo recargado que
estaba el programa del préximo periodo de sesiones del Comité se estu-
diara la conveniencia de ampliar tal periodo a 10 dias.
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Documento Tema del Materia Idioma (%)
ALINORM 68 /23 todos Informe del tercer perfodo de I,F,E
sesiones del Comité del Codex
sobre métodos de andlisis y
toma de muestras
MA/68 /1 11 (a) Parte general de la seccién 1,ME
"m&étodos de andlisis" del
Codex Alimentarius
(Propuesta de Polonia)
MA/68 /2 12 (a) Unificacién de los métodos de I,F,E
andlisis sensorial
(Propuesta de Polonia)
EXEC/68.2/2 4 Proyecto de norma provisional. I
' para la miel
- MA/68/3 4 (a) Comentarios a la seccién 1,F
: . "métodos de andlisis" del
proyecto de norma provisional
para la miel .
' / .
MA/68/3, 4 (a) Comentarios de los Pafses Bajos I,F
Addendum 1
- MA/68/3, ‘ 4 (a) Comentarios de Hungria I,F
‘Addendum 2 :
MA/68/3, 4 (a) CORRECCION a MA/68/3 = I
Addendum 2 - : Addendum 2
CORRECCION %)
CODEX/EUR0/68/2, 4 " Nuevos comentarios al proyecto I
’ s de norma provisional para la
miel : .
CODEX/EUR0/68/2, 4 Comentarios de los Pafses I,F
- Addendum 1 = - _ Bajos .
CODEX/EUR0/68 /2, 4 Comentarios de Australia . © I,F
Addendum ' .
(#) I = Inglés
F = Francés
" E = BEspanol
A = Alemén
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Tema del . :
Documento —;3~—€§§ Materia Idioma
MA/68 /4 6 (a) Métodos de andlisis para frutas I,F
S - . Yy hortalizas elaboradas,
Nota de la Secretarfa de la FAO
MA/68/4, 6 (a) Métodos Oficiales de Andlisis, I
Apéndices IV, V y VI A.0.A.C.
MA/68/5 6 (b) Ensayo de veta dura I,F
MA/68/6 6 (a) Planes propuestos para tomas I,F
de muestras para evaluar la
calidad de frutas y hortalizas
elaboradas
ALINORM 69/27 8 (a) Planes para toma de muestras de I
frutas y hortalizas elaboradas
(Proyecto revisado de norma
preparado por los EE.UU.)
MA/68/7 8 (a) Nota de la Secretarfa sobre I,F
toma de muestras
MA/68/8 10 (a) Métodos de anilisis en las normas I,F
del Codex que se presentarin a
la Comisién del Codex Alimentarius
en el trémite 5
MA/68 /9 10 (c) Determinacién de TMA, TMAO y I,F
TVBN en los misculos del.
pescado-
(Nota de la Secretaria)
114/68/10 11 (b) Directrices y principios gene- I,F
rales para la implantacién de
métodos de andlisis del Codex
MA/68/11 12 (f) Métodos de andlisis para sus- I,F
tancias conservadoras .
MA/68/12 12 (g) M&todos de andlisis para I,F
antioxidantes
1A/68/13 12 (n) Métodos de andlisis remitidos I,F
por los Comités del Codex
sobre productos
MA/68/14 5 Métodos de andlisis para I
azicares
MA/68 /14~Corr 5 Corrigendum I

O
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120-4~1 *) ~

tras - Instrucciones generales
para uso de los inspectores de
alimentos elaborados ‘del Minis-

terio de Agricultura de los EE,UU.,

octubre 1960, Ministerio de
Agricultura de los EE.UU.,
Washington, D.C.
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Documento Tema del Materia Idioma
e programa —— —
ALTNORM 69/21 5 Informe del 5° periodo de 1,F,E
sesiones del Comité del Codex
sobre azicares, 10-12 septiem—
bre 1968
CODEX/ANALYS/68 /1 Programa provisional I
CODEX/ANALYS/68/2-1 5 (a) Comentarios de los EE,UU. a los I,F
métodos de andlisis para azdcares
CODEX/ANALYS/68/2-2 5 (a)+(b) Comentarios de los Paises Bajos- I
. ¥ Suecia a los métodos propuestos
de andlisis para azicares
' CODEX/ANALYS/68/3-1 5 (b) Comentarios de los EE,UU. a los I,F
métodos de andlisis para azuca-— )
res blancos
CODEX/ANALYS/68/3-2 5 (b) Comentarios de Cuba 1,F,E
CODEX/ANALYS/68/4-1 6 Comentarios de los EE.UU., a los I,F
métodos de andlisis para frutas
¥y hortalizas elaboradas ~
CODEX/ANALYS/68/5-1 7 Comentarios de los EE.UU. a los I,F
métodos de andlisis para aceites
comestibles
CODEX/AWALYS/68/5-2 7 Comentarios de los Paises Bajos I,F
CODEX/ANALYS/68/5-3 7 Comentarios de Suecia I
CODEX/FATS AND 0ILS/ 7 Métodos de andlisis, presentados I
40 por el Comité del Codex sobre
: grasas y aceites (1967)
'CODEX/FATS AND OILS/¥) 7 Informe del 5° perfiodo de se- I,F.
INFORME V siones del Comité del Codex
' sobre grasas y aceites, 16 =
. 20 septiembre 1968
CODEX/ANALYS/68/6-1 8 (b) Comentarios de los EE.UU. al I,F
proyecto de norma provisional
para el procedimiento técnico de
toma de muestras de alimentos
File Code :  Procedimientos de toma de mues- I
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Documento

Tema del
programa

Materia

Idioms

'CODEX/ANALYS/€8 /7

CODEX/ANALYS/68 /8

CODEX/ANALYS/68/9

CODEX/ANALYS/68/10
CODEX/ANALYS/68/10

CODEX/ANALYS/68/13

CODEX/ANALYS/68 /14%*)

CODEX/ANALYS/68 /15%)

AGRI/WP.1/523

8 (o)

10 (b)

-
N

(n)

12 (h)

12 (n)

Nota sobre toma de muestras
preparada por la Delegacién
de Canadd

Notas explicativas al esquema
tipo para un método normali-
zado de andlisis de alimentos,
preparados por la Delegacién
del Reino Unido

Métodos para la deteccidn e
identificacidén de colores
anadidos a los alimentos,
presentados por la Delegacién
del Reino Unido -

An4lisis microscépico de la
miel, preparado por la Comi-
8ién Internacional de Botédnica
Apicola (U.IOSOB.)

Comentarios a los métodos
quimicos para la evaluacién de
los azicares de la miel, presen-
tados por APIMONDIA

Determinacién espectrofotométrica,
con rayos ultravioletas, del
hidroximetilfurfural de la miel,
preseritado por la Delegacidén de
los Paises Bajos

Determinacién del peso neto

de frutas y hortalizas congeladas,
presentado por la Delegacidén de
los EE.UU. :

Determinacién del contenido de
sé6lidos insolubles en alcohol
en los guisantes congelados
rapidamente,

Presentado por la Delegacidn de
los EE.UU,

Manual de Inspeccién para ali-
mentos congelados ripidamente
(profundamente), propuesto por
los EE,UU.

I,F

1,F

I,F

I,F,A

I,F

I,F
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Materia

Idioma

CODEX/ANALYS/68/16#) 4 (a)

CODEX/ANALYS/68/17%) 4 (a)

CODEX/ANALYS/68-Doc. *)
CODEX/ANALYS/68/18%) varios

CODEX/ANALYS/68/19%) 7

MA/68/3~Addendum 3 *) 4 (a)

MA/68/6 Sinopsis *) 8 (2)
Addendun

MA/68/14 Addendum 1 #) 5
Extracto de 5
ALINORM/69/21 *)

sin nimero de 4

referencia

Tabla para la evaluacidén del
contenido de humedad,

propuesta por el Programa de Nor-
mas Alimentarias de la FAO, Roma,
a propésito del proyecto de norma

provisional para la miel, Doc.,
EXEC./68.2/2 par. 6.3

Extracto de los comentarios
hechos por el Ministerio de
Agricultura de Nueva Zelandia
al Doc., EXEC/68.2/2

Lista de documentos

Observaciones de la Argentina
sobre varios temas

Comentarios de la Repiblica Fede-
ral de Alemania a los métodos de
andlisis para aceites comestibles

Comentarios de Nuewa Zelandia a
la seccién "métodos de andlisis"
del proyecto de norma provisional

para la miel

Comentarios del Japén al proyecto
de planes de toma de muestras para

frutas y hortalizas elaboradas

Métodos de andlisis para azicares

Extracto del Informe del 5°
periodo de sesiones del Comité
del Codex sobre azidcares

Reelaboracién de la seccidén 6.1
del proyecto de norma provisio-

nal para la miel,
presentada por el Reino Unido,
versién corregida,

acceptada por el Comité Coordinador

#) Distribuido durante el perfodo de sesiones
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BIBLIOGRAFTA A 1A QUE SE REMITE EN 10S DOCUMENTOS CITADOS (:)
1. General
=~ Official Methods of Analysis of the Association of Official
Agricultural Chemists (92 edicién 1960 y 102 edicién 1965), ~ -
4.0.A.C.y P.0.B. 540, Benjamin Franklin Station, Washington 4, D.C.
— Journal of the Association of Official Analytical Chemists
(J.A.0.4.C.) (Baltimore)
- Draft ISO recommendations (Nos. 904, 123, 1224, 1226)
Direccién : 1, rue de Varembé, 1211, Gendve, 20 Suiza
2. Azdcares ‘

COMISION INTERNACIONAL PARA METODOS UNIFORMES DE ANALISIS PARA
AZUCARES (I.C.U.M.S.A.)

- Informe del 12° periodo de sesiones, celebrado en el National
Bureau of Standards y en el hotel Soreham, Washington D.C., del
2 al 6 de junio de 1958. .

Direccién de I.C.U.M.S.A. : 23, Avenue d'Iena, Paris 16&éme, Francia

COMISION INTERNACIONAL PARA METODOS UNIFORMES DE ANALISIS PARA
AZUCARES (I.C.U.M.S.A.)

—~ Informe del 13° periodo de sesiones, celebrado en la Universidad C:)
de Hamburgo y en el hotel Atlantic, Hamburgo, Alemania, del 26
al 31 de agosto de 1962,

COMISION INTERNACIONAL PARA METODOS UNIFORKES DE ANALISIS PARA
AZUCARES (I.C.U.M.S.A.)

— ICUMSA Methods of sugar analysis, H.C.S. De Whalley, Amsterdam.
Elsevier 1964. )

— HONIER WILLIAMS : Reports on Public Health and Mod., Subject
N° 43 (Londres, Ministerio de Sanidad, 1927) (s02), y Analyst
(Cambrige, Inglaterra) 1927, 52, 343, 415. ' A

~ Angewandte Chemie (Weinheim, Alemania), 1935 '(Pérdidas por
desecacidn).

— International Sugar Journal (Londres) 1965 (S02).

- U.S. Pharmacopoeia, 17% rev. (Nueva York), 1965 (Pérdida por
desecacién) pp. 336, 909 y 924.

- C.I.R.P. Standard Analytical Methods of the Member Companies of
the Corn Industries Research Foundation Inc., preparados por el
Subcomité de procedimiento analiticos del Comité Técnico Asesor,
1% edicién -~ 1001, Connecticut Ave., Washington 6, D.C. Método
BE. 42 (S6lidos totales en jarabes), 1962. <:>
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Aceites

I.U.P.A.C. Analysis of oils and fats, 4% edicidn, 1954.
Société d'Edition d'Enseignement Supérieur, 5, Place de la
Sorbonne, Paris (53me).

Standard Methods of the Oils and Fats Section of the I.U.P.A.C.,
52 edicién, con un primer suplemento puesto al dfa al 1965,
Butterworths, Londres, 1966,

Suplemento de 1966 a la obra citada.

British Standards 684 : 1958 (UDC 665.014: 543)

Methods of Analysis of Oils and Fats, British StandardgHcuse,
2, Park St., Londres, W.1. N

Analyst (Cambridge, Inglaterra), 1959 (vitamina E).

-American Oil Chemist Society (A.0.C.S.): Official and téntative

methods of the American oil chemists society, 22 edicidn,
Chicago Ill., 1957, con adiciones y revisiones a la edicién de
1947. Encargado de la redaccidén de los Métodos Analiticos de
1943 a 1950: V.C. Mehlenbacher; de 1950 a 1958: T.H, Hopper;

a partir de 1958: E.M. Sallee.,

Procedimiento técnico de toma de muestras de alimentos

- Programa mixto FAO/ONMS de normas alimentarias

Codigo de Principios.réferen&s'a la leche y los productos
licteos y normas derivadas (Sexta edicién), FAO/OMS Roma, 1968

Norma No B-1 (1966)

Seccibén 3 : Toma de muestras de leche y productos
ldcteos 1fquidos (exceptuada la leche
evaporada y la leche condensada edulcorada)

Seccibn 4 : Toma de muestras de leche condensada y
. evaporada
Seccién 5 : Toma de muestras de leche en polvo y

productos derivados
.Seccibn 6 : Toma de muestras de mantequilla

Seccidén 7

Toma de muestras de queso
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Tels3

Teled

Tele2.3

Tele2.4

Solucién de azul de metileno

Disolver 2 g en agua destilada ¥ diluir hasta
obtener un litro,.

Crema de aldmina

Preparar una solucién fria saturada de alumbre
(k,80 A12(SO4)3,24 H20) en agua.

Anadir hidréxido aménico removiendo constantemente
hasta obtener una solucién alcalina que reaccione
con tornasol, dejar que el precipitado sedimente

y lavar por decantacidén, con agua, hasta que el
agua procedente de los lavados, tratada con solu-
cién de cloruro de bario, muestre sélo ligeros
indicios de sulfato. Eliminar el agua sobrante ¥y
conservar la crema restante en una botella cerrada.

Tona de muestiras

7.1.3.1

Tel1s3.2

Miel lfouida o colada

Si la muestra est4 libre de grénulos, mezclar
perfectamente, removiendo o agitando; si tiene
grinulos, colocar el envase cerrado en un banc de
Marfa, sin sumerg1rlo, y calentar durante 30 minutos
a 60°C; luego, si es necesario, hacer llegar la tem—
peratura & 65°C, hasta que la miel se licle. Es
esencial agitar de vez en cuando. Tan pronto gomo

la nuestra se licle, mezclar perfectamente y enfriar
ripidamente. Cuando lo que se desea determinar es

el hidroximetilfurfural o la diastasa, no se debe
calentar la miel. Si estd presente alguna sustancia
extrana, como cera, palillos, abejas, particulas de
panal, - etc., calentar la muestra en un bano de Maria
hasta 40°C y colar a través de una estOﬁllla golocada
en un embudo de agua caliente.

Miel en panales

Cortar la parte superior del panal, si estid opercu-
lado, y separar completamente la miel del panal,
coléndola a través de un tamisz Z§P4g7. Si algunas
porciones de panal o de cera pasan a través del
tamiz, calentar la muestra como se indica en T.1.3.1
y colar a través de una estopilla. Si la miel en

el panal estd granulada, calentar hasta que la cera
se licle, remover, .enfriar y separar la cera.

Procedimiento

Teledel

Preparacién- de la muestra de ensayo — Primer proce-

dimiento (aplicable a mieles que pueden contener

sedinento )

O
I
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O - PROYECTO DE NORMA PROVISIONAL PARA LA MIEL

METODOS DE ANALISIS Y TOMA DE MUESTRAS

Tet DETERMINACION DEL CONTENIDO DE AZUCAR REDUCTOR

Telel Principio del método

El método es una modificacidén del procedimiento de lLane y
Eynon (1923) y consiste en reducir la modificacién de Soxhlet
de la solucién de Fehling titulandola, en punto de ebullicidn,
con una solucidén de los azlcares reductores de la miel, uti-
lizando azul de metileno como indicador interno. Para garan-
_tizar la méxima exactitud en este tipo de determinacién, es
preciso que durante el proceso de normalizacién y en la de-
terminacién de los azdcares reductores de la miel, la reduccién
de la solucién de Fehling se realice a volumen constante.
para ello es esencial proceder a una titulacién preliminar
para determinar el volumen de agua que es preciso anadir
antes de realizar las determinaciones, para cumplir con ese
requisito.

Tel1e2 Reactivos

Tel1e2.1 Modificacién de Soxhlet de la solucién de Fehling

Solucién A : Disolver 69,28 g de pentahidrato de

O sulfato ciprico (CuSOy,5H20;PM: 249,71)
en agua destilada, hasta obtener un

litro de solucién.,

Conservar durante un dia antes de

proceder a la titulacién.

Solucién B : Disolver 346 g de tartrato sédico-
pétasio (CqH4 K Wa Og, 4 HpO; FPM:
282,23) y 100 g de hidréxido de sodio
(NaOH) en agua destilada, hasta obtener
un litro. Pasar a través de un filtro
preparado de asbesto. '

- Te1.2.2 Solucién patrén de azmicar invertido (10g/1 ag.)

Pesar cuidadosamente 9,5 g de sacarosa pura,
anadir 5 ml de 4cido clorhfdrico (HCl puro al
36,5% p/b aproximadamente) ¥y disolver en agua hasta
obtener unos 100 ml; conservar esta solucién aci-
dificada durante varios diag a temperatura ambiente
éunos 7 dfas entre 12° y 15°C 6 3 dias entre 20° ¥
5°C) y diluir después hasta obtener un litro.
(W.B. E1 azlcar invertido acidificado al 1,0% per-
manece estable durante varios meses). Neutralizar
un volumen apropiado de esta solucidén con hidréxido
de sodio 1N (40g/1) inmediatamente antes de utilizarls
¥ diluixr hasta obtener la concentracidn necesaria
:) (2g/1) para la normalizacién.
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(a) Tomar una muestra de 25 g, exactamente pesados,
(:) de miel homogeneizada y colocarla en un matraz
aforado de 100 ml; anadir 5 ml de crema de
{ alimina (7.1.2.43 diluir en agua hasta volumen
y filtrar,.

(b) Diluir 10 ml de esta solucién en agua, hasta
obtener 500 ml (solucién diluida de miel).

O BIEN

Te1e4.2 Preparacién de la muestra de ensayo - Segundo proce-—
dimiento

(a) Pesar cuidadosamente una cantidad representativa
(unos 2 g) de la muestra de miel homogeneizada,
disolver en agua destilada y diluir en un matraz
graduado hasta obtener 200 ml de solucién
(solucién de miel)

(b) Diluir 50 ml de la solucién de miel en agua des-
tilada hasta obtener 100 ml (solucidén diluida
o de migl).

Teted4e3 DNormalizacidén de la solucién de Fehliqg,modificada

i Normalizar la solucidén A modificada de Fehling, de

| . forma que 5 ml exactamente (trasvisese con pipeta),

B (:) mezclados con 5 ml aproximadamente de la solucién B

\ de Fehling, reaccionen completamente con 0,050 g de
azlcar invertido anadido en forma de 25 ml de solu-

’— cién diluida de amicar invertido (2g/1).

{ Teleded Titulacibén preliminar

Al final de la titulacién de reduccién, el volumen
total de los reactiwvos anadidos debe ser 35 ml.
Esto se consigue anadiendo el volumen adecuado de
boeo agua antes de comenzar la titulacién. Puesto que en
| los criterios de composicién de la norma para la miel’
\ se especifica que ésta debe contener mis de un 60%
f - - de azticares reductores (calculados como azicar inver-
ll tido), es necesaria una titulacién preliminar para
[ determninar el volumen de agua gque es preciso anadir
|
|
\
|
|
\

! a una muestra dada para asegurar que la reduccién
se realice a volumen constante. _Para calcular el

‘ : volumen de agua que es preciso anadir se resta de

. 25 ml el volumen de solucién diluida de miel gue se

| . ha consumido en la tltulaclén preliminar (X ml)

Vertir con una pipeta 5 ml de solucién A de Fehling
en un matraz Erlenmeyer de 250 ml y anadir _aproxi-
madamente 5 ml de solucién B de Fehling. Anadir 7 ml
de agua destilada, un poco de pémez en polvo, u otro
| . agente anmortiguador adecuado, y echar, con una bureta,
(:) : unos 15 ml de solucidn diluida de miel. Calentar la
}

mezcla frfa sobre una tela metdlica hasta ebullicién
y mantener en ebullicién moderada durante 2 minutos,
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ADadir 1 ml de solucién acuosa de azul de metileno
al 0,2%, sin interrumpir la ebullicién, y completar (:>
la titulacién, sin que el tiempo total de ebullicién
pase de 3 minutos, con pequenas adiciones repetidas
de solucidén diluida de miel, hasta que el indicador
pierda el color. Lo que hay que observar es el
- color del 1fquido que permanece en la parte superior.
Tomar nota del volumen total de solucién diluida de
miel (x ml) que se ha utilizado.

Te1e4e5 Determinacidn

Calcular el total de agua que es necesario anadir
para que al final de la titulacién el volumen total
de los reactivos sea de 35 ml. Para ello, restar
de 25 ml la titulacién preliminar (x ml).

Vertir con una pipeta 5 ml de soiucidg A de Fehling
en un matraz Erlenmeyer de 250 ml y anadir aproxi
madamente 5 ml de solucién B de Fehling. :

Anadir (25-x) ml de agua destilada, un poco de pémez

en polvo u otro agente amortiguador adecuado, Y, .
con una pipeta, todo el volumen, menos 1,5 ml, de

golucién diluida de miel que ~ ha sido necesario en

1a titulacidén preliminar. Calentar la mezcla fria so-

bre una tela metilica hasta ebullicién y mantener

en ebullicién moderada durante 2 minutos. Anadir

1,0 ml de solucién de azul de metileno al 0,2%, sin

interrumpir la ebullicién, y completar la titulacién, (:)
sin que el tiempo total de ebullicién pase de 3

minutos, con pequenas adiciones repetidas de solu-

Gién diluida de miel, hasta que el indicador pierda

el color. Tomar nota del volumen total de solucién

diluida de miel (y ml). Le diferencia entre las

titulaciones no debe ser superior a 0,1 ml,

Te1.5 Expresién y cdlculo de los resultados

¢ = 2000 T
Py
donde ¢ C = g de azdcar invertido por 100 g de miel (%) i
P = peso de la muestra de miel utilizada (g)
e Yy = volumen de solucién diluida de miel consumido

durante la determinacién (ml)

7.1.6 YNotas acerca del procedimiento

Para la exactitud y reiterabilidad de la determinacidn es

esencial establecer para cada muestira concreta cuil es el

volumen de agua necesario para obtener un volumen total de

mezcla reactiva de 35 ml. El cuadro siguiente presenta al gu-

nos voldmenes tipicos que es posible encontrar en la titulacidén
preliminar para los contenidos de azicar invertido indicados, N
suponiendo que se emplea una muestra de emsayo de 25 g (Te1e401) (:)
6 de 2 g (Telede2)e



7.2

_ Apéndice
P4gina 5

III-

Contenido- de azicar invertido

Volumen de agua destilada
que ha de anadirse

ml
60 8.3
65 9.6
705 10.7
75 11,6

DETERMINACION DEL CONTENIDO APARENTE DE SACAROSA

Te2e1

Te2.2

Te2e3

Te2.4

Principios del método

Se basa en el método de inversién de Walker (1917).

Reactivos

7¢2.241 Modificacién de Soxﬁjeﬁde la solucién de Fehling (7.1.2.1)

To2¢2.2 Solucibén patrén de azicar invertido (7;1.2;2;)

7.2.2.3 Acido_clorhfdrico (6,34 N)

7¢2+2.4 Solucién de hidréxido de sodio (acuosa 5 X)

7.2.2.5 Solucién de azul de metileno 2g/1 litro (7.1.2.3)

Toma de muestras

La miel se prepara para la toma de muestras como en Tetelde’

Procedimiento

T.2.4.1 Preparacién de la muestra de ensayo

Preparar la muestra de miel como en Teledod (a).
Diluir 10 ml de esta solucién en agua destilada
hasta obtener 250 ml de solucién de miel (para

la determinacién de la sacarosa), O BIEN preparar
la solucién de miel como en T.1.4.2 (a).

Te2e4¢2 HidrSlisis de la muestra de ensayo

Poner la solucién de miel (50 ﬁl) en un matréz

graduado de 100 ml, juntamente con 25 ml de agua
destllada; celentar la muestra de ensayo hasta
65°C en un bano de Marfa hirviente. Retirar el
matraz del bano de Marfa y anadir 10 ml de &cido
clorhfdrico 6,34 N. Dejar que la solucién se enfrie
hasta la temperatura ambiente 'y neutralizar con
hidréxido de sodia 5 N, utilizando tornasol como
indicador. Enfriar de nuevo y completar el volumen
hasta 100 ml (solucidén diluida de miel).
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Te245

7.204. 3 Titula;clén
Como en 7. 1 04.40

Expresién y cdlculo de los resultados

Contenido apzrente de sacarosa = (Contenido de aziicar invertido.
. después de la inversién menos

contenido de azidcar invertido

antes de la inversién) x 0,95

El resultado se expresa en g de sacarosa aparente por 100 g
de miel.

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HUIEDAD

Te3e1

Te3.2

Te3e3

Te3e4

Principio del método

Se basa en el método refractométrico de Wedmore (1955).
AEaratos
Refractémetro

Toma de muestras

'la miel se prepara para la toma de muestras como T.1.3.

Procedimiento

Determinacidén del Indice de refraccidén

Determinar el indice de refraccién de la muesira de ensayo
utilizando un refractémetro a temperatura constante, préxima
a los 20°C. Convertir la lectura en contenido de humedad

(% m/m) utilizando la tabla siguiente. Si la determinacidn se
hace a temperatura diversa de 20°C, convertir la temperatura
en temperatura patrén de 20°C, utilizando las gcorrecciones de
temperatura indicadas mds abajoe. En el informe sobre el ensayo
debe especificarse el método empleado,
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TARLA PARA 1A DETERMINACION DEL CONTENIDC DE HUMEDAD

(Wedmore 1955)

Indice de Contenido Indice de Ccontenido Indice de Contenido

refraccién de humedad refraccién de humedad refraccién  de humedad
(20°¢) (%) (20°¢) (%) (20°¢) (%)
1.5044 13.0 1.4935 17.2 1.4830 21.4
1.5038 13.2 14930 17.4 1.4825 21.6
1.5033 13.4 1.4925 7.6 1.4820 21.8
1.5028 13.6 1.4920 17.8 1.4815 22,0 \
1.5023 13.8 1.4915 18.0 1.4810 22,2 |
1.5018 14.0 1.4910 18.2 1.4805 22.4
1.5012 14.2 1.4905 18.4 1.4800 22.6
1.5007 14.4 1.49GC0 18.6 1.4795 22.8
1.5002 14.6 1.4895 18.8 14790 23.0
1.4997 14.8 1.4890 19.0 1.4785 23,2
1.4987 15.2 1.4830 19.4 14775 23.6
1.4982 15.4 1.4875 19.6 1.4770 23.8
1.4976 15.6 1.4870 19.8 1.4T765 24,0
1.4971 15,8 1.4865 20.0 1.4760 24,2
1.4966 16.0 1.4860 20,2 1.4755 24.4
1.4961 16.2 1.4855 . 20.4 1.4750 24.6
1,4956 16.4 1.4850 20.6 1.4745 24.8
1.4951 16,6 1.4845 20,8 1.4740 25.0
1.4946 16.8 1.4840 21.0
1.4940 17.0 1.4835 21,2 ;

Correcciones de temperatura

Indice de refraccidén

Te4

Temperaturas superiores a 20°C - Anadir 0,00023 por °C

Temperaturas inferiores a 20°C - Anadir 0,00023 por °C

DETERIMINACION GRAVIMETRICA DEL CON”ENIDO DE SCLIDOS TSOLUBLES

IV AGUA

Tedel

Tede?2

Toma de muegtras

la miel se prepara para la toma de muestras como en Tele3e.

Procedimiento

Tede2e1

Preparacidén de lg muestra de ensayo

_Pesar la miel (20 g) con precisién al centfgramo (10 mg),

disolverla en una cantidad adecuada de agua destilada
a 80°C y mezclar bien.
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Te5

T+e6

Tede2.2 Determinacidn gravimétrica

Flltrar la muestra de ensayo a través de un crisol
fino de vidrio sinterizado (tamano de los poros,
15-40 micras), previamente secado y tarado, y lavarla
a fondo con agua caliente (80 C) hasta eliminar los
azdcares (ensayo de Mohr). Dejar secar el crisol
durante una hora a 135°C, enfriar ¥ pesaT con una
aprox1ﬂa016n de Oy1mge -~ -- - ...

Te4e3 Expresidén de los resultados

El resultado se expresa en g de sélidos insolubles en agua
por 100 g de miel.

DETERNINACION DEL CORTENIDO DE SUSTANCIAS MINERALES (CENIZA)

Te5e1 Toma de muestras

La miel se prepara para la toma de muestras como en T.1.3

T.5.2 Procedimiento

Te5¢2.1 Calcinacién de la miel

Tomar 5-20 g de miel pesados con exactitud y colocarlos
en una cédpsula de platino o de silice, calcinada y
previamente pesada, y calentar suavemente en un horno
de mufla hasta que la muestra se ennegrezca y seque ¥
no haya peligro de pérdidas por formacidén de espuma

y deshordamiento. Puede utilizarse también una ldmpara
de rayos infrarrojos para carbonizar la muestra antes
de introducirla en el horno. En caso necesario pueden
anadirse unas gotas de aceite de oliva para impedir la
formacién de espuma. A continuacidén, calcinar la
muestra a 600°C hasta que el peso permanezca constante.
Enfriar la muestra y pesar.

Te5¢3 Expresién de los resultados

El resultado se expresa en % de cenizas (m/m).

DETERITINACION DE 1A ACIDEZ

Te€ol Toma de muestras

La miel se prepara para la toma de muestras como en T.1.3.
T.6e2  Reactivos

7.6.2.1 Hidréxido de sodio 0,1 N (libre de carbonatos)

7.6.2,2 Indicador de fenolftalefna a11 (n/v) en etanol,
neutralizado. ~

Te6e2e3 Acua destilada, previa extraccidén del didxido de
carbono hirviéndola y enfridndola a continuaciébn,
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Teb6e3 Procedimiento -

Te6e3e1 .Preparacién de la muestra de ensayo

Pesar la.miel (10,0 g) y disolverla en 75 ml de
agua destilada (7+642.3)

Te6e3:s2 Titulacidén

Titular la muestra de ensayo con solucién de '
hidréxido de sodio O,1 N libre de carbonatos, utili-
zando como indicador 4 6 5 gotas de fenolfialeina
neutralizada. E1l color del punto final deberd persis—
tir 10 segundos. Para las mezclas de color oscuro, se
tomard menor cantidad. Oftro modo de proceder consiste
en utilizar un medidor del pH y titular hasta pH 8,3.

Te6e4 Expresibn y cdlculo de los resultados

- El resultado se expresa en miliegquivalentes de gcido por 1000 g
de miel y se calcula como sigue :

o Acidez = 10 ¥
' donde ¥ = el nimero de ml de NaOH O,1 N
utilizado en la neutralizacidn de
10 g de miel.

TeT .DETERIIINACION DE LA ACTIVIDAD DIASTASICA

) <:> i TeTe1 Principio del método

Se basa en el método de Schade y colaboradores (1958), modifi-
cado por White y colaboradores (1959) y ror Hadorn (1961).

TeTe2 Reactivos

TeTe2e1 Solucidén madre de yodo

Disolver 8,8 g de yodo de celidad para andlisis en 30
8 40 ml de agua que contengan 22 g de yoduro de
potasio de calidad para andlisis, y diluir con agua

- hasta obtener 1 litro.

TeTe2.2 Solucibén de yodo 00,0007 N

Disolver 20 g de yoduro de potzsio de calidad para
anilisis en 30 6 40 ml de agua en un matraz aforado
de 5C0 ml. Anadir 5,0 ml de solucién madre de yodo
y completar hasta volumen. Preparar una solucién
nueva s dfas alternos.

7.7.2.3 Amortisuador de acetato — pH 5,3 (1,59 )

Disolver 87 g de acetato de sodio, 3 Iip0 en 400 ml de
agua, anadir unos 10,5 ml de 4cido acético glacial

<:) : disuelto en un poco de agua y completar hasta 500 ml.
Ajustar el pH a 5,3 con acetato de sodio o dcido acético,
en la cantidad necesaria, utilizando un medidor del pH.
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TeTe3

TeTe244

7070205

Aparatios
7.7.3.1_
70703.2

Solucién de cloruro de sodio 0,5 M

Disolver 14,5 g de cloruro de sodio de calidad para
andlisis en agua destilada hervida y completar hasta
500 ml. E1 tiempo de consexrvacidén se-ve-limitado por

“la formacidén de mohos.

Solucién de almidén (*)

Enplear un almidén con un Indice de azul ccmprendido
entre 0,5 y 0,55, utilizando una célula de 1 cm. Fara
determinar el Indice de azul, uUsese el método descrito
mds abajo. :

Pesar una cantidad de almidén egquivalente a 2,0 g de
almidén anhidro. Mezclar con 90 nl de agua en un ma-—
traz cénico de 250 ml. Hacer hervir rapidamente,
agitando la solucién todo lo posible, calentando so-—
bre una malla de alambre, preferiblemente con el cen-
tro de asbesto. Hervir suavemente durante 3 minutoes,
tapar y dejar enfriar espontdneamente hasta la tempe-
ratura ambiente. Pasar a_un matraz aforado de 100 ml,
poner el matraz en un bano de larfa a 40°C hasta que
el 1fquido alcace esa temperatura, y completar hasta
volumen a 40°C.

M&todo para determinar el Indice de azul de almidén

Disolver por el método anterior una cantidad de almiddn
equivalente a 1 g de almidén anhidro, enfriar la solu-
cidén, anadir 2,5 ml de amortiguador de acetato y comple-
tar el volumen hasta 100 ml en un matraz aforado.

Echar en un matraz aforado de 100 ml 75 ml de agua,

1 ml de &cido clorhidrico N y 1,5 ml de golucidn de
yodo 0,0007 N, Anadir a continuacién 0,5 ml de solu=—
cidn de 2lmidén y completar con agua hasta volumen.
Dejar reposar una hora en la oscuridad y leer después
en un espectrofotdmetro a 660 nm, empleando células de
1 cm y un testizo que contenga todos los ingredientes
anteriores excepto la solucién de almiddn.

Lectura en la escala de absorbencia = indice de azul.

Beno de larfa a 40+0,2°C

Espectrofotémetro que permita leer a 660 nmo

(*) Bl emplec de este reactivo se aprobé a condicién que en un préximo futuro
se establezca un centro internacional de referencia encargado de facilitar
deterninados reactivos quimicos, tales como almidén patrén anhidro,.
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. Toma de muestras

La muestra de miel se prepara como en Te.1.3, sin calentar.

Procedimiento

TeTe5e1 Preparacién de las muestras de miel

Solucidén de miel : Poner 10,0 g de miel en un vaso de
precipitados de 50 ml y anadlr 5,0 ml de solucidén de
amortiguador de acetato y 20 ml de agua para disolver
la muestra. Disolver completamente la muestra agitando
la solucién frfa. Echar 3,0 ml de solucién de cloruro
de sodio en-un matraz aforado de 50 ml, pasar a este
matraz la muestra de miel disuelta y completar el
volumen hasta 50 ml.

¥.B. BEs esencial que la miel esté amortiguada antes de
entrar en contacto con el cloruro de sodio.

Normalizacidn de la solucidédn de almidén

Calentar la solucién de almidén a 40°C y, mediante una
pipeta, echar 5 ml de esfta solucidn en 10 ml de agua a
40°C y mezclar bien. Con una pipeta, verter 1 ml ds

~ esta dltima solucibn en 10 ml de solucidn de vodo
0,0007 X, diluida en 35 ml de agua, y mezclar bien.
Leer la coloracién a 660 nm contra un testigo de agua,
utilizando una célula de 1 cn.

la absorbencia debe ser 0,760 + 0,020, En.caso nece-—
sario, ajustar el volumen de agua anadido hasta obtener
la absorbencia exacta.

TeTe5e2 Determinacidn ée la absorbencia

Mediante una pipeta, verter 10 ml de solucidén de

miel en un vaso cllindrlco 5raduado y colocarlo en
un bano de Maria a 40° + 0,2 C, junto con el matraz
que contiene la solucién de almidén. Transcurridos

15 minutos, echar con una pireta 5 ml de solucién

de almidén en la solucién de miel, mezclar 'y poner en
marcha un crondSmetro. A intervalos ds 5 minutos,
sacar porciones de 1 ml y echarlas en 10,00 ml de
solucién de yodo 0,0007 N. Mezclar y diluir hasta

50 ml. Determinar la absorbencia a 660 nm en el espec—
trofotémetrc, empleando una célula de 1 cm, Seguir
tomando porciones de 1 ml a intervalos hasta lograr
una absorbencia inferior a 0,235,

Expresién v cdleoulo de los resultados

Fepresentar grificamente la absorbencia en funcidén del tienpo
(minutos) sobre un papel cuadriculado. Trazar una recta que

una al menos los tres Wltimos puntos del grafico, vara determinar
el momento en que lz mezcla. reactiva alcanza una absorbencia de
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0,235. Dividir 300 por el tiempo en minutos, para obtener el
indlce de diastasa (ID). Este fndice expresa_ la actividad
diastdsica en ml de solucién de almidén al 1% hidrolizada
por la enzima contenida en 1 g de miel en 1 hora a 40°c¢.
Este Indice corresponde al nimero de la escala Gothe.

Act1v1dad de la diastasa = ID =ml de solucién de almidén (1%)
g de miel/h a 40°C,

7.8 DETERMINACION FOTOMETRICA DEL CONTENIDO DE HIDROXIMEDILFURFURAL (H.M.F.)*

TeBel Principio del método

Se basa en el método de Winkler (1955).
TeB8e2 Reactivos

7.8.2.1 Solucién de &cido barbitdrico : Tomar una porcién de
500 mg de 4cido barbitirico y ponerla en un matraz
graduado_de 100 ml empleando 70 ml de agua. Colocar
en un bano de Maria caliente hasta solucién, enfriar
y completar hasta volumen.

7¢8.2.2 Solucién de p—toluidina (%**) : Tomar una porcién de
10,0 g de pe.toluidina de calidad para andlisis y disol-
verla_en unos 50 ml de isopropanol calentando suavemente
en bano de Maria. Pasar a un Matraz graduado de 100 ml
con isopropanol y anadir 10 ml de 4cido acético glacial.
Enfriar y completar hasta volumen con isopropanol. Con-

servar la solucién en lugar oscuro. No emplearla durante

al menos 24 horas.

7.8.2.3 Agua destilada (libre de oxigeno)

Hacer pasar nitrégeno gaseoso a través de agua desti-
lada en ebullicién y enfriar el agua.

7.8.3 Aparatos
7.8.3.1 Bspectrofotémetro que permita leer a 550 nm.
7.8.3.2 Bano de Maria.

7.8.4 Toma de muestras

?
La miel se prepara como en T.1.3, sin calentar.

7.8¢5 Procedimiento

T7+8¢5.1 Preparacién de la muestra de ensayo-

Pesar 10 g de la muestra de miel y disolver, sin calen-
tamiento, en 20 ml de agua destilada libre de oxigeno

(*#) M&todo sancionado con intencidén de substituirlo en el futuro por un método
espectrofotométrico.
(##) Aviso : ‘la p-toluidina es una sustancia de propiedades cancerigenas bien
conocidase
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(7¢8+243). Pasar esta solucién a un matraz graduado
de 50 ml y completar hasta volumen (solucién de miel).
La muestra debe ser sometida a ensayo inmediatamente
después de preparada.

Te845.2 Determinaciones fotomé&tricas

Con una pipeta,; verter 2,0 ml de solucién de miel

en sendos tubos de ensayo y anadir en cada uno de

ellos 5,0 ml de solucién de p-toluidina. Echar en

uno de los tubos, con una pipeta, 1 ml de agua, y en

el otro 1 ml de solucidén de 4cido barbiturico, y

agitar ambas mezclas. El tubo al que se ha anadido agua
sirve como testigo de agua. La adicidén de los reacti-
vos debe hacerse ininterrumpidamente y terminarse en

1 6 2 minutos.

Inmediatamente después de alcanzar el valor miximo,
leer la absorbencia de la muestra contrael testlgo,
a 550 nm, empleando una célula de 1 cm.

7.8.6 Expresién y cdlculo de los resultados

El método se puede verificar utilizando una solucidén patrdén
de aldehido hidroximetilfurufrflico (H.M.F.) normalizado,
disolviendo HMF comercial o preparado en laboratorio y en-—
sayando espéctrofotométricamente cuande € = 16,830 (J.A.
Turner 1954) a 284 nm, empleando patrones de 0,300 g. lLa
ecuacién siguiente permite calcular aprox1madamente los
resultados

mg/100 g IMF = Absorbencia x'19 2
Espesor de la capa !

Los resultados se expresan en miligramos de HMF por kllogramo
de miel,
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Mediante succién, pasar el contenido del vaso de precipitados al
embudo de Blichner, evitando que se derrame sobre el borde del
papel. Succionar hasta que el vaso quede vacfo y lavar el producto
que permanece en el filtro con alcohol al 80% (v/v) hasta que el
agua de los lavados resulte clara e incolora. '

Pasar el filtro de papel y los s6lidos insolubles en alcohol a la
taza usada para preparar el rapel; secar, sin tapar, durante 2
horas, a la temperatura de ebullicién del agua; tapar la taza, en-
friar en desecado y pesar inmediantamente. De este peso, restar el
reso de la taza, la tapa y el papel.

CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTAIOS

Calcular el porcentaje, en peso, de s8lidos insolubles en alcohol,

REFERENCTAS BIBLIOGRAFICAS

4¢1  A.0.4.C, (1965) 30.015 - Alcohol Insoluble Solids in Canned
Peas (6). Official.

4.2  ALINORM 69/23 pdr. 49.

S6lidos solubles totales

El método siguiente ha sido sancionado para :
Compota de manzana en conserva

DETERMINACION DE 10S SOLIDOS SOLUBLES TOTALES

PROCEDIMIENTO

Determinacién mediante refractdbetro, como se describe en A.0.A.C,
(1965), 29.011, 43,009, 43.008, .

CALCUIO Y EXPRESION DE 10S RESULTADOS

Grados Brix o porcentaje, en peso, de sacarosa, Sin correcciones
para sélidos insolubles o acidez, pero con Borrecciones de tem-
peratura para obtener los valores equivalentes a 20°C,

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

3¢1  A.0.A.C. (1965), 29.011 : (Solids) by HMeans of Refractometer
(4). Official, Final action - 43,009: (Reference tables)
Corrections for determining % sucrose in sugar solutions by
means of either Abbé or immersion refractometer when reading
are made at temperature other than 20°C (International Tempe-
rature Correction Table, 1936) ~ 43.008: Refractive indices
- of sucrose solutions at 20°C (International Scale, 1936).

3.2  ALINORM 69/23, pir 50.

O Gm e en s em e e e an e ew we
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E.

Te

2,

3.

F.

1e
2,

v

Mediciones de jarabe

El método siguiente ha sido sancionado para :
Pomelos, pina, melocotén, macedonia de fruta,
ciruelas, frambuesas y fresas en conserva.

MEDICIONES DE JARABE
(1i€todo refractoméirico)

PROCEDIMIENTO

Determinacién mediante refractémetro, como se indica en A.0.A.C.

(1965), 29,011, 43.009, 43,008,
CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Grados de Brix o porcentaje, en peso, de sacarosa, con correciones
de temperatura para obitener los valores equivalentes a 20°C,

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

3.1 A.0.A.C. (1965) 29.011: (Solids) by Means of Refractometer
(4). Official, Final action - 43,009: Reference tables)
Corrections for determining»%rsucrose in sugar solutions by
means of either Abbé or immersion refractometer when reading
are made at temperatures other than 20°C (International
Temperature Correction Table, 1936) = 43.,008: Refractive indices
of sucrose solution at 20°C (International Scale, 1936).

Reaceidn de sales de calcio

El método siguiente ha sido sancionado para @

Tomates en conserva

DETERMINACION DEL CALCIO DE LAS HORTALIZAS
EN CONSERVA

PRINCIPIO DEL METODO - Titulacién complexométrica.

REACTIVOS

Emplear Ho0 redestilada de cristal (preferible) o HpO desionizada,
¥y los reactivos siguientes : _

2.1 Solucién de hidréxido potdsico - cianuro potédsico
Disolver 280 g KOH y 66 g KCN en 1 litro H20,

2,2 Carbonato cflcico - Grado normal primario, secado durante 2
horas a 2859,

2.3 Azul de hidroxinaftol - Indicador de calcio (a). Conservar en
lugar oscuro. A1 cabo de un ano, emplear una provisidén nueva de
este indicadore. ‘ !

(a)

Mallingkrodt n® 5630 en botella erogatoria, pronto para el uso, ©
equivalente.

O
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Apéndice IV

MZTODOS DE ANALISIS Y TOMA DE MUZSSTRAS PARA FRUTAS Y HORTALIZAS
(:j ELABORADAS '

Los métodos de anilisis y toma de muestras descritos a contlnua01onswn
métodos internacionales de arbitraje sancionados por el Comité del Codex
sobre métodos de- anéllsls Yy toma de muestras.

I. METODOS DE ANALISIS

A 'Peso escurrldo

: >

(a) El método siguiente ha.sido sancionado paras

Habichuelas verdes, frlaolillos, melocotones, pomelos, maiz
dulce, pina, esPérragOl, hongos (envasado ordinario, en

- vinagre, en vino), guisantes verdes de huerta, macedonia de
fruta, clruelas, frambuesas y fresas en conserva.

DETERMINACION DEL PESO ESCURRIDO - METODO I

1. DEFINICION El peso escurrido expresa el porcentaje de contenido
.- ‘ . sélido, determinado por el procedimiento descrito
‘ " . més abajo.

2, INSTRUMENTOS

P 2.1 Especificacionses para tamices circulares

:::> 2. 1 1 84 el contenido total de los recipientes es menor de
o 1,5 kg (3 libras), emplear un tamiz de.20 cm (8 pulgadas)
de diémetro. - .

2.1.2 Si el contenido total del recipiente es 1,5 kg (3 libras)
o més, emplear un tamiz de 30 cm (12 pulgadas de
dlémetro. :

2¢743 Las mallas de estos tamices se preparan con alambre tejido
de manera que forme aberturas cuadradas de 2,8 mm de
<1ado (2)y(b)..

o~ 3« PROCEDIMIENTO -

Pesar la lata llena, abrirla y echar todo el contenido sobre un
tamiz circular, cuya tara se habrid determinado de antemano. Sin
remover el producto, inclinar el tamiz para facilitar el escurrido.
Escurrir durante 2 minutos, pesar las sustancias sblidas escurridas
o el lfquido directamente y pesar la lata vacia y seca.

(a) Ref.: Recomendacidén R 565 de la ISO.
(b) Estos tamices pueden sustituirse por tamices de los Estados Unidos de
(:) malla tipo n® 8 (tamano de la abertura, 2,38 mm).



Apéndice
Phgina 2

.

Se

1.

2.

3e

Iv

CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Con los pesos asi obtenidos, determinar el porcentaje de liquido y

el porcentaje de peso escurrido (contenido 861ido).

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

5.1 A.0.A.C. (1965) 30.001: Drained weight

5.2 ALINORM 69/23, par. 48

(b) El mdtodo siguiente ha sido sancionado para:
Tomates en conserva

DETERMINACION DEL PESO ESCURRIDO - METODO II

DEFINICION El peso escurrido expresa el porcentaje de contenido

sélido, determinddo por el procedimiento descrito
mis abajo.

INSTRUMENTOS

2.1 Especificaciones para tamices circulares

2{1.1_Si el contehido total de los recipientes es menor de

1,5 kg (3 libras), emplear un tamiz de 20 cm (8 pulgadas)

de didmetro.

2.1.2 Si el contenido total del recipiente es 1,5 kg (3 libras)
o més, emplear un tamiz de 30 cm (12 pulgadas) de diémetrq

2.1.3 Las mallas de estos famices se preparan con alambre tejido
de manera que forme aberturas cuadradas de 11,2 mm de .

lado (a),(b).

PROCEDIMIENTO

3«1 Quitar la tapa del recipiente, pero en el caso de.un recipiente
con tapa fijada por doble costura, no quitar ni alterar la al-

tura de la doble costura.

3.2 Inclinar el recipientp abierto.de modo que el contenido se
distribuya sodbre las mallas de un tamiz circular que se ha
pesado previamente o para el cual se ha fijado una tarae.

3.3 Sin remover los tomates, inclinar el tamiz de modo que se faci-

lite el escurrido del ligquido.

(2) Ref.: Recomendacidén R 565 de la ISO.
(b) Hstos tamices pueden sustituirse por tamices de los Lstados Unidos de
malla 2 (tamano de la abertura, 11,3 mm). :

O

Y
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Apéndice IV
Pigina 3
3.4 Dejar escurrir durante 2 minutos.
3.5 Al éabo de los 2 minutos de escurrimiento, pesar los tomates
sin sacarlos del tamiz, teniendo en cuenta la tara (o el

peso del tamiz).

CALCULO Y EXPRESION DE I1OS RESULTADOS

Con los pesos asi obtenidos, determinar el porcentaje de liquido
y el porcentaje de peso escurrido (contenido sélidog

REFERENCIAS BIBLIOFRAFICAS

5.1 ALINORM 69/23, pdr. 48

PESQO ESCURRIDO LAVADO

El método siguiente ha sido sancionado paras
Envasados en salsa, en aceite (para setas en conserva)

DETERMINACION DEL PESO ESCURRIDO LAVADO

DEFINICION

El peso escurrido lavado expresa el porcentaje de contenido sdlido

después de lavado con agua caliente, determinado por el procedimiento

descrito mids abajo.

INSTRUMENTOS

2.1 Especificaciones para tamices circulares

/ Tamiz n® 50 de los Estados Unidos, de malla fina _/ (a)
de 20 cm (8 pulgadas) de didmetro.

PROCEDIMIENTO

3.1 Pesar la lata cerrada.

3.2 Abrir la lata y 'derramar el contenido sobre un tamiz de malla
: fina tarado.

3.3 Lavar el contenido del tamiz con agua corriente fria y luego
con agua caliente hasta que quede libre de sustancias solubles.

3¢4 TUna vez lavados, extender los hongos sobre el fondo del tamiz,
dejar escurrir durante 5 minutos y pesar.

3.5 Pesar el envase vacio y seco y determinar el contenido neto
(o peso total del producto).

(2) A sustituir porbel tamiz cor595pondient§ de la ISO.
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4 CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Calcular-el porcentaje (%) de peso escurrido sobre el contenido neto
(o peso total del producto). :

- e e s wm e e e s e ew - - - -

Ce Sblidos insolubles en alcohol

Bl método siguiente ha sido sancionado paras
' Quisantes de huerta verdes en conserva

DETERMINACION DE LOS SOLIDOS INSOLUBLES EN ALCOHOL

1. IISTRUMZNTOS

1.1 Dsvecificaciones para tamices circulares

1.1.1 Si el contenido total del recipiente es menor de 1,5 kg
(3 libras), emplear un tamiz de 20 cm (8 pulgadas) de
didmetro. i

1+1.2 S5i el contenido total del recipiente es 1,5 kg (3 libras)
o més, emplear un tamiz de 30 cm (12 pulgadas) de diémetro.

1.1.3 las mallas de estos tamices se preparan con alambre
tejido de manera que forme aberturas cuadradas de 2,8 mm
de lado (a),(b).

2. PROCEDIMIENTO

Echer la muestra en un tamiz circular. Extender los guisantes uni-
formemente y dejar escurrir. DPasar los guisantes a una cazoleta
blanca y separar las sustancias extranas. Anadir H»0 en volumen
doble al de la muestra original.

Echar de nuevo los guisantes en el tamiz, extenderlos uniformemente,
inclinar el tamiz tanto como sea posible sin que los~guisantes se
sobrepongan y escurrir durante 2 minutos. Con un pano, secar la
humedad excedente en la superficie inferior del tamiz. Triturar los
guisantes escurridos en una trituradora hasta que los cotiledones
queden reducidos a una pasta blanda homogénea, remover e igtroducir
20 g de esa pasta en un vaso de precipitados de 600 ml. Anadir

300 ml de alcohol al 80% (v/v), remover, tapar el vaso de precipita-
dos y hervir. lantener en ebullicidn ligera durante 300 minutos.

Colocar en un embudo de Bichner un papel de filtro del tamano adecuado
(preparado previamente desecindolo en una taza de fondo plano durante

dos horas, a la temperatura de ebullicidén del agua, cubriéndolo con

una tapa hermética, enfridndolo en un desecadoT y pesidndolo inmediatamente

(a) Recomendacidn R 565 de la ISO. .
(b) Iistos tamices pueden sustituirse con tamices de los Estados Unidos de
malla tipo n® 8 (tamano de la abertura, 2,38 mm)e
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Acido ascérbico (de calidad para andlisis) - Apéndice IV
Pégina T

Solucién normalizada de etilén-diamino-tetracetato (EDTA)
dihidrogenado disédico 0,01 M

Disolver 3,72 g de EDTA (pureza, mis del 99%) en H20 en un
matraz aforado de 1 litro y diluir hasta el enrase. Pesar
atentamente CaC0: en cantidad suficiente para obtener una
titulacidén de 40 nl de EDTA 0,01 M y pasar & un vaso de precipi-
tados de 400 ml, Anadir 50 ml de HoO y HCL al 10% para

disolver el CaCO,. Diluir en HpO hasta obtener aproximadamente
150 ml y anadir }5 ml de NaOH 1 N, sin tener en cuenta pregipi-
tados ni turbideces. Anadir unos 200 mg -de indicador de azul

de hidroxinaftol y titular desde el rosado hasta el punto final
azul oscuro, empleando un agitador magnético, Anadir los tdltimos
pocos ml de solucién de EDTA gota a gota.: ' -

Concentracién molal de la solucién de EDTA = mg CaCO,/(ml EDTA
. x 1oo,o§).

~

APARATOS

Patrén de valoracién — Con iluminacién fluorescente, como el
Titralite Precision Scientific Co., o equivalente,

Columna intercambiadora de iones - De unos 20 x 600 mm, dotada
de taza de vidrio sinterizado groseramente poxrosa y llave de

., paso Teflon. Colocar 30-40 g de resina hiimeda de Amberlite 1R-4B

(resina intercambiadora de iones con gran capacidad de fosfato)

en un vaso de precipitados de 600 ml e insctivar con tres dosis

de 250 ml de NayCO3 al 5% o NaOH. lavar con HoO hasta eliminar

la base en exceso. Tratar la resina con tres dosis de 250 ml

de HCL al 3% (3+22) (a), mezclando perfectamente después de

cada tratamignto. Enjuagar con Hp0 hasta eliminar el color y pasar
a la columna, con H;0. ILa columna estd lista para ser utilizada
cuando se ha extraido todo el agua hasta la parte superior de la - .
columna de resina;-(La capacidad intercambiadora de fosfato es

de unos 1500 mgj por tanto, se pueden pasar por la columna nume-~
rosas dosis antes de que sea necesario regenerarla. Antes de

cada utilizacién, enjuagar la columna con unos 250 ml de Hs0,
hasta que el 1fquido resulte incoloro).

41

4. PHEPARACION DE A MUESTRA

Liguido de tomates enteros en conserva = Escurrir el liquido de
los tomates, centrifugar y filtrar a través de papel fuerte.
Pesar 100 g del 1liquido filtrado y verterlos en una taza de pla—-
tino o de porcelana. Evaporar hasta desecacién total, empleando
un horno de tiro forzado, radiaciones infrarrojas u otro proce-
dimiento adecuado. Carbonizar a temperatura no superior a 525
hasta que aparentemente esté libre de C (gris o marrén).~Enfriar,
anadir 20 ml de H;O, remover con una barra agitadora y anadir

10 ml de HCL, con cuidado, bajo un vidrio de reloj, Escurrir el
vidrio de reloj sobre la taza y evaporar hasta desecacién total
en_bano de vapor., Anadir 50 ml de HCL (1+9) (b), calentar en
bano de vapor durante 15 minutos y filtrar a través de papel
Para andlisis cuantitativos, dejando caer el lfquido en un matraz
aforado de 200 ml. Lavar el papel y la taza a fondo con HpO. En-
friar el liquido filtrado, diluir hasta el enrase y mezclar.

3 volGimenes de HC1 concentrado mezclados con 22 volGmenes de HoO.
1 vollmen de HC1 concentrado mezclado con 9 volémenes de Ho0.
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4.2 Hortalizas en conserva = Desmenuzar completamente el contenido
de la lata (una porecidn representativa, si la lata tiene més

de 8 cm'de didmetro) en una mezcladora de gran velocidad. Pesar
50 g de_la muestra (100 g si no hay ninguna indicacién de que
se ha anadido Ca) y colocarlos en una taza de platino o de por-
celana. Evaporar hasta desecacién total empleando un horno de
tiro forzado, irradiacidén u otro procedimiento adecuado. Inci=
nerar.y tratar como se ha indicado para el lfquido de los toma-
tes enteros en conserva.

' DETERMINACION

Pasar una poroién de 50 6§ 100 ml de la muestra preparada a un vaso
de precipitados de 250 ml y ajustar el pH a 3,5 con solucién de KOH
al 10% (anadida gota a gota), empleando un medidor del pH y un agi-
tador magnético, Pasar la muestra a través de la columna de resina
(la columna esti en un molde de cloruro), recogiendo el lfquido

que sale en un vaso de precipitados de 400 ml y regulando la veloci-
dad de flujo a 2-3 ml/min. lavar la columna a fondo con 100 ml de .
Hp0 en dos dosis de 50 ml., Pasar los primeros 50 ml por la columna

a la misma velocidad de flujo que las muestras. Pasar la segunda por—
cién a 6~7 ml/min. Por fin, pasar libremente HoO en cantidad sufi-
ciente para obtener un volumen total de 250-300 ml. Mezclar comple~
tamente y ajustar el pH a 12,5-13,0 (empleando un medidor del pH y
un agitador magnéticog con solucién de KOH~KCN 2.1 (unos 10 ml).
Anadir 0,100 g de &cido ascérbico y 200-300 mg de indicador de azul
de hidroxinaftol. Titular inmediatemente con solucién de EDTA 0,01 M,
pasando del rosado al punto final azul oscuro, empleando un agitador
magnético. : :

EXPRESSION DE 10S RESULTADOS

Porcién de 50 ml % Ca = Titulacién x 0,4008 x 4 x 100 mg muestra.
Porcién de 100 m1 % Ca = Titulacién x 0,4008 x 2 x 100/mg muestra..

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

J.A.0.4.C. 1966 2113 1968, 51, 494.
ALINORM 69 /23, 1’:&%%’52. ’ ¥r 2L

Ensayo de veta fuerte

El método siguiente ha sido sancionado para

Habichelas verdes y frijolillos en conserva

ENSAYO DE HEBRA TENAZ

DEFINICION

Una hebra tenaz es aquella que, sometido a prueba segin el procedimiento
descrito méds abajo, se demuestra capaz de soportar un peso de 250 g
durante 5 o mds segundos. :
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PRINCIPIO
Separar las hebras de cada vaina, enganchar cades una a una pinza
con un peso total de 250 g y suspenderla de tal forma que la hebra

soporte todo el peso, Si la hebra resiste el peso durante 5 segundos
o mds, se considera tenaz.

APARATOS

3.1 Pinza con peso

Utilizar una pinza de bateria (con dientes limados o doblados
hacie atrds), una pinza para ropa, con _muelle, o un sujetador
con la superficie de sujecidén plana, Anadir un peso, hasta que
el conjunto de peso y pinza pese 250 g. Véase la figura. (Como
peso, puede utilizarse un saquito con perdigones de plomo).

PROCEDIMIENTO

4.1 Elegir del producto escurrido una muestra representativa de
no menos de 285 g. Anotar el peso de esta muestra de ensayo

4.2 Romper las habichuelas y separar aquéllas en las que parece
haber hebras tenaces., Separarlas de las vainas y conservar
éstas parg pesarlas.

443 Asegurar la pinza con peso en un extremo de la hebra.Asir el
otro extremo de la hebra con los dedos (para sostener mgjor
la bebra puede emplearse un pano) ¥y alzarla suavemente.

4¢4 BSi la hebra soporta el peso de 250 g durante al menos 5
segundos, se puede considerar que la habichuela en cuestién
contiene hebras tenaces. Si se rompe en menos de 5 segundos,
volver a someter a prueba las partes rotas cuya longltud sea
de 13 o més mm, para determlnar si dichas porcicnes son tenaces.

\

4.5 Pesar las habichuelas que contienen hebras tenaces determinar
el porcentaae en peso respecto al peso de la muestra de ensayo

(4.1).
EXPRESION DE LOS RESULTADOS

El porcentaje (%) de vainas que contienen hebras tenaces es igual al
peso de las vainas que las contienen dividido entre el peso de la

muestra de ensayo.

INFORME SOBRE LA PRUEBA ,

Informar sobre el porcentaje de vainas que contienen hebras’ténaces,
con una precisidén del 0;1%,

REFEREN CIAS BIBLIOGRAFICAS

ALINORM 69/23, pdr. 51,
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TOUGH_STRING TESTER FOR GREEN OR WAX_ BEANS

DISPOSITIF D'EVALUATICK_DES_FILS DURS DES MARICOTS VERIS OU HARICOTS BEUKKE

DISPOSITIVO DE EVALUACION DE LOS HILOS DUROS DE FRIJOLES VERDES Y FRIJOLILLOS

BFAN STRING
Fil de haricot
Hilo del fr{jol

FLAT SURFACE
Surface plane

Superficie plana

BATTERY CLAMP  —
Pince d'accumulateu A

Sujetadores de la bateria

— LEAD WEIGHT
' Plomd'
Plomada




Apéndice IV
Pigina 10

H.

1o

2

3.

4o

5e

6.

Ts

1e

Método de recuento de mohos

Bl método siguiente ha sido sancionado paras

Tomates en conserva

METODOS DE RECUENTO DE MOHOS

PRINCIFIO DEL METCDO
TIdentificacidn y recuento de los filamentos de moho analizando
microscépicamente un volumen dado del producto, segln el procedi-
miento de Howard.
APARATOS
Aparato y accesorios de microscopio de Howard para el recuento de
mohos (Véase A.0.4.C. (1965) 36.001).
MUESTRAS
%1 1fquido obtenido en la "Determinacidn del peso escurrido, método II",
par. 3.
PROCEDIMIENTO
El descrito en A.0.A.C. (1965) 36.069.
CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS
Calcular la proporcidén de campos positivos sobre los resultados del
examen de todos los campos observados, y expresarla como porcentaje (%)
.de campos que contienen filamentos de mohoe :
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS
A.0.4.C. (1965) 36.069: Molds (12) - Official, Final Action,
36.001, 36.003 (h) (11).
Método para distineuir los tipos de guisantes
Tl método siguiente ha side sancicnado paras

Quisantes de huerta verdes en conserva

METODC PARA DISTINGUIR LOS TIPOS DE GUISANTES

REACTIVOS B INSTRUMINTOS

1.1 UlYicroscopio compuesto — 100 a 250 aumentos
- Contraste de la fase

1.2 Portacbjetos y cubreobjetos del microscopio

1.3 Espitula
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1.4 Etanol - 95%'(v/v) Pigina 11

15 Glicerina | ' ' -

FROCEDIMIENTO

2.1 Montaje de la preparacidn

2.1.1 Separar una pequeﬂa porcién del endosperma y colocarla
en el portaobjetos.:

- 2.1.2 Con una éjp%tula, mezclar el endosperma con etanol
v

al 95% (v

2.1.3 Anadir una gota de glicerina, cubrir con el cubreobjetos
¥y examinar al microscopio. ‘

A

2.2 Identificacidbn

Los grinulos de almiddn de los tipos de semilla TrUZoSa
(guisantes de huerta, dulces) aparecen como particulas
netamente independientes, bien definidas, generalmente
esféricas.

Los gridnulos de almiddén de los tipos de semilla lisa
(redondeados, Earlys, continentales) se presentan como
una masg amorfa, sin forma geométrica bien definida.

Determinacién de las proporciones de fruta

El método siguiente ha sido sancionado para:
Macedonia de fruta en conserva

DETERMINACIOKN DE LAS PROPORCIONES DE FRUTA

PROCEDIMIENTO

1.1 Determinar el peso escurrido y mantener separados el liquido
¥y la fruta.

1.2 Separar los distintos tipos de fruta, apartando laé~frutas
presentes en menor cantidad (tales como cerezas, pina, uvas).

1¢3 Pesar los diversos tipos de fruta con la cifra de los
gramos exacta.

1.4 Anotar el peso de cada fruta y sumar todos los pesos.

CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Calcular el porcentaje de los diversos tipos de fruta:

peso de cada fruta S = % del poso de la fruta (a'
suma de los pesos de todas x 100= 7 = (a)

las frutas

O

(a) ¥o emplear el pesc original escurrido del producio antes de la separacidn
de la fruta.
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II. METODOS DE TCHA DE MUTSTRAS

A. Planes propuestos de toma de muestras para evaluvar la calidad de
‘frutas y hortalizas elaboradas - -

E1 método siguiente ha sido sancionado para: T
Frutas y hortalizas elaboradas

(no aplicable a lotes al por menor ni a factores que pueden repre-
sentar un riesgo para la salud del consumidor ).

FLANES DE TOMA DE NUSSTRAS PARA FRUTAS Y HORTALIZAS ELABORADAS ‘

Este m&todo se describe por extenso en ALINORM 69/27 (Véase también el
presente informe, par. 80)e

B, Tamano de la unidad de muestra |
(a) Bl método siguiente ha sido sancionado para:

Pina en conserva

TAMANO DE IA UNIDAD DE MUESTRA - METODO I (::) ‘
MUESTRAS i
1o Para evaluar los requisitos de caiidad de todas las formas de pre- i

sentacidén que no sean en bocaditos, cubos, aplastadas o en chlps,
la unidad de muestra deberi ser todo el recipiente.

-

2. Para evaluar los requisitos de calidad para las formas de presenta— {
¢idén en bocaditos, cubos, aplastadas o en chips, la unidad de
muestra deberd ser:

2.1 E1l recipiente completo, si contiene 1,0 litros o menos; o bien {
2.2 600 g de fruta escurrida (de una mezcla representativa), si el R
recipiente contiene més de 1,0 litros. h

b 1 método siguiente ha sido sancionado paras
&)
Macedonia de fruta (

TAMANO DE LA UNIDAD DE MUESTRA -~ METODO II

IUESTRAS - . ‘
1. Para evaluar las proporciones de las diversas frutas y el llenado 1
del recipiente (incluido el peso escurrido), la unidad de muestra <:)

serd el recipiente completo.



2
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Para evaluar si se cumplen los requisitos de porcentaje relativos
a los tamanos y formas de las frutas y a los defectos, la unidad

de muestra deberé ser:

2.1 Elrecipiente completo, si contiene 1 litro o menosj; o bien

2.2 500 g de fruta escurrida (de una mezcla representativa), si
el recipiente contiene mids de 1 litro.

Para evaluar si se cumplen los requisitos relativos al contenido
total, la unidad de muestra deberi ser: \

3.1 El recipiente completo, si contiene 1 litro o menosy o bien

3.2 850 g de fruta y liquido (de una mezcla representativa y
proporcional), si el recipiente contiene mis de 1 litro.
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APENDICE V

PRINCIPIOS GENERALES PARA LA IMPLANTACION DE_METODOS DE ANALISIS DEL CODEX

1e Definicidén de los métodos de ana11s1s Yy toma de muestras del Codex

~Los métodos de andlisis y toma de muestras contenidos en el Codex Ali-

mentarius son métodos internacionales de arbitraje para ser empleados

en caso de controversia. En cuanto tales, no impiden la utilizacidn de
otros métodos existentes para las 1nspe001ones de muestras u otros tipos
de control.

Cuando los criterios estabecidos en las Normas del Codex estdn en relacidn
con determinados métodos de andlisis, esos métodos serdn los de arbitraje.

Si se demusestra que otros métodos son equivalentes a los de drbltrage,
podrin ser adoptados como métodos alternativos.

2.. CRITERIOS para la seleccidn de los métodos de andlisis

(a) Se dard preferencia a los métodos oficiales de andlisis elabo-
rados por organizaciones internacionales que se ocupan de un
alimento o grupo de alimentos.

(b) Se dard preferencia a aquellos métodos de anéllsls cuya segu-
ridad (exactitud, precisién, variaciones registradas entre
diversos laboratorios y en un mismo laboratorio) haya sido
establecida estadisticamente mediante estudios comparativos
o de colaboracidén realizados en varios laboratorios. Si es
posible, deberd hacerse referencia a dichos estudios. A la
hora de considerar la adopcidén de métodos de andlisis como
métodos del Codex, se tendr4 en cuenta, ademds, en segundo
1ugar, la rapidez y la sencillez. :

(c) Los métodos de andlisis eleg1d0° deberdn ofrecer un grado de
exactitud y precisidén que corresponda a los limites impuestos
por la cifra que aparece en la norma a propésito de los criterios
a analizar. Se dard prioridad a los métodos relativos a cri-
terios que afectan a la salud del consumidor y a aquéllos a
prop051to de los cuales la norma establece un criterio numer1co.

(d) .Todos los metgdos_de andlisis propuestos deberdn concernir
directamente a la Norma del Codex a la que estdn destinados.

(e) Los métodos de andlisis deben medir el criterio que con ellos
se quiere medir. Si no se dispone de métodos realmente capaces
de medir un criterio, habrd qQue examinar de nuevo la necesidad
de dicho criterio.

(f) S6lo se elegiridn aquellos métodos de andlisis Que puedan apli-
carse en laboratorios equipados con los instrumentos modernos
usuales, .
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(g) . Los métodos de andlisis que pueden aplicarse uniformemente
_ a varios grupos de productos se preferirdn a aquellos métodos‘
que sélo son vdlidos para determinados productos.

3. Consideraciones generales

(a) El Comité del Codex sobre métodos de andlisis y toma de muestras
mantendrd relaciones lo mé&s estrechas posible con todas las
organizaciones interesadas que trabajan sobre métodos de andlisis
y toma de muestras.

(v) El Comité del Codex sobre métodos de andlisis y toma de muestras
organizard sus trabajos de tal forma que pueda tener constante-
mente en examen todos los métodos de andlisis y toma de muestras
publicados en el Codex Alimentarius.

(¢) En los métodos de andlisis del Codex deberdn tenerse en cuenta
las variaciones en la concentracidén y en las caracteristicas
de los reactivos de un pais a otro.

() Los métodos de andlisis del Codex se han sacado de revistas
cientificas, tesis o publicaciones que no. se encuentran ficil-
mente o que sélo se encuentran en idiomas diversos de los idiomas
oficiales de la FAO y la OMS, y que, por estas u otras razones,
es preciso reproducir por extenso en el Codex Alimentarius, debe-
rén adecuarse al esquema tipo para métodos de andlisis adoptado
por el Comité del CodeX sobre métodos de andlisis y toma de
muestras.

(e) Cuando se adopten como métodos del Codex métodos de andlisis que
han sido ya publicados como métodos oficiales de andlisis en
otras publicaciones accesibles, bastard que en el Codex Ali-
mentarius se indique la referencia.

[
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DE MUESTRAS DE ALIMENTOS

7§) ~ NORMA PROVISIONAL PARA EL PROCEDIMIENTOQ TECNICO DE TOMA
L

(Presentada a la Comisidn en el Trémite 5)

1. AMBITO DE APLICACION

Procedimiento a seguir en la toma de muestras de alimentos con
objeto de obtener una muestra representativa y uniforme de una canti-
dad cualquiera de un alimento, y en la manipulacidén de dichas muestras.

2. INSTRUCCIONES GENERALES

b 2.1 1Instrucciones de caricter administrativo

2.1.1

2.7.2

2.7.3

La toma de muestras deberid realizarse por un agente
autorizado, debidamente instruido en la técnica apro-
piada. El agente no deberd tener ninguna enfermedad
infecciosa. ’

En lo posible, la toma de muestras se realizard en
presencia de las partes interesadas.

Las muestras deberédn ir acompanadas de un informe,
firmado por el agente autorizado que haya realizado

la toma de muestras y avalado, en caso necesario, por

los testigos que estuvieran presentes. -

En dicho informe se consignarén con precisién el lugar,
la fecha y la hora en que ha sido tomada la muestra, el
nombre y el titulo del agente que la ha obtenido y de
cada uno de los testigos, el método exacto seguido en

la toma de muestras en el caso de que se aparte del
método normal establecido, la clase y el nUmero de las
unidades que constituyen la partida, con indicacién de
las marcas de identificacidbn del lote, si se conocen,

el nimero de muestras obtenidas debidamente identifi-
cadas en. cuanto al lote de procedencia, y el destino

que se haya dado a las mismas. Si se conoce, menciénese
la naturaleza del examen a realizar, y, si se trata de
determinar los residuos de plaguicidas, la historia de
las rociaduras. Si procede, en el informe deberén
mencionarse igualmente todas las condiciones y circuns-
tancias pertinentes de la toma de muestras, como, por
ejemplo; estado de los envases y medio ambiente en que

se han conservado, temperatura y humedad de la atmbsfera,
método de esterilizacién del material de toma de muestras,
eventuales anadiduras de sustancias conservadoras, y
cualquier otra informacién.referente al material de donde
se toma la muestra. Si se trata de un producto congelado,
ind{quese si hay indicios de que el producto haya sido*
descongelado y vuelto a congelar.
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2.17.4 Cada muestra se precintard y proveeri de una etiqueta
en la que se indique la clase del producto, el numero
asignado a la muestra y las marcas de identificacién

— del lote a que corresponde ‘la muestra, la fecha en que
ha sido tomada, y el nombre y firma del agente que la
ha obtenido. Cuando sea necesario, podré& exigirse
informacién adicional como, por ejemplo, el peso de la
muestra y de la unidad de donde proviene, el nombre
y el volumen de las sustancias conservadoras anadidas,

- e indicaciones sobre si la muestra ha sido tomada en
condiciones asépticas.

2.1.5 En caso necesario, témense las muestras por duplicado,
conservando la serie duplicada, si es preciso, en
cémara frigorifica o de congelacidn, seglin convenga,

y pdnganse lo antes posible a disposicibn de las partes
interesadas. Se recomienda que, cuando asfi se haya
acordado previamente entre las partes, se tomen series
adicionales de muestras gue se conservarin para un
arbitraje independiente, si se demostrara necesario.

Las muestras deberdn enviarse al labcratorio de anéllsla
inmediatamente después de su obtenciédn.

2.2 Instrucciones de carécter técnico

2.2.1 Material para la toma de muestras

2.2.17.1 Caracteristicas: 1las establecidas para cada
tipo de producto del que se han de extraer
las muestras.

2.2.1.2 Muestras destinadas al andlisis quimico: el
material y los recipientes para las muestras
deberidn estar secos y limpios.

2.2.1.3 Muestras destinadas a andlisis bacteriolbgicos:
todo el material de toma de muestras deberé
estar limpio y ser tratado por uno de los si-
guientes métodos:

(a) pr051c16n al aire callcnte a 1700“ durante
dos horas (el material podr& almacenarse en
condiciones de esterilizacidn).

(b) Exposicién al vapor a 120°C (autoclave)
durante 15 a 20 minutos (el material podré
almacenarse en condiciones de esterilizacibn).

(c) Exposicibén al vapor a 100°C durante una hora
(este material deberd utilizarse el mismo
dfa).
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(d) Inmersién en agua a 100°C durante un minuto
(este material deberé& utilizarse inmediata-
mente).

(e) Inmersién en etanol al 70% y exposicién a 1la
llama para eliminar el etanol inmediatamente
antes del uso.

(f) Exposicidbén a la llama de hidrocarburo (propano
butano) de forma que todas las superficies
Gtiles del material estén en contacto con 1la
llama inmediatamente antes del empleo.

La eleccién del procedimiento dependerid de la
clase, forma y dimensiones del material y de las
condiciones de la toma de muestras. El material
utilizado para la toma de muestras deberé este-
rilizarse siempre que sea posible por uno de 1los
métodos (a) o (b).

Los métodos (c), (d), (e) y (f) se consideraran
solamente como métodos secundarios.

2.2.2 Recipientes para las muestras

2.2.2.1

Productos liquidos

Los recipientes deberén ser de un material apro-
piado, impermeable al agua y a las grasas (vidrio,
metal inoxidable, materiales plésticos apropiados),
de una calidad que permita la esterilizacidén segin
los métodos que se indican en 2.2.1.3, si fuera
necesario, y de una forma y capacidad adecuadas
para el material del que se han de tomar las
muestras (tal como se haya definido para cada caso
particular). ' ’ .
Los recipientes deberén estar secos y limpios.

Los recipientes se cerrarén herméticamente, bien
por medio de un tapbédn de caucho o pléstico ade-
cuado, o bien mediante una cépsula de metal o

de pléstico que cierre a rosca y que esté pro-
vista interiormente, si fuera necesario, de un
revestimiento de materia pllstica impermeable a ..
los liquidos, insoluble, no absorbente, imper-
meable a las grasas, y que no pueda influir en

el olor, sabor o composicibn de la muestra.

Cuando se utilicen tapones de cauchce, antes de
introducirlos en la boca del recipiente de las
muestras se recubrirln de un material no absor-
bente, inodoro (como, por ejemplo, un material
plastico apropiado). Podrén utilizarse también
bolsas de pléstico adecuadas.
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2.2.2.2 Productos sblidos o semi-sélidos

Se utilizardn recipientes cilindricos de boca
ancha, de un material apropiado, impermeable al
agua y a las grasas (vidrio, metal inoxidable,
materia pléstica apropiada), de una calidad
adecuada que permita la esterilizacién seglin
los métodos indicados en 2.2.1.3, si fuera
necesario, y de una capacidad apropiada para el
tamano de la muestra que se ha de tomar (tal
como se haya definido en cada caso particular).
Los recipientes deberén estar limpios y- secos.
Deberén ser estancos al aire, segin uno de los
métodos indicados en 2.2.2.1. Podrén utilizarse
también bolsas de pléstico adecuadas.

2.2.2.3 Recipientes pequenos para la venta al por menor

. El contenido de dichosrecipientes, intactos y
cerrados, servird de muestra.

Teénica de la toma de muestras ‘ ‘

El1 método exacto para la toma de muestras, y el peso o

‘volumen del producto que habréd de tomarse como muestra,

variardn segfin la clase de los productos y la finalidad
para la que se requiere la toma de muestras, y se definen
para cada caso particular.

Cuando se tomen muestras para el andlisis bacteriolégico,
es preciso utilizar técnicas asépticas, colocar la muestra
en un recipiente previamente esterilizado por los.métodos
indicados en 2.2.1.3 (a) o (b), y enviar junto con la
muestra controles "abiertos" y "cerrados" de los reci-
pientes usados para la toma de muestras. ‘

Conservacién de las muestras

2.2.4.1 En caso necesario, y cuando las muestras tomadas
para el andlisis quimico no estén en el recipiente
original sin abrir y herméticamente cerrado, a
las muestras de productos liquidos o semi-lfquidos
podrd anadirse una sustancia conservadora apro-
piada.
Estas sustancias no deben afectar al anélisis sub-
siguiente, y en la etiqueta y en todos los informes
se indicard la naturaleza y cantidad del producto
anadido.
No se anadirdn sustancias conservadoras a las mues-
tras de productos semi-sblidos, sbé6lidos o desecados
destinadas al andlisis quimico. Las muestras pere-
cederas que no estén en recipientes originales sin
abrir y herméticamente cerrados deberén enfriarse
ré&pidamente y conservarse en cémara frigorifica

O
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a una temperatura entre 0 y +5°C, a menos que la
norma pertinente indique otra cosa.

No se anadirén sustancias conservadoras a las
muestras destinadas al andlisis bacteriolégico

u organoléptico. En cambio, y a menos que la
norma pertinente indigue otra cosa, se mantendrén
a baja temperatura (0°C a +5°C), excepto cuando

se trate de productos conservados en los que la
muestra esté constituida por los recipientes sin
abrir, herméticamente cerrados, en los que se
vende el producto. Los productos liquidos y semi-
liquidos se mantendr&n frescos y el ‘andlisis
bacteriolégico de los productos liquidos se hari
lo mds répidamente posible y, en todo caso, dentro
de las 24 horas a partir del momento en que se ha
tomado la muestra.

Conservar los alimentos congelados en condiciones
de congelacién, almacendndolos a -18°C o a tempe-
ratura inferior. En estos casos, no es necesario
comenzar el examen de laboratorio dentro de las
24 horas.

Transporte de las muestras

Las muestras se llevarén al laboratorio lo antes posible

y se manipulardn evitando todo cambio material de 1la

calidad o del estado de la muestra, como los que pueden
derivarse de la exposicién a la luz directa del sol, a
temperaturas inferiores a 0°C, o a temperaturas superiores

a 10°C, si se trata de productos perecederos. Los alimentos
congelados deberén enviarse en condiciones que permitan
mantener una temperatura de -18°C o inferior.
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Notas sobre el empleo del esquema de Norma

Estas notas proponen los encabezamientos a emplear e incluyen las
directrices generales para la redaccién de los métodos de anilisis de alimentos.
Aun cuando-fueron proyectados, en principic, para abarcar los ensayos qufmicos,
.fisicos y organolépticos, pueden aplicarse, igualmente, con modificaciones
apropiadas, para los ensayos microbiolégicos.

I. GENERALIDADES

1. Aplicacién del esquema

Al utilizar este esquema de norma, debe recordarse que es para empleo
como esquema general, finicamente con fines de orientacién, debiendo ser adaptado
para ajustarse a cualquier necesidad particular. Pueden no ser necesarias en
‘algunos casos todas las sub-divisiones previstas, debiendo prescindirse entonces
de las mismas. Dentro de estas limitaciones, la adopcién de esta forma de
esquema y redacclén patrén aseguraré. '

-~ que los dlversos_apartados de la informacién a incluir en
la norma estén dispuestos siempre en el mismo orden;

— que no se pase por alto ningfin punto importante en la
preparacién de la normaj;

- quenia seccién buscada pueda encontrarse ripidamente,
cualquiera que sea el origen o el objeto de la norma.

(Esto es 1mportante,en particular cuando se maneja una traducc16n parc1a1 de
un texto, o cuando se comparan dos textos.)

2. Plan del documento

Al redactar el método, los temas deben tratarse en el orden indicado en
el esquema de norma, omitiendo, sin embargo, todo artfculo, cldusula, o
. encabezamiento, que pueda ser innecesario en el caso particular en cuestién,

Yy agregando, en el lugar mds idéneo, si es preciso, los necesarios para abarcar los

- temas especlallzadoa no previstos ya con anterioridad.

Si el documento se refiere ﬁn1camente a métodos de anéllsls, no deben
incluirse los encabezamientos tales como "Caracterizacién del producto”,
"RequiBitos", los cuales tienen un sitio propio finicamente en las normas para
el producto alimenticio mismo.

3. Numeracién

Se empleari siempre un sistema de numeracién declmal consecutivo sencillo,

para las secciones y cliusulas de cada documento, incluso cuando &ste contenga
diversas partes, abarcando cada una un método de ensayo diferente.

4. Unidades y simbolos

4.1 » Siempre que sea posible, se utilizaran las unidades, simbolos y

O
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<::a, ' signos establecidos en las Récomendaciones ISOl/o, a falta de
éstas, aquellas que estén ya reconocidas internacionalmente.

El mililitro (ml) se emplea normalmente como el nombre especial
para el centimetro cfibico (cm3), de acuerdo con la decisién de
1la XII® Conferencia General de Pesos y Medidas (Paris, Octubre

1964).

Deben emplearse simbolos para las unidades de medidas, en

lugar de los términos mismos, siempre que estén precedidos

de un nfimero expresado en cifras; en otros casos, estas unidades
deben escribirse generalmente.en su totalidad (una excepcién tipica,
es en el encabezamiento de columna en tablas con valores

nunéricos, en donde es mis usual representar las unidades en forma
de sus simbolos finicamente). ' '

4.2 Signo 'ﬁf'-A menos que razones estéticas o tipogrificas

~ particulares (p.ej. en tftulos, etc.) justifiquen lo contrario,
1 v el gigno % debe utilizarse en lugar de las palabras "per cent"
en inglés, "pour cent" en francés y "prozent" en alem4n, en las
gsecciones "Reactivos" y "Expresifén de los resultados" y en otras
o partes, en el documento Codex, cuando esté precedido por nlmeros.

- (Ejemplo: escrfbase "solucién 5% (m/m)" y no "contenido en cobre

cinco porciento™.)

5. Terminologfa en geheral

diferentes disponibles para expresar un concepto dado, debe darse
preferencia al que se asemeje mis al término o términos equiva-
lentes en los otros idiomas del Codex (p.ej. End point = point
final = Endpunkt).

(2;3 , ' 5¢1  Cuando, eﬁ un idioma -del deex, exista una gama de términos

5.2 Cuando no exista similitud de términos en los diferentes idiomas
para expresar el mismo concepto, y cuando existan sfmbolos o '
abreviaturas reconocidos internacionalmente, que puedan emplearse,
deberédn utilizarse éstos entre paréntesis después de los t&rminos
mismos en los diferentes idiomas, con el fin de ayudar a los
lectores de todas las lenguas.

- 6. Elecci&n y redaccién de los mé&todos de ensayo

En tanto sea posible y excepto donde, en el caso en cuestién, esto
rudiera ser contrario a una préictica razonadble y ya establecida que sea
conveniente conservar, deben adoptarse los mismos métodos,. en todos los
documentos del Codex, para la determinacién de una caracteristica dada en el
mismo producto o en productos alimenticios afines, debiendo ser su redaccibn
tan parecida como sea posible.. Si el método seleccionado figura ya en otro

[

~

' 1/ Véése, en particular, la Recomendacién ISO R.31

a
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documento del Codex, o en una Recomendacién ISO, y no se considera
necesario repetirlo nuevamente, debe utilizarse la frase "empléese el
método descrito en el documento....” o "empléese uno de los mé&todos
descritos en el documento(s) s.e.", con una indicacién, si es preciso,
de todas las modificaciones.

7. Nomenclatura quimica

Deben seguirse los principios de nomenclatura quimica establecidos por
la Unién Intermacional de Quimica Pura y Aplicada, incluyendo sus reglas para
ortografia e impresién de los nombres y simbolos. Cuando se trate de un
nombre corriente, puede emplearse con ventaja entre paréntesis, en clertos
casos, después del nombre de la UIQPA.

8. Terminologfa de las soluciones

8.1 Soluciones acuosas

/
Por convenio, soluciones acuosas son aquellas para las cuales no
se especifica el disolvente; el empleo del término "acuoso", en
la definicién de estas soluciones es, por tanto, facultativo y -
en general superfluo.

8,2 Soluciones de reactivos

8.2.1 Té&rminos equivalentes — Para describir las soluciones de
reactivos, deben emplearse los términos equivalentes
siguientes en inglés, francés, espanol y alemén :

TERMINOS EQUIVALENTES

. Inglés Francés Espanol : Alemén
standard volumetric { solution titrée | solucién valorada | normal-l¥sung
solution
standard reference | solution &talon |solucién patrén kontrol-1dsung
solution de référence de referencia
standard solution solution étalon |solucién patrén standard-18sung
standard matching solution témoin | solucidén testigo gstandard -
' solution¥* vergleichs—
18sung

* Este término inglés se emplea dnicamente como término genérico para este

tipo de disolucién, debiéndose definir cada disolucién mis exactamente,
con el fin de mostrar la caracterfstica a contrastar, p.ej. "Solucién

colorimétrica testigo",

Estos términos se definen como sigue

"Solucién turbidimétrica testigo", etc.

8.2.1.,1 Solucidn valorada : Una solucién empleada en
volumetria, cuya concentracién puede conocerse
con anterioridad a su empleo en el ensayo, o

1

>

v ey v - ——
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bien cuando se apllca en las valoraciones. durante
el ensayo mismo, habiendo sido, de hecho, '
determinada o no su concentracién como una parte
del procedimiento.

Solucién patrén de referencia : Una soluc16n empleada

‘como solucibén de referencia para normalizar otra

solucién. Estas soluciones se preparan a partir
de patrones pr1marlos 0 normalizados de algﬁn otro
modo.

'Solucién patrén : Una solucién de concentracién

exactamente conocida referida a un elemento par-

ticular, ién, compuesto o grupo, derivado del

producto empleado para su preparacién. Ejemplos:
Solucién férrlca patrén, solucién de sulfato patrén.

Solu01ones testigo :'Soluclones en las cuales la

denominada caracterfstica relevante es conocida o
definida (p.ej. color, turbidez, etc.) exactamente

Y se utiliza en un ensayo de contraste para

valorar la concentracién de la solucién de ensayo
mediante dicha caracterfstica. Pueden preparse a
partir de las soluciones 8.2.1.1, 8.2.1.2, 8.2,1.3

o de otras soluciones con la caracter{stica requerida.

‘ Exbresién de la concentracién de las soluciones-

8.2.2. 1

8.2.2.2

8.2.2.3

8.2.2.4

Soluciones valoradas : La concentracién de estas
soluciones debe expresarse en forma de normalidad
o molaridad, empleindose esta Gltima finicamente
cuando sea necesario para evitar ambigiiedades. La
concentracién se representa por un nfimero entero '
N, 2N, N, etc.) o mediante un némero decimal
0,1N, 0,06 N, 2,5 N, 0,5 M, etc.). En ciertos
casos, la concentrachn de la solucién puede
expresarse en gramos por litro, debiendo emplearse
la abreviatura g/l cuando va preced1d4 de un valor

: numérlco expresado en cifras.

SOIuclones patrones de referencia : La concentracién
de estas soluciones debe expresarse de la misma

forma que la de las soluciones valoradas (8.2.2.1).

Soluciones patrén : La concentracién de estas
soluciones debe expresarse, usualméente, en gramos
por litro o en submiltiplos de los mismos.

Soluciones testigo :oia concentracién de estas
soluciones debe expresarse de acuerdo con las
indicaciones de las cléusulas 8.2.2.1, 8.2.2.2 y
8.2.2.3, cuando sean aplicables.
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8.2.2.5.1 Cuando la concentracién de una solucién

haya de darse en masa por masa o volumen

..»..—__por wvolumen, su valor debe calcularse en

tantos por ciento y escribirse de la
forma siguiente ¢ :

f"°% (m/m) 0 eeeed (v/v)

En los casos en que la concentracién. de
la solucién esté expresada en unidades
dimensionalmente heterogéneas de masa y
volumen, el valor debe expresarse en
gramos por litro o en sus submfiltiplos,
cuando sea adecuado.

En los casos en que una solucién se
prepare por dilucién de otra solucién
especificada, deben obserwrselos si-
guientes convenios :

"diluido P, —» P," significa que Pl
partes en Volumen de la solucién espe-
cificada se han diluido para dar Pj
partes en volumen de mezcla finalj;

"diluido P; + P2" significa que P) partes
en volumen de la solucibén especificada
se han agregado a Py partes en volumen
del disolvente.

No deben emplearse las expresiones tales
como "P1 ¢ Po" o "P1/P2" que tienen
diferentes significados en distintos

No deben emplearse expresiones de con-
centracién empleadas comtGnmente o tra-
dicionalmente, distintas de las descritas
en las anteriores sub-cliusulas (8.2.2.1
a 8.2.2.5), p.ej. "peréxido de hidrégeno
de 12 voltimenes". '

pégina 6
8.2.2.5 Otras soluciones
8.2.2.5.2
8.2.2.5.3
Nota (i)
paises.
Nota (ii)
9. Densidad y densidad relativa

- Densidad (simbolo‘g ) es el cociente de la masa por el volumen. La unidad
de densidad a adoptar es¢el gramo por centimetro cfibico (g/cm3) para la
cual puede emplearse el simbolae g/ml. '

- Densidad relativa (sfmbolo.g) es la relacién de la densidad de un cuerpo.
homogéneo a la densidad de un cuerpo de referencia bajo condiciones que
deben especificarse para ambos cuerpos. :
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de las muestras
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-~ La "muestra de laboratorio" es el producto tal como se prepara para
entrega al laboratorio.

~ La "muestra de ensayo" es ellproducto en el estado de preparacién en
que se somete al andlisis.

= La "porcién para ensayo'" es la cantidad de producto realmente extraida
de la muestra de ensayo (o de la muestra de laboratorio, si ambas son
iguales) y sobre la cual se realiza realmente el anilisis.

TERMINOS EQUIVALENTES
Inglés Francés Espanol Alemin
Laboratory sample | Echantillon pour Muestra de Laboratoriumsprobe
laboratoire laboratorio '
Test sample Echantillon pour Muestra de ensayo Testprobe
essai- ' . ‘ .
Test portion Prige d'essai Porcién para- Testportion
: ensayo

11,  Empleo de notas al texto

Estén destinadas a recalcar o propocionar una informacién adicional y atil

que no es necesariamente una parte esencial del método.

Deben restringirse al

miximo y utilizarse inicamente cuando no es conveniente dar la informacién en
un Apéndice. Deben colocarse al final del pArrafo al cual se refieren, y debe

dirsel®s un nfimero si se desea referirse a ellas en relacién

especifica del texto.

12, Notas al pie

\

con una palabra o frase

Estén destinadas finicamente para referencias e informaciones relativas a

fuentes de materiales.
instrucciones ¢senciales para el método.

No deben contener nunca ni

ngtin tipo de informacién o

L
!
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II. NOTAS SOBRE LOS ARTICULOS DE LOS
TEMAS INDIVIDUALES

l. TITULO

El tftulo debe reflejar clara y concisamente el contenido de la
norma, indicando la naturaleza de la determinacién y los productos a que se
aplica. Si ha de constar de diversas partes, éstas deben ir del aspecto
general al particular.

Ejemplo: "Leche. Determinacién del contenido graso. Método de referencia
gravimétrico, basado en el de Rése-Gottlieb".

2. OBJETO

El objeto debe definir el contenido de la norma, es decir, el método
de ensayo y los productos a los cuales se aplica. En particular, debe
contener cualquier informacién adicional, pero Gtil, que sea demasiado
extensa para incluirse en el tftulo. En casos sencillos, puede 1gua1mente
definir la aplicabilidad del método; esto evita después la necesidad de un
epigrafe aparte "Campo de aplicacién".

3. CAMPO DE APLICACION

Esta seccién debe contener toda informacién sobre el campo de aplicacién

de la norma que ayude al usuario a juzgar ripidamente si la norma es aplicable
a los productos con51derados o si existen limitaciones. En particular, debe
contener @

- una indicacién de los productos a los cuales se aplica el
método de andlisis y, si existen diversos métodos en la
norma, una forma de diferenciar claramente sus respectlvos
campos de aplicacién;

- los limites dentro de los cuales puede emplearse el método
sin modificacién, para la determinaciém de una caracteristica
dada o de un grupo de caracteristicas (p.ej. elemento) en un .
producto dado o grupo de productos; estos lfmites tienen en
cuenta la presencia de las caracteristicas de los otros
constituyentes o elementos del producto o productos en cuestién
Yy sus propios contenidos limitantes.

Siempre que la norma incluya diversos métodos, debe establecerse una
distincién neta entre los campos individuales de aplicacién de cada uno de los
métodos establecidos, ya que esto suele ser realmente necesario para la
determinacién de un componente dado, dependiendo, por ejemplo, de la naturaleza
de los productos a analizar, de sus contenidos diferentes de dicho componente
o de la precisién requerida de los resultados.

Si es preciso introducir modificaciones al método b4sico, por ejemplo
para eliminar interferencias debidas a la presencia o ausencia de ciertos

A A B
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componentes o porque el producto esti en una forma diferente, estas
modificaciones deben tratarse como "casos especiales" e incluirse con los
de la seccién 11, haciéndose mencién a ello en la presente seccidn. '

Igualmente pueden incluirse datos sobre la utilidad del método para
valorar la calidad del producto, y sobre cualquier reglamentoﬁestablecido.

4. DEFINICIONES

Si son precisas descripciones o definiciones de ciertos términos
para hacer mis ficilmente comprensible el texto, deben hacerse en esta
geccibn. ’

5. PRINCIPIO DEL METODO, REACCIONES, ESPECIFICIDAD

La cliusula del "principio del método" debe incluir brevemente las
fases esenciales del método empleado, dando si es necesario las razones que
justifiquen la eleccién de ciertos procedimientos; deben emplearse
preferentemente frases en substantivo (p.ej. "valoracién con esss') mejor
que las correspondientes formas infinitivas, imperativas o narrativas.

En el cago de métodos quimicos, y cuando se considere til para una
mejor comprensién del texto o de la base de cilculos, se recomienda dar una
breve indicacién de las reacciones implicadas, pero finicamente como
orientacién y no pretendiendo con ello establecer ninguna cuestién de con-
troversia. Dichas indicaciones pueden ayudar, en particular, a aclarar el
método, cuando, por ejemplo, en la determinacién de un elemento dado, tienen
lugar durante el procedimiento diversos cambios sucesivos en la valencia del
elemento.

' Si se requieren detalles particulares relativos a la especificidad
del método, pueden igualmente darse en esta seccién o en la Seccién 13 "Notas

sobre el procedimiento".

+ Igualmente debe darse informacién adicional en una nota a esta seccibn
o en la Seccibn 13.

6. REACTIVOS Y/O PRODUCTOS

Esta seccién enumera todos los reactivos, disolventes, indicadores, y
otros productos, requeridos durante el anilisis, excluyendo, sin embargo, los
requeridos finicamente en la preparacién de otros reactivos. Debe indicar sus
caracteristicas esenciales y, en particular, en el caso de reactivos, su
composicién, grado de pureza, y concentracién, juntamente, cuando sea necesario,
con las precauciones a adoptar para su almacenamiento y tiempo que pueden ser
almacenados.

~ Cuando se empleen soluciones patrones especiales, su preparacién y, si
se requiere, su normalizacién, debe describirse, o, si esto ha sido objeto de
una Recomendacién ISO, debe darse una referencia a dicha Recomendacién. Cuando
deba comprobarse la ausencia de un elemento perturbador en los reactivos,
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puede ser Gtil igualmente, dar los detalles de los anilisis que hayan de
utilizarse a este fin.

La lista debe redactarse en un orden sistemdtico, agrupando los p4rrafos,
por ejemplo, en el orden siguiente :

(i) productos puros (excluidas soluciones)

(ii) soluciones o suspensiones de concentracién aproximada
declarada (excluidas las soluciones patrones)

(iii) soluciones patrones de concentracién exacta declarada
(iv) indicadores.

Cada plirrafo debe identificarse mediante un nfimero; indicando este
nlimero entre paréntesis en el texto del procedimiento, después de su nombre
abreviado, es posible evitar el tener que repetir todas las caracterigticas
del pirrafo en cuestién y, de esta forma, mantener conciso el texto.

En la lista, deben emplearse inicamente nombres quimicos o nombres
vulgares reconocidos y evitar marcas registradas ¥y nombres de productos
patentados, a menos que se requiera un producto especffico de este tipo, por
una razén bien definida. En este caso, debe indicarse la marca registrada, si
es posible, finicamente en una nota al pie incluyendo la frase ".... ha sido
encontrado satisfactorio para este fin". :

Para cada pirrafo, debe indicarse primeramente el nombre quimico o el
nombre vulgur, seguido de t&rminos descriptivos, por ejemplo :

(1) Hidréxido pot4sico, en barras
(2) Hidréxido sédico, solucién patrén, 0,1 N.
(3) Almidén, solucién al 1% (m/m)

Cuando se den instrucciones para la preparacién Yy normalizacién, éstas deben
seguir inmediatamente, redactando las frases tan concisas como sea posible.

6.1 Calidad de los reactivos, etc. Es aconsejable encabezar la lista
de los reactivos, etc. con una declaracién sobre las caracterfsticas
generales y especiales a las cuales deben adaptarse los productos.
En particular, deben especificarse productos quimicos de grado
reactivo cuando sea necesario, e indicarse claramente la calidad
del agua u otros disolventesa emplear.

6.2 Productos puros: Los productos puros deben describirse sin
ambigliedades, dando todos los detalles necesarios para su
identificacién precisa, es decir, el nombre qufmico reconocido y/o
nombre comin por el cual son conocidos usualmente, y por su
férmula quimica en el caso de que, sin ella, la descripcién
pudiera ser ambigua (incluyendo, para los productos sélidos en
particular, su agua de cristalizacién, si la poseen).

A A . A
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6.3 Expresién de la concentracién de las soluciones: La
concentracidn de las soluciones enumeradas debe expresarse
en la forma descrita_en la anterior Seccién I.8.

6.4 ' Factores de correccién relacionados con las concentraciones de
las soluciones: Para las soluciones valoradas dadas en la lista de
reactivos, la concentracién indicada en nfimeros redondos no debe
suponarse que sea necesariamente la que haya que emplearse exactamente,
ya que el analista puede disponer frecuentemente de una cierta
tolerancia a este respecto. Cuando se emplee esta tolerancia, deberi
aplicarse un factor de correccién apropiado en el método y, en
particular, en el cilculo final de los resultados del ensayo.
En este caso, se recomienda no hacer referencia a dichos factores
de correccién en la cliusula "Expresién de los resultados" como tal,
sino colocar en un lugar apropiado del documento la nota normalizada

siguiente, u otra semejante, y hacer referencia a ella en las cliusulas

"Reactivos" y "Expresién de los resultados".

Nota: Si las soluciones patrén o las soluciones valoradas
utilizadas no tienen exactamente la concentracién
indicada en la lista de reactivos, debe emplearse un
factor de correccién adecuado al calcular los resultados
¥y en otras partes del procedimiento, cuando sea apropiado.

T. APARATO

Esta seccién debe enumerar en un orden l6gico, €l .aparato requerido para
el anilisis, excluyendo los aparatos de laboratorio corrientes, pero incluyendo
las formas modificadas especialmente o los tamanos no usuales de dicho equipo.
Ademés, deben incluirse los aparatos que, aunque estén disponibles normalmente
en los laboratorios, requieran una descripcién demasiado detallada para incluirla
convenientemente en las cliusulas del procedimiento, asf como los aparatos que
Jjueguen una parte importante en la seguridad, precisién o reproductibilidad del
método. Cuando sea conveniente, debe hacerse referencia a cualquier
Recomendacién ISO existente; puede ser til ilustrar los tipos -especiales de
aparatos y su conjunto mediante un diagrama; en este caso, se harid de acuerdo
con las Recomendaciones ISO apropiadas.

Normalmente, no deben incluirse los'aparatos empleados {inicamente en
la preparacién de los reactivos.

Esta seccifén debe incluir igualmente, todas las instrucciones
necesarias para la limpieza, montaje, ajuste o normalizacién del aparato a
utilizar, cuando no convenga m&s incluirlas en '"Procedimiento".

8. TOMA DE MUESTRAS Y MUESTRAS

8.1 Muestra de laboratorio (véase definicién en la Seccién 1.10)
La toma de muestrasnecesaria para la preparacién de la muestra
de laboratorio y antes de la misma, no se considera, en general,

como una parte del método de anflisis propiamente, bastando general-
mente.lndlcar en esta seccibén del documento, la norma adecuada
relacionada especificamente con esta cuestién, o en la seccién
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correspondiente de la norma del producto.

Sin embargo, cuando no existan dichos textos, puede ser

necesario incluir en esta seccifn un plan de toma de muestras

y un procedimiento de toma de muestras adecuados trazados de .
" acuerdo con las recomendaciones sobre terminologfa y tratamiento

estadistico establecido en este "terreno por la ISO/TC 69

"Pratamiento estadfstico de una serie de observaciones'.

Este procedimiento debe, por tanto, especificar las operaciones
necesarias para obtener una muestra de laboratorio verdaderamente .
representativa del producto (0 lote) sobre el cual va a realizarse
el anilisis; puede incluir informacién Gtil sobre el volumen

o masa requerida de muestra, y sobre la forma de preservarla, p.ej.
caracteristicas del recipiente para muestras a emplear (tipo,
capacidad, estanqueidad al aire, etc.) y condiciones de
almacenamiento.

8.2 Preparacién de la muestra de ensayo (véase definicién en la
Seccién 1,10): Esta cliusula debe dar toda la informacién
necesaria para la preparacién de la "muestra de ensayo" a partir
de la cual, se extraerin las "porciones de muestra" para los
fines del ensayo en cuestién. Esta muestra se prepara
directamente a partir de la "muestra de laboratorio" (Cl4usula 8.1)
o puede proceder indirectamente de la misma como resultado de
manipulaciones relacionadas con otro ensayo. En esta filtimo caso,
el origen de la muestra de ensayo debe indicarse claramente,
p.ej. "Solucién A (o filtrado B, o precipitado C) procedente de
la determinacién de ...". En cualquier caso, deben indicarse
todas las fases de preparacién (p.ej. evaporacién, molienda,
tamizado, secado, disolucién, etc.), juntamente con la informacién
apropiada sobre el tamano de muestra requerido, tipo de recipiente,
y condiciones de almacenamiento propugnadas, as{ como cualquier’

 otra caracterfstica importante (p.ej. pH).

9. PROCEDIMIENTO

-Egta seccién debe describir en detalle, las fases sucesivas del
procedimiento, dividiéndose para ello en tantas cliusulas como fases separadas
o etapas de operaciones se realicen. Cada una de estas operaciones deberi
describirse exactamente, de preferencia en el orden cronolégico de realizacién,
agrupando las fases en cliusulas y pArrafos en una forma 16g1ca para facilitar
la descripcién, comprensién y aplicacién del método.

Si el nfimero de operaciones es grande, se recomienda que las cliusulas
que cubran cada una se dividan en nuevas cliusulas, correspondiendo cada una

" a una operacién analftica dada.

Las cliusulas siguientes son las incluidas normalmente bajo el epfigrafe
"Procedimiento"; en cada caso particular que lo precise, se omitiri cualquiera

na
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de ellas que no sea importante y se agregarin otras que lo sean,

9.1

9.2

9.4

Aparato : Incliyase bajo este encabezamiento todas las
instrucciones detalladas para la limpieza, montaje, ajuste y
normalizacibén del aparato que puedan ser necesarias o Gnicas

para el método, y las cuales, si no se las ha incluido mis ,
adecuadamente en las seccién 7 anterior, pueden ser tratadas como
una parte del "Procedimiento”. Especifiquese, en particular, todas
las operaciones necesarias, antes del ensayo, para asegurar que

el aparato funciona correctamente. o

‘Patrones de referencia y curvas de calibracién : Incltyanse

instrucciones detalladas para la preparacién de las tablas o
curvas o de calibracién y sobre el empleo de los patrones de
referencia, incluyendo las muestras patrén utilizadas para -
verificar la validez del método o para asegurar la uniformidad
de la técnica de an4lisis.

‘Precauciones de seguridad : Si existen riesgos de explogién,

incendio, toxicidad y otros peligros y son necesarias precauciones
especiales, deben incluirse en el procedimiento declaraciones
preventivas claras, en letras mayfisculas o it4licas negritas, en
un lugar apropiado del texto. Después, pueden darse, en un
Apéndice, advertencias m&s detalladas sobre los procedimientos

de seguridad e indicaciones de primeros auxilios, ‘

Porciones de ensayo : Esta cliusula debe dar toda la informacién
necesaria para la extraccién de las porciones de ensayo procedentes
de la muestra de ensayo (Cliusula 8.2) (o de la muestra de
laboratorio si ambas son iguales). Cuando sea apropiado, debe
establecerse en particular el método de pesada o de medida de

estas porciones de ensayo (p.ej. empleando una pipeta graduada).
Debe establecerse la masa o el volumen de las porciones de ensayo,
la precisién con la cual deben medirse, asf como cualquier otra
caracterfstica importante.

9.4.1 Medicién en masa de las porciones de ensayo

Existen normalmente dos caminos para medir en masa las
porciones de ensayo:

(a) se precisa del operador para pesar, con la
precisién requerida, una cantidad prescrita .
exactamente de muestra de ensayo,

v (b) se precisa del operador para tomar una cantidad
establecida aproximadamente de muestra de ensayo y,
después, pesarla con la precisién especificada
para averiguar su masa exacta.

Estos casos se llaman de diferentes formas, como en los

ejemplos siguientes : ”

‘Ejemplo del caso (a) : "pesar al 0,001 g mis préximo _
‘ exactamente 5 g de muestra de engayo’™ .
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9¢5

9.6

Ejemplo del caso (b) ¢ 'pesar al 0,001 g més préximo
' aproximadamente 5 g de muestra de

ensayo'e

Nota : En este contexto, la expresién "aproximadamente"
se supone generalmente que significa "dentro del
+ 10%" de la cifra indicada. Caso de precisarse
una tolerancia mis estrecha, se recomienda
jndicarlo claramente, p.ej. (en el ejemplo
_anterior):

"pesar al 0,001 g m&s préximo 4,8 a 5,2 g de
muestra de ensayo'.

9.,4.2 Medicibén en volumen de las porciones de ensayo

Existen dos expresiones recomendadas para indicar la
precisién con la cual han de medirse las porciones de
ensayo; a saber,

(a) cuando la precisién est4 supeditada a la del
aparato empleado: indicando que la de este filtimo
es, por ejemplo: "medir 10 ml de la muestra de:
ensayo con una pipeta que precise los 0,005 ml".

(b) cuando no esti indicada la precisién del aparato
a emplear: indicando en la forma convencional el
valor numérico del volumen en cuestién.con la
precisién requerida, por ejemplo "medir 10,00 ml
de muestra de ensayo" o (lo que es lo mismo) "medir
10t 0,005 ml de muestra de ensayo'.

Ensayo en blanco : Debe especificarse bajo este epigrafe, siempre
que sea necesario, un ‘ensayo en blanco para el control del método,
en parte o en su totalidad, o de la pureza de los reactivos
empleados, as{ como especificarse claramente las condiciones para
realizar este ensayo. El ensayo en blanco debe realizarse normal-
mente en paralelo con el anflisis mismo, empleando el mismo
procedimiento que en este filtimo, y las mismas cantidades de

todos los reactivos, pero omitiendo el producto que se esté
analizando. Sin embargo, en ciertos casos, esta ausencia en el
ensayo en blanco de los componentes que constituyen el producto,
puede dar lugar a que las condiciones en el ensayo en blanco
difieran tanto de las del ensayo mismo que estas diferencias
interfieran con lagplicacién del método. En tales casos, deben
establecerse claramente en esta cliusula las modificaciones en

el procedimiento que hayan de aplicarse en el ensayo en blanco o
en un ensayo en blanco auxiliar, con el fin de rectificar estas
diferencias mientras se mantienen las mismas cantidades de
reactivos que en el ensayo mismo.

Determinacién{es) : Las operaciones mediante las cuales se

realiza la determinacién deben describirse preferentemente en su

‘s
o
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orden cronolbgico de realizacién y expresarse en forma f&cilmente
legible para ayudar al conocimiento ¥y aplicacién del
procedimiento. Si fuera necesario, en el transcurso de estas
operaciones, conservar el producto de una de las fases del
procedimiento (p.ej. filtrado o precipitado) para utilizacién
como una 'muestm de ensayo" en una determinacién posterior, esto se dzbe
indicar claramente y tenerl® en cuenta para darle un sfmbolo o
letra de referencia mediante el cual pueda ser identificado
nuevamente mis adelante. En este caso, puede utilizarse
satisfactoriamente en las cliusulas pertinentes de los métodos
una forma de expresién, tal como la siguiente: ‘'conservar el
filtrado (D) para la determinacién de ..." y mis adelante:
"utilizar el filirado (D) procedente de la determinacién de eee'.

10. CALCULO, EXPRESION E INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

Esta seccibén debe dar las instrucciones sobre ¢dmo han de calcularse y
evaluarse los resultados.

10.1 Métodos de cilculo y férmulas : Esta cliusula se emplea finicamente

cuando el anilisis da valores nfimericos de las observaciones y
requiere resultados nfimericos obtenidos por cdlculo a partir de

estos valores. Por tanto, debe dar todas las instrucciones necesarias
para este cilculo de los resultados, incluyendo las instrucciones
para cualquier correccién que haya de aplicarse a las observaciones
efectuadas durante el ensayo. Para ello, esta cliusula debe dar.

las férmulas completas para el cilculo en forma de sfmbolos de

letras, adjuntando, cuando sea necesario, una férmula simplificada;
debe definir el significado de estos simbolos; incluir las '
unidades en que estén expresados y debe establecer sin

~ambigliedades el producto medido, p.ej. mediante su férmula

quimica completa. Con fines de uniformidad, se recomienda emplear
los simbolos de letras siguientes :

Mo o Vo para la masa y el volumen de la porcién de ensayo
M, M1, My, etc. para vaiores de masa
Vy, V1, V2, etc. para valores de volumen

Un ejemplo o forma de presentacién de esta cliusula es la
siguiente :

"El porcentaje, en masa, de 6xido de arsénico, Asy03, en el
producto es igual a :

Oeeeee x V 1000 x 100
500 Mo

en donde :

Mo es la masa, en gramos de la porcién de ensayo.
V es el volumen, en mililitros, de la solucién A (véase Seccién 9).
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10.2

10.3

T6mese como resultado la media aritmética- de las
determinaciones si han sido satisfactorias las condiciones
de reproductibilidad. Dése el resultado con cuatro cifras

_pignificativas.— Si el método precisa el empleo de soluciones -

patrones, deberi incluirse la siguiente nota

"Si las soluciones patrén o las soluciones valoradas.,
empleadas no tienen exactamente la concentracién indicada

en la lista de reactivos, debe incluirse un factor de correc-—
cién apropiado al calcular los resultados."

Cifras significativas y reglas de redondeo : Los datos
experimentales y los resultados de los cdlculos de los mismos,
deberin tener un nfimero de cifras significativas, l6gicamente
relacionadas con la sensibilidad y la precisién del método
teniendo en cuenta, igualmente, hasta qué punto es verdaderamente
representativa la muestra de ensayo de los productos que se
analizan. El1 redondeo debe hacerse como Gltima operacién en

los c4lculos y de acuerdo con las siguientes reglas :

"Si el primer digito descartado es mayor de 5, o si es 5
seguido de, al menos, una cifra distinta de O, increméntese
el Gltimo digito retenido en una unidad.

Si el primer digito descartado es un 5 seguido de ceros,
redondéese hacia arriba el iltimo dfgito retenido si es un
nGmero impar; no se redondee si es un nGmero par.

Si el primer dfgito descartado es menor de 5, no hacer ningtn
reajuste al filtimo digito retenido."

Precisién y confiabilidad :

10.3.1 Sensibilidad del método: Esta deberid tenerse en cuenta
y considerarla cuando sea un factor de importancia en
los valores observados y, por tanto, en la interpretacién
de los resultados.

10.3.2 Precisién del método: Esta se define como la densidad de
concordancia entre los resultados obtenidos al aplicar
el procedimiento experimental varias veces bajo las
condiciones prescritas. Combinado con un conocimiento
de todas las posibilidades de desviacién del método, es
una medida de la exactitud y confiabilidad del método.
Cuando se hayan realizado ensayos comparativos sobre el
método, se recomienda indicar la precisibén bajo los dos
epfgrafes de repetibilidad y reproductibilidad, los
cuales se definen y deben expresarse como sigue 3

— Repetibilidad. La densidad de concordancia entre
resultados repetidos obtenidos con el mismo método,

sobre idéntico material de ensayo, por el mismo analista,

en el mismo laboratorie, empleando el mismo aparato, al

sk 4. M. .
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mismo tiempo o en ripida sucesién. Deberd
expresarse en el texto del método como sigue:

"L.a diferencia entre los resultados de dos
determinaciones realizadas simulténeamente o0

en réipida sucesifén por el mismo analista, no debe
exceder de ecees'e

- Reproductibilidad. La densidad de concordancia entre
los resultados individuales obtenidos con el mismo
método sobre idéntico material de ensayo pero bajo
condiciones diferentes (analistas diferentes, aparato
diferente, laboratorios diferentes y/o tiempos diferentes).
Debers - expresarse en el texto del método como sigue:

"La diferencia entre los resultados obtenidos en dos
laboratorios diferentes sobre la misma muestra no debe
.exceder de ...'

10.4 Pogibilidad de desviaciones: Toda posibilidad de un error o
desviacién sistemdtico en el método como tal, o en los resultados
de las observaciones, realizadas, debe discutirse brevemente, y
evaluarse numéricamente, si es posible, sobre todo, si se estima
que pueda haber diferencias entre los resultados obtenidos
empleando otros métodos normallzados para la determinacién en
cuestibén. : :

10.5 Evaluacién total (absoluta) de los resultadoss Por dltimo, deberi
exigirse bajo este epigrafe, una interpretacién total de los
resultados del andlisis, sobre la base de los principios estadfsticos
reconocidos y teniendo en cuenta los diversos factores anteriormente
citados, que sirven para juzgar la aceptabilidad de estos resultados.

11, CASOS ESPECIALLS '

Esta seccién reline todas las modificaciones al procedimiento exigidas
por la presencia o la ausencia de componentes especificos en el producto a
analizar, o debido a estar el producto en forma diferente. Las modificaciones
requeridas por esto motivo deberidn ya haber sido indicadas en la Seccifn 3,
"Campo de aplicacién". A cada caso especial deberid darse un sub-tftulo exacto.

El texto del método modificado debers incluir las siguientes subdivisiones:

- Principio, es decir, la modificacién o modificaciones en que el principio del
procedimiento general, o, posiblemente el fundamento del nuevo procedimientoj;

- Toma de muestras, es decir, cualquier modificacién en el método general de
toma de muestras;

- Procedimiento, es decir, el nuevo procedimiento o una explicacién de las

modificacionés consideradas. Si se trata de una modificacién parcial, es
necesario relatar claramente 1la parte alterada del procedimiento general,
indicando el fltimo pirrafo no modificado del procedimiento y su posicién
en el texto o, preferiblemente, reproduciéndolo completamente. Después, se
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senalard la parte modificada Yy se indicarid de la misma forma el primer
parrafo inalterado que sigue a la modificacién;

- Expreslén de los resultados, es declr, lo apllcable al procedlmlento
_ modificado o adicional. - - - )

Es preferible, incluso aunque la modificacién sea muy pequena,
redactar una seccién titulada "Caso especial", mejor que describir esta
modificacién en una nota, ya que el procedxmlento anterior es preferible desde
el punto de vista de la claridad.

12, NOTAS SOBRE EL PROCEDIMIENTO

Debe colocarse al final del pirrafo o cliusula a que se refiera, toda
nota destinada a completar la descripcién del procedimiento y a facilitar la
aplicacién del método. Sin embargo, si &stas precisaran un texto relativamente
largo, deberédn colocarse bajo una seccibn especial "Notas sobre el
procedimiento", después de "Procedimiento.

13. INFORME DEL ENSAYO

Esta Seccifn deberi dar todas las indicaciones necesarias para la
identificacién de la muestra, el método empleado, los resultados y la forma
en que estin expresados y toda operacién no especificada en la norma o
considerada como facultativa, que pueda influir en el resultado.

14. REPRESENTACION ESQUEMATICA DEL PROCEDIMIENTO

Particularmente con los procedimientos largos, que constan de mfiltiples
operaciones, es Gtil, a veces, tener una representacién esquemitica de las
diferentes fases del procedimiento. Dicho diagrama debe redactarse de forma
que queden claramente separadas las distintas fases y agrupada K sobre una lfnea
vertical la secuencia de operaciones realizadas en un estado intermedio
determinado (preclpltado, flltrado, residuo, etc.). Debe indicarse explicitamente
si un orden determinado de operaciones finaliza en una fase determinada (p.ej.

"el filtrado se tirar4i'").

15. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Esta sessién se incluiri Gnicamente en aquellos casos en que el niimero
de referencias bibliogréficas sea grande o cuando sea interesante agruparlas
bago un epigrafe separado. En otros casos, puede ser mis conveniente
presentarlas en el texto mismo de las secciones respectivas o como notas al
pie a las mismas. Unicamente deberin darse referencias a las publicaciones que
confirmen o contengan informacién suplementaria necesaria. No son convenientes
las referencias que tengan solamente valor histérico o de agradecimiento. .
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.16, APENDICES

Los apéndices deberin emplearse cuando sea conveﬁiente descargar

el contenido del documento de informacién detallada que puede presentarse
mis adecuadamente en aquella forma. Ejemplo de esto son :

Informacién valiosa pero no estrictamente esencial, que no haya sido
incluida en el texto, con fines de simplificacién.

Una descripcién de las ‘formas meramente recomendadas de aparato.

Un esquema dimensionado, con descripcién detallada, de aparato, cuando
sea necesario. o

Una variante.del método, citada inicamente como ejemplo.

Otro método posible que puede emplearse para fines de rutina pero que
nooonviene incluir en el texto principal de la norma.

Tablas para el cdlculo de los resultados.
Un ejemplo numérico de los cilculos e informe del ensayo.
Extractos bibliogrédficos.

Resultados experimentales sobre los cuales se ha determinado la precisién

del método.

Procedimiento de seguridad recomendado e indicaciones de primeros auxilios.
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DENSIDAD. RELATIVA DE GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES

El método siguiente para 1la determinacién de 1la

densidad relativa ha sido sancionado para:

Aceites comestibles (excepto aceite de oliva), -

manteca y grasa de cerdo fundida, premier jus y
— sebo comestible. A

DETERMINACION DE LA DENSIDAD RELATIVA DE GRASAS Y ACEITES A 20°C

1. AMBITO

Este método es aplicable a las grasas y aceites 1iquidos que, a la
temperatura de la determinacién, no depositan estearina.

2. DEFINICION
La densidad relativa a E/QOOC de un aceite o grasa ‘es la razén entre

el peso en el aire de un volumen dado del aceite o grasa en cuestién a
EOC y el mismo volumen de agua a 20°C, efectuando las pesadas con los

~Pesos ajustados para equilibrar las pesas de bronce en el aire.

3. PROCEDIMIENTO

BN . : : '
Calibrar una botella de densidad relativa o un picnémetro (de al menos
25 ml de capacidad), en la forma siguiente.  Limpiar y secar la botella y
peésarla; 1llenarla de agua destilada apenas hervida y enfriada y conser-
varla en un bano de Marfa a 20°C hasta que alcance esta temperatura. Si

_se utiliza una botella, introducir el tapén de tal manera que el capilar
quede totalmente 1lleno de adgua, y a continuacién mantener a 20°C hasta
~queé no se produzca ninguna alteracién del volumen. Secar el tapbn. Si

se ‘emplea un picnémetro, ajustar el volumen del lfquido al nive}'seﬁalqdo;
Sacar la botella o el picnbémetro del bano, secar la parte exterior; dejar

- reposar por algunos momentos y pesar.

Vaciar y secar la botella o el picnémetro. Llenarla con la muestra
de aceite o grasa que previamente se habri calentado hasta una temperatura
cercana a tOC. Conservar la botella o el picnémetro en un barno a toc
hasta que el aceite o grasa alcance esa temperatura. Si se emplea una
botella, introducir el tapén de tal forma que el capilar quede totalmente
lleno de aceite o grasa y luego mantener a la temperatura EOC hasta que no
se produzca ninguna alteracién del volumen. Secar el tapén. Si se emplea
un picnémetro, ajustar el volumen del liquido al nivel senalado. Sacar .
el aparato del bano, secar el exterior, dejar reposar por algunos momentos -

.y pesar. Efectuar todas las pesadas en el aire, ajustando los pesos

hasta equilibrar las pesas de bronce en el aire.
: /
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4. CALCULO Y EXPRESION DE LOS RESULTADOS

Po
IREEART I

donde: Pp = peso en gramos del aceite o grasa obtenido en
: el ensayo S

Densidad relativa a t/20°C en el aire

P1 = peso en gramos del agua, obtenido en el ensayo
comparativo ' ‘

y X = el coeficiente de expansidn cilbica del vidrio
a la temperatura dada:

0,000 03 para el vidrio de sosay ‘
0,000 01 para el vidrio de borosilicato.

5. NOTA

Supuesto que a una temperatura préxima a EOC no se deposite estearina
ni estén presentes en el aceite o grasa humedad o impurezas visibles, la
densidad relativa puede determinarse a cualquier temperatura comprendida
entre (t + 5)°C y (t - 5)°C. La densidad relativa a t°C se calcula a
partir de la cifra asf{ obtenida anadiendo 0,000 69 a Ta cifra en cuestién
por cada grado centigrado en que la temperatura a que se ha realizado
la observacidén supera los t°C o sustrayendo a dicha cifra 0,000 69 por
cada grado centfigrado en que dicha temperatura es inferior a t°C.

6. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

6.1 British Standard 684: 1958, p. 10: Determination of the
specific gravity at E/15,5°C in air and the apparent density
(g/m1) in air of fatty oils. Método 1.
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METODOS PROPUESTOS DE ANALISIS Y TOMA DE MUESTRAS PARA AZUCARES

METODOS DE ANALISIS

Determinacién
analitica

Polarigacién
expresada en
saocarosa

Azdcar inver-
tido

Cenizas de
oonductividad

Pérdidas por
desecacién

e AZUCAR BLANCO -

Método

Método de ICUMSA para
los azdcares drutos
(sin plomo). No se em—
pleard la defecacién
con plomo m4s que en
cago necesarioj no se
efectuard correcoidén
alguna respecto al
"efecto del plomo"

Método de KNIGHT y
ALLEN ocuando el con-
tenido sea menor de
0,02%

Método del INSTITUTO
DE BERLIN cuando el
oontenido oscile en-
tre 0,024 y 0,104

Método de 1ANE y :
EYNON cuando el ocon-
tenido sea mayor de

0, 1%

Métocdo de ICUMSA pa-
ra las cenizas de con-

" duotividad empleando

soluciones de 5 g/100
ml o 28 g/100 g; oon
5 g/100 m1, la con-
duotividad expresada
en mioromhoa/gm se
multiplicard por el

. factor de proporcio-

nalidad C 18 x 10 =4

Método de ICUMSA em—

pleando un peso mini-
mo de muestra de 20 g
(no molida)

Precisién 8/

+ 0,1°8

+ 0,005%
+ 0,005%
+ 0,01%

+ 0,001%

+ 0,005%

Referencia

Ic.R1958p.84

Io.M.p.29

Io.M.p.25

IOQMQPQ13

Ioc.R1962p.12

Ic.M.p.44
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Determinacidn
analitica

Color (unida-
_des ICUMSA)

Biéxido de
azufre

Arsénico (As)

Plomo (Pb)

Cobre (Cu)

M&todo

Determinado por el Mé-
todo 4 de ICUMSA en
una solucién de 50

g/100 g después de fil

trarla por un filtro
de_membrana de un ta-
mano de poro 0,4 p a
0,6 p1. los resultados
gse expresarin en "uni-
dades ICUMSA" segin se
definen en IC.M.p.58

- Método de CARRUTHERS,

HEANY y OLDFIELD. la
amplitud y la preci-
sién dependen de 1la
concentracidén de la
solucién de ensayo:

1-7 mg/kg, solucién
de ensayo de 40
g/100 ml

2-15 mg/kg, solucién
de ensayo de 20
g/100 ml :

5-30 mg/kg, solucié
de ensayo de 10
g/100 ml

10-60 mg/kg, solucidén
de ensayo de 5
g/100 ml

M&todo del dietildi-
tiocarbamato empleando
cenizas himedas y medi
cién colorimétrica con
dietilditiocarbamato
de plata

M&todo de ICUMSA con
cenizas himedas, sa-—
tisfactorio con un
contenido menor de

0,5 mg/kg

Método de ICUMSA con
cenizas hdmedas para
los 1lImites menciona-
dos en las normas del
Codex

¥7~ VEase pirrafo 8 (d) de ALIWORM 68/23

Precisién E/ Referencia

No se ha IcM.pp 57 ¥ 58
_establecido  IcR 1958 _p.52
todavia
"+ 0,3 ng/ke
+ 0,5 mE/kS

i 1’0 mg/kg I.5.J. 1965

p.364
+ 2,0 ng/kg
AOAC 1965
24.011
+ 0,1 ng/kg Ic.M.p.48(c)
+ 0,5 mg/ke Ic.M.p.106

¢
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(::> 2. AZUCARES BLANDOS
(a) Blando a pardo oscuro
Determinacién Método ' Precisién 8/ Referencia
analitica '
Sucrosa (saca- Modificacién por inver- Ic.M.p.T1
rosa) + azdcar tasa de TATE y LYLE del
invertido expre método de LANE y EYNON
sado en sacaro-
sa ‘
Azdcar inver- = Método de LANE y EYNON Ic.M.p.T1
tido (sin inversién) ’
Cenizas sul- Mé&todo gravimétrico de Ioc.M.p.36
fatadas -~ doble sulfatacién ’
i .
" Pérdidas por ‘Método de ICUNSA em-~ Ic.M.p.44
- desecacién - pleando 10 g '
M N '
Biéxido de = =~ Mé&todo de CARRUTHERS,
azufre HEANEY y OLDFIELD.
La amplitud y la pre-
: cisién dependen de la
~ concentracién de la so
) - lucién de ensayos
1-7 mg/kg, solucién - + 0,3 mg/kg
de ensayo de 40
g/100 ml
2-15 mg/kg, solucién + 0,5 mg/kg
de ensayo de 20
- g/100 ml '
5-30 mg/kg, solucidn + 1,0 mg/kg I.S.J.1965
~ : de ensayo de 10 P« 364
bt g/100 ml ’
' 10-60 mg/kg, solucién + 2,0 mg/kg
- de ensayo de 5
g/100 ml
Arsénico (As) Nétodo del dietilditio ACAC, 1965
carbamato empleando ce ) 24.011
nizas bimedas y medicién
colorimétrica con die~
tilditiocarbamato de .
Plata )
Plomo (Pb) Método de ICUMSA con + 0,1 mg/kg Ic.M.p.48(0)

cenizas hinedas, sa-
tisfectorio con un con-
tenido menor de 0,5

<::1 . . mg/kg
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" Determinacién }Método | PreoisiGn«ﬁ/ Referencia
analitica
Cobre (Cu)  Método de ICUMSA con + 0,5 mg/kg Ic.M.p. 106
- B o ~ cenizas himedas para B o N B
los contenidos lfmites
estableocidos en las
normas del Codex
(v) Azdoar bdlanco blando -
Sucrosa (saca- Método de LANE y EYNON Io.M.p.T1
rosa) + azdoar oon la modificacién
invertido ex-  por invertasa de TATE
presado en sa- y LYLE '
carosa
Cenizas de Método de ICUMSA para Io.R.1962p;i2

conduotividad las cenizas de cohduc-
tividad empleando so-
. luciones de 5 g/100 ml
‘o 28 g/100 g3 con 5
~ g/100 ml la oconduotivi:
" dad expresada en mioro
mhos/om se multiplica—
. 4 por el factor de
:proporcionalidad C
18 x 10-4

Color (unida- - Medicién segin el mé-
des ICUMSA) todo 4 de ICUMSA con
' - una solucién de 50
g/100 g después de f£il
' trada por un filtro de
membrana de tamano de

poro 044 n a 0,6 p

'5/ Véase pirrafo 8 (d) de ALINORH 68/23

Io.M.pp.57 ¥ 58

Ic.R.1958p.52

-
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3. LACTOSA

Determinacién
analfitica

- Método . . : Predisiénlb/"

Laotosa anhydra Méto@o de LANE y EYNON

Cenizas
sulfatadas

zPérdidas por
desecaocién

upK (solucién
al 10%)

Arsénico (As)

flomo'(Pb)

Cobre'(Cuf-*

s/

Sulfatacién simple

Método U.S.P. (secado
16 horas a ‘130°C) o
método de KARL FISCHER

. Mediante peachimetro

Método del dietilditio-
carbamato empleando ce-
nizas himedas y medi-
cién colorimétrica con
dietilditiocarbamato do
plata

. El método de ICUMSA . .con’ 4 0,1 mg/kg

cenizas himedas es satis—
faotorio para un conteni-
do menor de 0,5 ng/kg

Método de ICUMSA con + 0,5 mg/kg

cenizas himedas para

- . los oontenidos . 1fmites

que figuran en las nor
mas del Codex .

Véase pdrrafo 8 (d) de ALINORM 68/23

Apéndice IX
pég. 5
Refeiéncia
Io.P.p.13».

Io.M.p.10°

U.S.P.1965
Pe336 -

: Angew.chém.vi

1935,48, 394
Io Mepoedd

AOAC, 1965
24,011 :

Io.M,p;48(o)

Ic.M.p.‘,O‘ )
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4. JARABE DE GLUCOSA, JARABE DE GLUCOSA DESHIDRATADO

Precisién 5/

Determinacién M&todo Referencia
analftica - i

Extracto seco

Desecado en estufa de

. Método E.42

total vacio C.I.R.F,
Equivalente Método de 1LANE y EYNON Ic.M.p.101
en dextrosa : '
(azdcares re-
ductores ex-
presados en
D-glucosa)
Cenizas sul- Método simple de sulfa Ic.M.p.100
fatadas tacién
Biéxido de Método de CARRUTHERS,
azufre HEANY y OLDFIELD., la
amplitud y la preci-
" 8ién dependen de la
concentracién de la
solucién de ensayo, es
decir
1-7 ng/kg, de solucién + 0,3 mg/kg
" de ensayo de 40
g/100 m1. |
2-15 mg/kg, solucién + 0,5 mg/kg
de ensayo de 20
£/100 ml
5-30 mg/kg, solucién  + 1,0 mg/kg
de ensayo de 10
g/100 ml
10-60 mg/kg, solucién  + 2,0 mg/kg  I.8.J.1965
de ensayo de 5 . _ Pe364
g/100 ml
-600 mg/kg, solucién + 20 mg/kg
de ensayo de 0,5
g/100 ml
Arsénico (As) )étodo del dietilditio- AOAC, 1965
carbamato empleando ce- 24.011
nizas himedas y medicién
colorimétrica con dietil
ditiocarbamato de plata
Plomo (Pb) " E1 m&todo ICUMSA con ce- + 0,1 mg/kg . Ic.M.p.48(c)

nizas himedas es satis-
factorio para un conte-~
nido menor de 0,5 mg/kg



-y

Determinacién

analitica

Cobre (Cu)

8/

Véase parrafo 8 (d) de ALINCEM G5/23

Métcdo

El método ICUMSA con
cenizas hiredas para

"los contenidos 1{mi-

tes estadblecidos en
las normas del Codex

Precisidn~2/

Referencia

+ 0,5 mg/kg

Ic.M.p. 10
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f

Se DEXTROSA MONOHIDRATADA Y DEXTROSA ANHIDRA

Determinacidn
enalitica
et S ———

 Dextrosa (ex~

presada en
D-glucosa)

Extracto seco
total
Cenizas sul=-

fatadas

Biéxido de
azufre

Arsénico (as)

Plomo (FPb)

Cobre (Cu)

Método Precisién 3'/

Método de LANE y EYNON

Desecacién a 100°C du-
rante 4 horas a pre=-
sién reducida

Método de sulf:taoi&ﬁ
simple . o

Pétods de CAKRUTHERS,
HEAYEY y OLDFIELD. la
anplitud y la preci-
sién dependen de la
concentracidén de la
solucién de ensayo, es

decir
1-7 mg/kg, solucién  + 0,3 mg/kg
de ensayo de 40
g/100 ml. C
2-15 mg/kg, solucién + 0,5 mg/kg

de ensayo de 20
¢/100 ml
5-30 mg/kg, solucién
de ensayo de 10
~ g/100 ml .
10-60 ‘mg/kg, solucién
* de ensayo ¢e 5
g/100 ml -

+ 1,0 mg/kg

+°2,0 néfke

Método del dietilditio
carbamato empleando ce
nizae himedas y medicién
colorimétrica con dietil
ditiocarbamato de plata

El método de ICUMSA con # 0,1 mg/kg
cenizas himedas es sa~

tiefactorio para un con

tenido menor de 0,5

mg/ke

rétodoe de ICUNMSA con
cenizas humedar para
los contenidos limites
ectablecidos en las
normae del Codex

+ 0,5 mz/kz

Y Véare pdrrafo € (d) de ALINORM 68/23

Referencia

Io QM.po 1,01

To.M.p.113

Io.M.p.1OO

fod

‘T48.7.1965p.364

AOAC 1965
24,011

Ic.M.p.48(c)

IOOM-po 106

by N

i::};il
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II, _METODO DE TOMA DE MUESTRAS

(para azdcares blancos y blandos)

1. Toma de muestra en sacos (Ic.M.p.86) '

las muestras deberin tomarse preferibleménte de sacos abiertos.
Cuando esto no sea posible, las muestras se tomarén perforando los -
8acos oon una sonda del tipo desorito en.la pdg. 80 de Ic.M; las

las perforaciones se cerrarin adecuadamente, por ejemplo, cuando los

sacos perforados sean de papel, con cinta adhesivas Cuando se trate

'de envases naoionales, de hasta 5 kg de peso, deberd tomarse como

muestra todo el envase,

2. Ndmero de muestras que deben tomarse

El peso méximo del lote serd de 500 toneladas. El nyimero de pa-
quetes del que deben tomarse las muestras serf igual a ff—(donde T
es el. tonelaje del lote) con un mfnimo de tres paquetes. ' En todos
los casos, la muestra general apartada pesaré por lo menos 2 kilos Y.

.81 fuese necesario, los sacos se perforarin varias veces con la sonda.

3. Preparaoidn de la muestra para el anflisis (Ic;M.p.SB)

- Do la muestra general, tomada segin se describe anteriormente y
mezolada, se preparardn cuatro submuestras de 500 gramos cada una por
lo menos, segin el método ICUMSA, para los azdcares brutos, y se en-
vasardn en pequetes cerrados herméticamente e impermeables. - :

III. ABREVIATURAS EMPLEADAS EN BL APENDICE |

To.M. '« ICUMSA Methods of Sugar Analysis (1964) | ‘
Ic.R. =« ICUNMSA Report‘(Repoftiéf the Proceedings of the Session)
I.8.J7. ” = International Sugar Journal

C.I.R.Fo - = Corn Industries Research Foundation'

A.0.A.C, ' 43a Association of Official Analytical Chemists



