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CICC

El Centro de Investigacion y
Conftrol de la Calidad (CICC)
perteneciente al Ministerio de
Consumo realiza andlisis, pruebas
y ensayos a distintos productos,
tanto alimenticios como
industriales, que puedan ponerse
a disposicion de los consumidores.

Su objeto es verificar la calidad, la
seguridad y la veracidad de la
informacién presentada en el
efiguetado y de que dichos
productos se adecuen alas
diferentes reglamentaciones y
normas que les sean aplicables.
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Departamento de

Cromatografia Liquida

El departamento de
Cromatografia Liquida tiene A
como objetivo aportar al conjunto
del laboratorio un soporte
analitico y cientifico eficaz,
desarrollando las fécnicas de
ensayo que requieren de una
instrumentacion mads especifica.

Trabaja bajo la Norma de Calidad
internacional UNE-EN ISO/IEC
17025:2017 dentro del sistema de
garantia de calidad implantado
en el centro como politica
general.
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Origen de las muestras analizadas
en el Departamento de HPLC

2021 En el ano 2021 se

analizaron 561 muestras:

m Campanas (410)
®m Denuncias (4)

Andlisis colaborativos (18)

® Muestras de conftrol oficial (129)
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Determinaciones realizadas

en 2021
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Campanas 2021

0 El ano 2021, el laboratorio de cromatografia liquida participd en 10
campanas:

Determinacion de ECN-42 en aceite de oliva (una campana nacional y otra autonémica).
Determinaciéon de lactosa en productos sin lactosa (campana nacional).
Determinacion de azdcares en bolleria industrial (campana nacional).

Determinacién de histamina en pescado (campana nacional).

0O 0O O O O

Determinacion de ciclamato, sacarina y azicares en bebidas refrescantes (campana
autondmica).

Determinacién de aniones en agua envasada (campana autondmica).
Determinacion de azdcares en yogures (campana autondmica).

Determinacion de EDTA en conservas vegetales y salsas (campana autondmica).

O 0O O O

Determinaciéon de quinina en tonicas (campana autondmica).
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ECN 42

» La determinacion mas frecuente
del departamento es el analisis
del Numero de Carbonos
Equivalente (ECN real) en
aceite de oliva para comprobar
si ha sido adulterado con la
adicion de aceites de semillas.

» En 2021 se analizaron 188
aceites de los cuales, s6lo uno,
incumplio la legislacion
(Diferencia ECN 42 < |0,20|)

SCAETANA GEMANL
] GOBIERNG MIMISTERIC SR ECA M YR ne
DEESPANA  DE CONSUMO
‘ b RARAL
D

na 29\009-0801.

metrologia

™22




Lactosa

Es el disacdrido fipico de la leche.

Es muy utilizado en la industria alimentaria como
espesante, potenciador de sabor, que sirve para
conservar la humedad y esponjosidad y como
edulcorante por su indice glucémico bagjo.

Importancia del andlisis:

Debido a sus multiples aplicaciones se anade a todo
tipo de alimentos.

Un importante sector de la poblacidon ha
desarrollado intolerancia a la lactosa.
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Amina bidgena procedente de la descomposicion del
aminodcido histidina, causante de cefaleas, nduseas, vomitos,
hipotension, inflamacion de la piel y urticaria.

O En pescados, la presencia de histamina indica mala
conservacion (descomposicion).

O En vinos (fintos), aparece por la accidn bioldgica de las
bacterias Idcticas en mostos pobres en nitrogeno faciimente
asimilable.
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Determinacion de aniones

en agua envasada

Se analiza en aguas minerales naturales y de manantial para
comprobar que la composicion cumple con el efiguetado.

La composicion quimica de las sales en aguas minerales debe
permanecer constante.

La clasificacion de las aguas minerales (fuerte, débil, muy
débil) depende de la composicion de sales.

Esto es importante debido a que determinadas personas
necesitan tener una dieta baja en sodio o0 en sales minerales

por cuestiones sanitarias (problemas cardiacos, insuficiencia
renal, ...).
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EDTA

El EDTA se utiliza en alimentos como secuestrante de metales
para prevenir la oxidacion lipidica o bien como estabilizante
del color y sabor.

Mayonesas, salsas, verduras y legumbres en tarro de vidrio,
frutas enlatadas, moluscos en conserva y marisco
congelado.

En grandes dosis provoca vomitos, diarrea, dolores de
estdmago, problemas de coagulacion y micropérdidas de
sangre en la orina.

La infoxicacion alimentaria por EDTA es muy complicada
debido a la dosis permitida en los alimentos.
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Metodologia seguida en

el andlisis

Procedimientos normalizados de trabajo (PNTs)
Validacion de métodos

Trazabilidad de las medidas

EqQuipos

Aseguramiento de la calidad

o 0O 0 0 O

O Aseguramiento intferno de la calidad
O Aseguramiento externo de la calidad

QO Auditorias
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Procedimientos normalizados
de tfrabajo (PNTs)

Q El laboratorio de control oficial de alimentos debe seguir y tener
definida por escrito la sistematica para llevar a cabo un analisis
mediante procedimientos normalizados de trabajo (PNTS).

O PNTs pueden proceder de:
O Métodos oficiales
O Meétodos de organismos internacionales de prestigio

O Métodos internos
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Validacion de metodos

Validacién del métode Determinacién de Lactosa
Calculo de los parametros de precision

Promedio de cada condicion por niveles Desviacion estandar de cada condicion por niveles

Validacion del método Determinacion de Lactosa

Calculo de los parametros de Exactitud

Exactitud al Nivel 1 96.2% Exactitud al Nivel 2 99.4% Exactitud al Nivel 3 98.6% | Exactitud al Nivel 4

: 95.0% . 90.0% . 90.0%
Cumple ACAC de recuperacion 105.0% Cumple ACAC de recuperacion 107.0% Cumple AQAC de recuperacion 107.0% |

| O h 9 Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3 Nivel 4 d ad

Valorde  pecuitado  Drge  Dodfiud | | Valorde o ido  pmger  Daclitud | | Valorde o iade  pirre  Dectiud | Valorde g0 pinger  Eeactiud
ref. promed. ref. promed. ref. promed. ref. promed.

0.10 0.09 -1.7% 0.05 0.05 4.3% 0.01 0.01 6.2%
0.10 0.08 -5.4% 0.05 0.05 6.4% 0.01 0.01 -0.2%

LRSI TP Y

10 Condicién

-6.5% -5.4% 3.0%

de

0.10 0.10 0.3% 0.05 0.05 -8.0% 0.04 0.01 21%
0.10 0.10 0.9% 0.05 0.04 -10.8% 0.01 0.01 10.5%

0.6% -9.4% 6.3%

0.10 0.09 -8.2% 0.05 0.05 4.0% 0.01 0.01 -14.1%
0.10 003 6.4% 0.05 0.05 6.3% 0,01 0.01 6.0%

7.3% 51% 10,0%

0.10 0.0% T.4% 0.05 0.05 -6.5% 0.01 0.01 6,6%
0.10 0,10 4.3% 0.05 0.05 -6.6% 0.01 0.01 58%
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Trazabilidad de las

medidas

En cromatografia de liquidos se utilizan diferentes tipos de materiales
de referencia: patrones de calibracion para elaborar la curva de
calibrado, muestras que tengan valores de referencia establecidos,
muestras de ensayo que han sido adicionadas con un patron del
analito con certificado de andlisis.

Lactosa

r

(mg/1)

Area

P1

P2

8,578

1,03

51,752

P3

8,614

5,15

249,4682

P4
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10,3

496,8527

P5

Desvest Tr

m

RA2
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Lpi - Valor de masa convencional, segun su certificado de calibracian.
E - G i mass value, according to its ifi
g sl - Desviacion tipica / Typical deviation.
g Cecali - Cormreccion de calibracion / Calibration comection.
® u(Ci) - Incertidumbre tipica / Typical uncertainty.
U (ci) - Incertidumbre expandida / Expanded uncertainty.
Nominal {g) / Nominal ig) 0,01 0,1 1 10 100 120 140 160 180 200
L( Lpi (g) 0009995 | 0100008 | 0,999904 | 0,009996 | 100,000053 | 120,000084 | 140,000100 | 160,000073 | 180,000114 | 200,000120
0,0099 0,1001 1,0001 10,0000 100,0001 120,0002 140,0002 160,0002 180,0003 200,0001
. 10,0099 100,0000 200,0001
p | ‘ 0,009 700,001 00,0000
Indicaciones cbienidas 0,0099 100,0001 200,0001
- Obtained indications 10,0099 00,0001 200,0001
C e Ljj 0,0100 100,0000 200,0000
@ 10,0099 100,0001 200,0001
0,0100 100,0001 200,0001
10,0099 100,0001 200,0002
G | 0,0100 100,001 00,0001
Valor medio 01 (g) / Averaga (g} | _0.00903 0,10010 1,00010 10,00000_| 10000008 | 120,00020 | 140,00020 | 160,00020 | 180,00030 | 200.00009
’ﬂ'gﬂ_'\m 0,048 — 0,042 — — 0,057
( Ceali (mg) 0,07 0,00 0,11 0,00 0,03 0,11 -0,10 0,13 -0,19 0,03
p u(Ci) (mg) 0,045 0,071 0,073 0,081 0,146 0,203 0,253 0,263 0,315 0,272
U(Ci) (mg) 0,10 0,20 0.20 0.20 0,30 0,50 0,60 0,60 0,70 0,60
~
C
er Excentricidad () ] Eccontioy (@) Sequn PNT 0778 para Balanzas analiticas
MNominal:/ Neminai: 100 4 Tol .
Posicion en el plaio Sene 1 Sere 2 0O olerancia:
Pasition in the platform Serios 1 Series 2 2 5 .
<
(1) Centro / Canter 00,0000 | 100,0000 De 0,001ga<059:05mg
(2) Inferior-izquierda /Lower-loft 89,9998 99,9999 De 0,5 ga <25 g: 2,0 mg
(3) Superior-izquierda / Upper-le  100,0000 100,0000
(4) Superior-derecha / Upperig  100,0003 | 100,0002 De25ga200g:45mg
(5} Infeior-deracha / Lower-right 100,001 100,0001 - .. .
<
o Dferencia (Serie 1.2 — - Calibracién aceptada si U + {C} < Tol
5 Diference (Series 1-2) Evaluacién correcta
Maxima diferencia: 0.0003 aramos/ aramd
Maximum difference: ' g g
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Aseguramiento de la

calidad

Conjunto de acciones planificadas y sistematicas implantadas dentro del
sistema de calidad del laboratorio para cumplir con los requisitos de
calidad.

Q Interno: muestra control.

O Externo: ejercicios de intercomparacion.
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Aseguramiento interno de

la calidad

Grafico de control de Shewhart
PNT n°0785 DETERMINACION DE ACESULFAME K POR CROMATOGRAFIA DE LiQUIDOS DE ALTA EFICACIA
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Aseguramiento externo

e la calidad

.com
ntercomparativos

GSCA-1/2021-Aguas de consumo humano y continentales
Organizador: GSC Fecha dltima revisiéon: 31/03/2021
Participante: 38 - CENTRO DE INVESTIGACION ¥ CONTROL DE LA CALIDAD

Muestra Parimetro Res.1 Res. 2 Media m{‘&:‘ /2 . asignado  Sigma Obj.
MC Cloruros (mg/L) 53,41 53,56 53,49 -0,16 54,11 4,0586
MC Conductividad a 202C {S/cm) 1044 1044 1044 0,01 1043 104,32
MC Fluaruras (mg/L) 1,04 1,07 1,06 0,46 111 0,1106
MC Fosfatas (mg/L de ion fosfata) 9,6 10,5 10,1 1,45 11,8 1,176
MC Nitratos (mg/L) 42,45 42,26 0,36 0,11 22,01 3,1510
MC Nitritos (mg/L) 0,55 0,54 0,55 0,26 0,56 0,0559
MC pH (upH) 7,44 7,46 7,45 0,56 7,39 0,1000
MC Sulfatos (mg/L 504) 3300 330,5 330,3 0,14 326,9 24,518
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Conclusiones

0 Con campanas de control de mercado y evaluacion de las
denuncias de consumidores, el laboratorio contribuye al
conftrol oficial de los alimentos y productos industriales y a
proteger al consumidor frente a posibles fraudes.

O Revisando los datos obtenidos en el departamento de
cromatografia de liquidos, se aprecian en las muestras
analizadas, muy pocos incumplimientos.

O Portanto, se observa un elevado cumplimiento de la
legislacion en materia alimentaria y de protecciéon al
consumidor.
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Gracias por su atencion
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