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RESUMEN:

El interés por el desarrollo de materiales de referencia certificados (MRC) de soluciones acuosas de sacarosa surge,
por un lado, para dar cumplimiento a los requisitos de trazabilidad de los verificadores y reparadores de los
instrumentos destinados a medir el contenido en azlcar del mosto de uva, de los mostos concentrados y mostos
concentrados rectificados, de ahora en adelante, refractémetros, tal y como se establece en el anexo XVI de la
Orden ICT/155/2020, de 7 de febrero, por la que se regula el control metrolégico del Estado de determinados
instrumentos de medida M, y por otro lado, por la necesidad del sector alimentario de disponer de materiales de
referencia trazables.

El desarrollo del proyecto interno SACAREF y en general, de los MRC, es uno de los objetivos prioritarios del Area
de Quimica y Salud del Centro Espafiol de Metrologia (CEM) y le permitird crear nuevas oportunidades comerciales
cubriendo las necesidades existentes en Espafia en las actividades de Control Metrolégico del Estado de los
refractometros y dando trazabilidad en la industria alimentaria.

1. INTRODUCCION

El CEM es la institucion responsable de la organizacién metrol6gica en Espafia y, como tal,
entre sus funciones establecidas en el Estatuto aprobado por Real Decreto 1342/2007, de 11
de octubre, y modificado por Real Decreto 240/2019, de 5 de abril, se encuentran la ejecucion
de proyectos de investigacion y desarrollo para la realizacién de nuevos patrones nacionales y
materiales de referencia, y la difusion y transferencia de tecnologia. EI CEM participa en
convocatorias de proyectos europeos (EMRP, EMPIR, EMP), nacionales e internos,
permitiendo el desarrollo propio de nuevos patrones e instalaciones y acompafiando a la
industria en sus desarrollos y proyectos.

El Comité Consultivo para la Cantidad de Sustancia — Metrologia en Quimica y Biologia
(CCQM) del Comité Internacional de Pesas y Medidas (CIPM), lidera las actividades para
desarrollar un sistema para la equivalencia internacional de las medidas de compuestos
guimicos y biologicos. El grupo de trabajo de planificacion estratégica del CCQM-SPWG, ha
fijado las lineas estratégicas para la metrologia quimica para el periodo 2021-2030.

Dentro del plan estratégico 2021-2023 del CEM, el desarrollo de la metrologia quimica es una
de las lineas basicas a seguir con el objetivo principal de convertir al CEM en la Referencia
Nacional en el desarrollo de patrones de medida y materiales de referencia, de aplicaciones
técnicas, métodos de medicion y en el desarrollo de la regulacion metrologica, ayudando a
Espafa a ser mas competitiva y sostenible a través del conocimiento y la innovacion.

Por otra parte, el Control Metroloégico del Estado regula los refractometros destinados a
determinar el contenido de azlcares del mosto de uva, de los mostos concentrados y de los
mostos concentrados rectificados. Estos equipos son utilizados en bodegas y cooperativas
para la determinacion de azucar en el mosto de uva durante la vendimia, ya que la retribucién
al agricultor depende de la cantidad de azucares que contiene.
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El nimero de bodegas inscritas oficialmente en Espafia alcanzd la cifra de 4156 en la campafia
2017-2018.
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Fig. 1: Distribucién de las bodegas en Espafia en el afio 2018.

Por lo tanto, es fundamental garantizar que los refractometros utilizados en estas bodegas para
la determinacién del contenido de azucar en los mostos de uva, cumplan con los requisitos
establecidos en el anexo XVI de la Orden ICT/155/2020, de 7 de febrero 1, siendo el objetivo
en este campo, poder dar trazabilidad a los verificadores y reparadores que utilizan soluciones
de sacarosa en las actividades de Control Metroldgico del Estado de dichos refractémetros.

En el campo de la seguridad alimentaria y nutricion, la Organizaciéon Mundial de la Salud (OMS)
recomienda reducir la ingesta de azlcares libres con el fin de reducir el riesgo de
enfermedades no transmisibles en adultos y nifios, el control de la caries dental, el aumento del
peso hasta niveles no saludables, la diabetes de tipo 2, etc. Estas recomendaciones se utilizan
para establecer politicas fiscales e intervenciones en el ambito de la salud publica basadas en
evaluaciones de los niveles de ingesta de azlcares en comparacion con unos valores de
referencia, siendo necesario establecer una regulacion enfocada a controlar la cantidad de los
mismos en los alimentos procesados, asi como la identificacion del tipo de azlcares presentes
en estos alimentos, lo que permitira establecer estrategias para la reduccién del consumo de
azucares tales como el aumento en los impuestos de aquellos alimentos que no cumplan lo
reglamentado.

Por todo ello, el sector alimentario necesita disponer de materiales de referencia trazables para
garantizar la trazabilidad de los resultados de medicién de los azlcares en distintos sectores de
la industria.

Para dar cumplimiento a todo esto, el CEM ha impulsado un proyecto interno de |+D+i
denominado Materiales de Referencia Certificados de sacarosa en agua: SACAREF siguiendo
la misma linea del proyecto EMPIR Certified forensic alcohol reference materials 16RPT02:
ALCOREF al tener ambos metodologias similares y en el cual el CEM participé liderando un
paquete de trabajo.

El proyecto SACAREF es importante para mantener la metrologia en un nivel puntero en el
desarrollo de materiales de referencia certificados y para ofrecer un servicio, cada vez de mejor
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calidad, que haga que la industria nacional pueda competir de una manera eficiente en un
mercado global y cada vez mas exigente.

El objetivo principal del proyecto es el desarrollo de la metodologia necesaria para la
elaboracion, caracterizacion y certificaciébn de soluciones de sacarosa en agua, identificando
los usuarios finales para cubrir sus necesidades tanto en rango como en incertidumbres;
estableciendo y validando los procedimientos de preparacién gravimétrica; desarrollando las
técnicas de certificacion y elaborando una estrategia especifica para el desarrollo a largo plazo
de la produccion y comercializacion de estos MRC de sacarosa en agua. EI CEM colaborara
con todas las partes interesadas con el objetivo de mantener este servicio y seguir cubriendo
sus necesidades a lo largo del tiempo.

Este proyecto permitira al CEM la produccién de MRC de sacarosa en agua que estén a un alto
nivel metroldgico, cumpliendo los requisitos establecidos en las Guias 1ISO 30 @, 31 B, 33 My
35 Bl relativas a los materiales de referencia y en la Norma UNE-EN I1SO 17034 €l relativa a los
requisitos de los productores de materiales de referencia, incluyendo el estudio y evaluacion de
la homogeneidad, estabilidad en el transporte, estabilidad en el almacenamiento, asi como
establecer el valor trazable al Sistema Internacional de Unidades (Sl) con su incertidumbre
asociada.

2. DESCRIPCION Y DESARRROLLO DEL PROYECTO SACAREF
2.1 Definiciones

Entendemos como material de referencia (MR) aquel material suficientemente homogéneo y
estable con respecto a propiedades especificadas, establecido como apto para su uso previsto
en una medicién o en un examen de propiedades cualitativas y como material de referencia
certificado (MRC) aquel material de referencia acompafiado por la documentacion emitida por
un organismo autorizado, que proporciona uno o varios valores de propiedades especificadas,
con incertidumbres y trazabilidades asociadas, empleando procedimientos validos [,

2.2 Descripcién del proyecto

Este proyecto pretende establecer el procedimiento necesario para la preparacion,
caracterizacién y certificacion de soluciones de sacarosa en agua que satisfaga tanto las
necesidades de los verificadores y reparadores de los instrumentos destinados a medir el
contenido en azucar del mosto de uva, de los mostos concentrados y de los mostos
concentrados rectificados como las necesidades derivadas de la industria alimentaria para la
calibracion de instrumentos de medida de la cantidad de sacarosa presente en determinados
alimentos.

El desarrollo de estos MRC permitir4 asegurar la trazabilidad de las medidas de sacarosa tanto
en el ambito del control metrolégico del Estado como en la industria alimentaria, permitiendo la
calibracion de refractometros de referencia.

2.3. Desarrollo del proyecto

Las actividades que se van a seguir para el desarrollo del proyecto SACAREF se definen de
manera general a continuacion:
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2.3.1 Recopilacion y estudio de la informacion

En primer lugar se recopilara toda la informacion que sea de utilidad para el desarrollo de este
proyecto mediante el estudio de las las Guias I1SO 30 @, 31 B, 33 ¥y 35 Bl asi como de la
Norma UNE-EN ISO 17034 6, Ademas se estudiaran los métodos para el andlisis de azlcares
publicados por la Comisiéon Internacional para Métodos Uniformes de Analisis de Azlcar,
ICUMSA Bl asi como las recomendaciones de la Organizacion Internacional de Metrologia
Legal (OIML) en el uso de refractémetros ©! y polarimetros y los métodos publicados por la
Organizacion Internacional de la Viia y el Vino, OIV 19,

Por otro lado, se realizara un estudio de la legislacion vigente, tanto nacional como de la Union
Europea 112 en cuanto a la utilizacién de azlcares en el campo de la seguridad alimentaria y
nutricién, recopilandose toda la informacién sobre posibles estabilizantes para soluciones de
sacarosa en agua.

2.3.2 Establecimiento de los requisitos previos para la produccion de materiales de
referencia de soluciones de sacarosa en agua

En esta actividad se identificaran las concentraciones y los volimenes que necesitan los
usuarios finales, asi como el principio de preparacién de estos materiales y la evaluacion de la
pureza.

Para ello se contactara con los diferentes usuarios finales de estos materiales de referencia
con el objetivo de definir los volimenes, concentraciones e incertidumbres maximas requeridas
por ellos.

La preparacion de las soluciones de sacarosa en agua se realizara siguiendo dos metodologias
diferentes, dependiendo del volumen final que necesite el usuario:

a) Preparacién gravimétrica de un gran lote seguido del embotellado de la solucion en unidades
mas pequefias;

b) Preparacién gravimétrica en el volumen final establecido.

En ambos métodos la certificacion de la concentraciébn de sacarosa se realizara para cada
botella individual.

Se definira también el procedimiento de limpieza y secado tanto de las botellas como del resto
de material utilizado durante todo el proceso de preparacion de las soluciones de sacarosa en
agua.

2.3.3 Desarrollo de las capacidades de produccion de soluciones de sacarosa en agua

El objetivo de esta actividad es establecer los procedimientos de preparacion gravimétrica
reproducible de soluciones de sacarosa en agua.

También se estableceran y desarrollardn los métodos de estabilizacion y conservacion de las
soluciones de sacarosa en agua con la finalidad de evitar, por una parte la inversioén de la
sacarosa debido a su actividad éptica y por otra, la aparicion de posibles hongos debido a la
manipulaciéon de las soluciones, implementando procedimientos metrolégicamente sélidos de
pesaje, mezclado, adicién de conservantes y estabilizantes y embotellado.

2.3.4 Métodos analiticos para la cuantificacion de las soluciones de sacarosa en agua

Se procedera a la validacion de los métodos analiticos necesarios para la cuantificacién exacta
de sacarosa en agua cubriendo los rangos establecidos e implementando los procedimientos
operativos de los métodos validados.
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2.3.5 Evaluacién de la homogeneidad y estabilidad

Se elaborara el procedimiento de estudio de la homogeneidad y estabilidad de las soluciones
de sacarosa en agua.

La metodologia a seguir consistira en la preparaciéon de un namero suficiente de botellas, tanto
translicidas como opacas, para la realizacion de los estudios de homogeneidad y estabilidad,
obteniendo informacion sobre las mejores condiciones para el almacenamiento de las mismas
tanto a corto como a largo plazo.

Para los ensayos de homogeneidad, se realizaran diversas mediciones del contenido en azlcar
dentro de la misma unidad como mediciones entre diferentes unidades de la misma
concentracion, con el fin de demostrar tanto la homogeneidad dentro de una misma unidad
como la equivalencia entre botellas, independientemente del procedimiento de preparacién que
se haya utilizado, segun lo requerido en la Norma UNE-EN I1SO 17034 6y la Guia ISO 35 P,

Los ensayos de estabilidad a corto plazo (en el transporte) consistiran en la realizacion de
mediciones del contenido de azucar y del pH de la solucién preparada en periodos cortos de
tiempo desde la fecha de elaboracion de la misma, con el objetivo de conocer las condiciones
idoneas de transporte para los MRC de soluciones de sacarosa en agua.

Los ensayos de estabilidad a largo plazo (en el almacenamiento) consistirdn en la realizacién
de mediciones del contenido en azucar y del pH de la solucion preparada en periodos de
tiempo mas largos desde la fecha de elaboracién de la solucion, con el objetivo de conocer el
efecto del tiempo sobre el material de referencia preparado en condiciones de almacenamiento
a temperatura ambiente, en condiciones de frio y en condiciones de calor. Este estudio
permitira establecer la vida Gtil de MRC de soluciones de sacarosa en agua, para garantizar
gue los valores certificados sean validos dentro de la incertidumbre establecida. Se estimaran
las componentes que contribuyen a la incertidumbre para la homogeneidad y estabilidad de
acuerdo a la GUM &3],

2.3.6 Definicion del procedimiento operativo para la certificaciéon de los materiales de
referencia de sacarosa en agua

El objetivo de esta tarea es definir y redactar el procedimiento para la cuantificacién de
sacarosa en agua para los materiales de referencia, asi como, desarrollar los certificados que
se van a emitir junto con estos MRC de soluciones de sacarosa en agua.

Se elaborard el modelo de certificado para los materiales de referencia de soluciones de
sacarosa en agua, que incluya tanto el valor certificado, como su incertidumbre asociada, las
instrucciones de uso, las condiciones de almacenamiento y toda la informaciéon requerida de
acuerdo a la Norma UNE-EN ISO 17034 1,

También se desarrollaran los procedimientos adecuados de embalaje, etiquetado y distribucion
de los MRC de soluciones acuosas de sacarosa.

Los procedimientos técnicos para la preparacion de MRC de soluciones de sacarosa en agua
se integraran en el sistema de calidad del CEM.

2.3.7 Diseminacién

Es objetivo del CEM garantizar la difusién del conocimiento generado dentro del proyecto,
difundiendo los resultados obtenidos y la metodologia desarrollada a la comunidad
investigadora y a la industria, mediante la realizacion de presentaciones en congresos,
jornadas divulgativas, etc.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

La experiencia a lo largo de los afios en la preparacion de soluciones acuosas de sacarosa
almacenadas en botellas translicidas a temperatura ambiente de 20 °C para dar cumplimiento
al Control Metroldgico del Estado de los refractdémetros, nos lleva a unos resultados de no
homogeneidad de las soluciones debido a la aparicion en las mismas de una especie de “velo”
de color marrén el cual es objeto de estudio en este proyecto, entre otras cuestiones.

Actualmente se estan llevando a cabo los estudios de homogeneidad y estabilidad a corto y
largo plazo, en botellas translicidas y opacas, en condiciones de temperatura diferentes
(temperatura ambiente (20 °C), en frio (5 °C) y en calor (40 °C)), y los estudios de estabilidad y
homogeneidad de soluciones preparadas con diferentes estabilizantes en botellas translicidas
y opacas conservadas a temperatura ambiente de 20 °C.

4. CONCLUSIONES

Este proyecto permitira a Espafia posicionarse a la vanguardia de la metrologia quimica y
participar en proyectos internacionales de investigacion y desarrollo en este campo. Este
hecho, por un lado, le dard al Area de Quimica y Salud del CEM una gran visibilidad
internacional y por otro permitird acceder al desarrollo de otros MRC necesarios en la
actualidad.

El aumento en las capacidades de elaboracion de MRC que se obtendran con este proyecto
permitira tanto a los organismos de verificacion y reparadores de los refractémetros, como a las
industrias espafolas, mejorar sus exactitudes y disminuir sus incertidumbres de medida
mediante la adquisiciébn en Espafia de estos MRC, actualmente no disponibles o que deben
adquirirse de otros Institutos Nacionales de Metrologia. Ademas, se ampliaria la infraestructura
para el desarrollo de MRC que necesitan trazabilidad al SI al méas alto nivel permitiendo obtener
nuevos MRC y generando un gran impacto econémico.

Respecto al impacto medioambiental, el proyecto no tiene incidencia negativa alguna en el
medio ambiente, ya que no genera ningun tipo de residuos contaminantes. El Centro Espafiol
de Metrologia, consciente de su importancia en la sociedad actual, esta comprometido con una
politica de respeto al medio ambiente y prevencién de la contaminacion, siguiendo para ello la
Norma UNE-EN I1SO 1400114,

Por su parte, el CEM adquirirA una gran experiencia en el campo de la certificacién de
materiales de referencia que le permitird una transmision del conocimiento adquirido a sectores
nacionales relacionados con la alimentacion y nutricion y ayudando asi a la industria nacional.
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