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Introduccion

La fraccion masica de nitrégeno en alimentos
lacteos, obtenida como resultado de una
medicién quimica, para la determinacién del
contenido de proteinas totales, constituye un
indicador de relevancia en la calidad de la
mayoria de los productos alimenticios vy
materias primas, y, en particular, de la leche en
polvo. Las proteinas-enzimas catalizan las
reacciones quimicas, y, ademas, junto con las
grasas e hidratos de carbono conforman el
conjunto de macrocomponentes que
caracterizan el valor energético de los
alimentos, por lo que su definicion es
obligatoria para todos los  productos
alimenticios.

Objetivo

El objetivo de este proyecto, realizado en el
marco del CCQM (Comité Consultivo de
Cantidad de Materia) del BIPM (Bureau
Internacional de Pesas y Medidas) fue la
realizacion de una  Comparacion Clave -
CCQM-K130 - entre Institutos Nacionales de
Metrologia, Calidad y Tecnologia de diferentes
paises del mundo, para demostrar la validez
de los procedimientos analiticos empleados en
la determinacion de la fraccion masica de
nitrégeno en glicina, como sustancia pura, en
una primera etapa.

El Laboratorio de Ensayos Fisicos y Quimicos
(LEFQ) del INTI LACTEOS Buenos Aires fue
elegido e invitado a participar en estos estudios
intercomparativos, que se concretaron con
resultados conformes en el afio 2016.

Descripcion

Por decisién de la Sesion 1.8 del Technical
Committe “Fisico Quimica”, el UNIIM - Ural
Scientific Research Institute for Metrology de
Rusia organizd la siguiente intercomparacion:
CCQM-K130 - “Key comparisons in the field of
measurements of mass fraction of nitrogen in
glycine-amino acetic acid, as the representative
of high purity substances”, es decir,
“Comparaciones clave en el campo de las
mediciones de la fraccién masica de nitrégeno
en glicina-acido aminoacético, como
representante de las sustancias de alta
pureza”.

El Ural Scientific Research Institute for
Metrology (UNIIM) actué como laboratorio
coordinador de esta comparacién, en la que
participaron ocho Institutos Nacionales de
Metrologia, Calidad y Tecnologia: INACAL
(Pert), SP (Suecia), INTI-1 (Bs As; Argentina);
LATU (Uruguay), UNIIM (Rusia), UkrCSM
(Ucrania), MSL (Nueva Zelandia), INMETRO
(Brasil).

El material de estudio para esta comparacion
clave se eligié considerando la unidad mas
simple de la estructura proteica, es decir, un
aminoacido: la glicina. Dicho compuesto no
presenta isomeria y algunas de sus
propiedades fisicas y quimicas son: punto de
fusion: 290 ° C, calor especifico de
evaporacién: 528,6 J / kg, calor especifico de
fusion: 981,1 J / kg, pKa: 2,34, Masa molar:
75,07 g / mol, densidad: 1,607 g / cm3.

Figura 1: Material de referencia en estudio: Glicina,
grado analitico, pureza 99,7 g/100g.

Al ser la fraccibn masica de nitrégeno y de
proteinas, indicadores relevantes para los
productos alimenticios y las materias primas
alimentarias, se utilizan numerosos métodos
analiticos para su cuantificacion tales como el
método titrimétrico de Kjedahl, el método de
Dumas, la espectroscopia infrarroja, la
cromatografia, entre otros. Sin embargo, el
método Kjeldahl sigue siendo el més preciso y
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fiable, por lo cual, es considerado el método de
referencia por varias organizaciones como la
Federacion Internacional de Lecheria (FIL), la
Organizacion Internacional de Normalizacion
(ISO), la AOAC Internacional, entre otras.

Cada participante eligi6 libremente la
metodologia analitica para la determinacion de
nitrégeno en glicina en la comparaciéon clave
CCQM-K130. ElI LEFQ utiliz6 el principio de
andlisis por Kjeldahl, a través de la Norma ISO
8968-1 IDF 20-1:2014. Dicho andlisis se llevé a
cabo considerando el cumplimiento de los
siguientes requisitos de trazabilidad: uso de
reactivos de concentracion certificada con su
incertidumbre y con trazabilidad a patrones
primarios, por ejemplo acido clorhidrico 0,1N
f=1; el andlisis de un material de referencia —
Infant-Adult Nutritional Formula NIST 1849a —
con sus valores de referencia de fraccion
masica certificados como control metrolégico
interno del metodo; analisis de recuperacion
con sustancias de pureza certificada como L-
triptofano, sulfato de amonio y glicina para el
control de la digestion, titulacion y del proceso
completo; analisis de blancos con sacarosa de
pureza certificada; asi como también la
trazabilidad vinculada con la calibracién de una
balanza analitica Sartorius con certificado de
calibracién y verificacion interna; y de una
bureta Brand con su tolerancia y desviacion
standard certificadas, con certificado de
verificacion interna.

Cabe destacar que en la base de datos del
BIPM no figuran CMCs para la medicién de la
fraccion masica de nitrégeno en glicina.

Resultados
Los resultados de la CCQM-K130 fueron
publicados en la KCDB (Key Comparison
Database) en diciembre 2016.
Los valores de la fracciébn masica de nitr6geno
en glicina con sus incertidumbres se observan
en la Tabla 1.

Comparacion Clave CCQM-K130

INTI-1
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Nitrogen mass fraction, % 18,606

Combined standard uncertainty, uc, 0.05
% ;

Expanded uncertainty, U(k=2), % 0,10

di, %,

(Grado de equivalencia entre el 0.05

resultado del INTI-1 y el valor de ’
referencia de la KC)

u(di), % 0.12

(Incertidumbre expandida de d; (k=2)) ’
Veredict +

Tabla 1: Fraccion masica de nitrégeno con sus
incertidumbres
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Las estimaciones de los candidatos a valor de
referencia de la key comparison (KCRV) se
obtuvieron por calculo de la media aritmética, la
media ponderada, y la mediana, por consenso
de los resultados de los ocho Institutos
Nacionales de Metrologia, Calidad vy
Tecnologia participantes (Tabla 2).

Comparacion Clave CCQM-K130
KCRV

Median Mean Weighted
Mean
Nitrogen mass 18,560 18,564 18,588
fraction, %
Combined standard
uncertainty, uc, % 0,03 0,02 0,01
Expanded uncertainty, 0.05 0,04 0,03

U(k=2), %
Tabla 2: Fraccion masica de nitrégeno de los
candidatos a KCRV con sus incertidumbres

Los resultados de las Tablas 1 y 2 se muestran
graficamente en el Gréfico 1.
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Grafico 1: Resultados de la Fraccion masica de
nitrégeno con sus incertidumbres y KCRV

Conclusiones

El Laboratorio de Ensayos Fisicos y Quimicos
(LEFQ) completé este estudio intercomparativo
con excelente performance analitica.
Actualmente, el LEFQ ha sido convocado por
el Instituto de Metrologia —UNIIM- de Rusia, en
el marco del CCQM del BIPM, para la
participacion en una nueva Key Comparison
sobre la determinacion de nitrégeno en leche
en polvo.

De esta forma, INTI LACTEOS como
Laboratorio de Referencia Nacional se orienta a
la declaracion de sus capacidades de medicién
y asume la responsabilidad de armonizar y

diseminar trazabilidad de las mediciones
analiticas, al maximo nivel metroldgico
internacional.
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