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INTRODUCCION
1. El Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras celebr$ su octa-

vo periodo de sesiones del 3 al 7 de septiembre de 1973 en Budapest, por amable invita-
cién del Gobierno de Hungria. Presidié la reunibn el Sr. A. Miklovicz, Presidente del
comité HGngaro del Codex. E1 Dr. K. XKarcsai, Secretario General del Comité Nacional
Hfingaro de la FAO, declarb abierta la reunién y dio la bienvenida a los participantes,
insistiendo en la importancia de llegar a un acuerdo sobre métodos apropiados de
anilisis y toma de muestras como parte de la normalizacién internacional de los alimen-
tos. Asistieron a la reunibn delegados de 20 paises y 9 organizaciones internacionales.
La lista de participantes, incluidos los funcionarios de la FAO, puede verse en el
Apéndice 1 del presente informe.

APROBACION DEL PROGRAMA

2. E1l Comité aprobd el programa modificando ligeramente el orden de los temas, en
la forma siguiente:

i. Se aplaz6 el tema 4 en espera de que llegara la Secretaria de la FAO}

ji. Se aplazaron los temas 5, 6 y 8 hasta que se hubieran examinado los planes
de muestreo estadistico para la determinacién del contenido neto.

iii. El1 tema 10 se examiné inmediatamente después del tema 3.

-NOMBRAMIENTO DE LOS RELATORES

3. El Dr. W. Horwitz, de la delegacién de los Estados Unidos, y el Sr. G. Janssens
de la delegacién de Francia accedieron a actuar como relatores y fueron designados
como tales por el Comité.

FUNCIONES DEL COMITE Y PROCEDIMIENTO PARA PRESENTAR METODOS DE ANALISIS AL EXAMEN DEL
COMITE DEL CODEX SOBRE METODOS DE ANALISIS Y TOMA DE MUESTRAS

4, E1l Comité examind un documento de trabajo (CX/MAS 73/6) en el que Dinamarca y

los Estados Unidos presentaban propuestas sobre algunas cuestiones de procedimiento.

La delegacién de Dinamarca pedia al Comité que se ocupara ante todo de los métodos
generales, dejando 1los métodos especificos para determinados productos a los comités

de productos, para evitar retrasos en la aprobacién de los métodos y tal vez incluso

de las normas del Codex. Varias delegaciones no se mostraron favorables a esta pro-
puesta. Por tanto, el Comité cred un grupo especial de trabajo, compuesto por repre-
sentantes de Australia, Dinamarca y los Estados Unidos, para examinar este asunto,
d4ndole instrucciones de que evitara introducir cambios radicales en las funciones del
Comité y en los Principios Generales para la Elaboracién de Métodos de An&lisis del
Codex. *

5. La delegacién de los Estados Unidos propuso que se preparara un programa admi-
nistrativo que permitiera presentar, examinar y aprobar regularmente métodos de

anilisis y toma de muestras. Se pidié al Grupo Especial de Trabajo que exaninara
también esta cuestién. E1 informe del Grupo Especial puede verse en el Apéndice II de
este informe. ' . :

6. Al examinar el informe del Grupo Especial de Trabajo, se plantearon las siguientes
cuestiones:
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a. Tal vez la mera revisién de métodos ya adoptados incluidos en normas de pro-
ductos del Codex o incluso su sustitucién por otros métodos no constituya
una enmienda de las normas del Codex en cuestibn. Quiz&s la Comisibn desee
examinar a su debido tiempo esta cuestién.

b. En opinién de varios delegados, 1los ensayos en colaboracién realizados en
diversos paises deben preferirse a 1los ensayos en colaboracién realizados en
un solo pais, ya que asi se tienen en cuenta las diferencias de reactivos,
soluciones patrén, equipo, etc. utilizados.

c. El1l Comité tomd nota de que el Grupo Especial de Trabajo no habia examinado
la cuestion de la toma de muestras.

7. El Comité se mostré de acuerdo con las conclusiones contenidas en el informe del
Grupo Especial de Trabajo, pero decidid que no era necesario imponer como requisito
absoluto que los ensayos en colaboracibén se hicieran a nivel internacional, aunque seria
preferible. E1 Comité aprobd el informe del Grupo de Trabajo con la fGinica enmienda de
considerar conveniente pero no necesario que los ensayos en colaboracién se realizaran
internacionalmente. La delegacién de Dinamarca senald que aceptaba como razonable el
informe del Grupo Especial de Trabajo, pero indicbd que tal vez el gobierno de Dinamarca
no estuviera de acuerdo con las conclusiones del Grupo relativas a las funciones actua-
les del Comité del Codex sobre Métodos de Anllisis y Toma de Muestras. El1 Comité testi-
monié su agradecimiento a los miembros del Grupo Especial de Trabajo.

PLANES DE MUESTREQ ESTADISTICO PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO NETO

8. E1 Comité tuvo ocasién de examinar los documentos CX/MAS 73/13 y 73/14 y referen-
cias a.los documentos CX/FL 72/8 y 73/12, a propbésito de la cuestién de la interpreta-
cibén estadistica del término "contenido neto" en relacién con la inspeccién de un lote.
Se informé al Comité de la decisibén del Comité del Codex sobre Etiquetado de los Alimen-—
tos, segin la cual, al interpretar la declaracién del contenido neto en la etiqueta
debia tomarse como criterio el contenido medio, basado en el examen de una muestra ade-
cuada, a condicién de que en ningfn envase hubiera una merma irrazonable (véase parr.52
ALINORM 72/22 y pérr. 75 ALINORM 74/22).

9. Dado que el Comité tenfa a su disposicibdn diversos planes de toma de muestras, que
diferfan en el nfimero de unidades examinadas por lote y en sencillez, destructividad y nt-
mero de clasificaciones de productos, el Comité decidid crear un Grupo Especial de Trabajo,
compuesto por las delegaciones de Australia, Canad4, Francia, Hungria, Paises Bajos, Suiza,
Reino Unido y Estados Unidos. Se pidié al Grupo Especial que preparara directrices para un
plan de muestras, bas&ndose para ello en toda la documentacibén disponible sobre la determi-
nacidén del contenido neto de diversos tipos de alimentos. E1 informe del Grupo Especial

de Trabajo se incluye en el Apéndice III de este informe.

10. El Comité escuché un informe verbal del presidente del Grupo Especial de Trabajo,
Ssr. G.E. Anderson, quien sehald que el Grupo habia llegado a un acuerdo sobre algunas
hipbtesis estadisticas, requisitos y definiciones que habian de adoptarse para deter-
minar el cumplimiento o incumplimiento de una declaracién del contenido neto, pero que
no habfa podido ilegar a un acuerdo sobre algunas cuestiones importantes, mencionadas
en detalle en el informe del Grupo Especial de Trabajo, que requerian decisiones de ca-
récter normativo. Estas cuestiones habrian de examinarse a la luz de las observaciones
de los gobiernos y otros organismos interesados, ya que entranaban consideraciones
administrativas. E1 presidente del Grupo Especial de Trabajo opind, ademls, que los
documentos que contenfan diversos articulos sobre los problemas del muestreo ?CX/MAS
73/13 y 73/14) debian distribuirse, con algunas enmiendas, a las partes interesadas.
Adem&s, era esencial que el Grupo Especial prosiguiera sus trabajos después de esta
reunién, de manera que pudiera preparar curvas caracteristicas de funcionamiento basén-~
dose en las cuales fuera posible verificar mi&s facilmente la diferencia entre los dos

~ métodos estadisticos basicos contenidos en el informe del Grupo Especial de Trabajo.

- La Secretaria opiné que seria conveniente preparar un cuestionario solicitando infor-
macién apropiada de los gobiernos a propésito del informe del grupo especial de trabajo.
A este respecto se opiné que el cuestionario debia prepararse de tal manera que ofre-
ciera a qulenes respondieran la posibilidad de facilitar informacién adecuada, por 1lo
que no debia limitarse a pedir respuestas afirmativas o negativas.

11. Se seﬁalb que los sistemas estadisticos examinados por el Grupo Especial de Tra-
bajo se aplicaban igualmente a algunos productos no alimentarios, pero que el examen de
esos productos no caia dentro del &mbito de trabajo de la Comisién. De todas formas,
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se acordd que en el cuestionario debian sefialarse las implicaciones que tendrian para
productos no alimentarios las decisiones relativas a alimentos, ya que en muchos paises
ambos estaban regulados por la misma legislacién y los mismos procedimientos administra-
tivos.

12." E1 Comité agradecié su trabajo a los miembros del Grupo Especial y acordé que:
a. se adjuntari a su informe el del Grupo Especial de Trabajo;

b. el presidente del Grupo Especial de Trabajo, en colaboracién con la Secreta-
ria y con los dem&s miembros del Grupo Especial de Trabajo, preparara un
cuestionario para enviarlo a los gobiernos; ’

c. se distribuyeran a los gobiernos los documentos CX/MAS 73/13 y 73/14, con las
enmiendas y modificaciones apropiadas;

d. se pidiera a los gobiernos que comunicaran sus observaciones sobre los 11
puntos de acuerdo del informe del Grupo Especial de Trabajo (véase Apéndice
III), relativos a métodos estadisticos, hipbétesis, requisitos y definiciones;

" e. se solicitara informacién y observaciones sobre las cuestiones no resueltas
contenidas en el informe del Grupo Especial de Trabajo (véase Apéndice III);

f. el Grupo Especial de Trabajo, del que actuaria como relator el Sr. G.E.
Anderson, prosiguiera su trabajo por correspondencia o por otros medios apro-
piados que no hicieran necesaria la celebraciédn de reuniones no previstas del
Codex hasta el préximo periodo de sesiones;

g. se pidiera a los comités de productos del Codex que hicieran sus observacio-
nes sobre el informe del Grupo Especial de Trabajo relativo a planes de toma
de muestras para la determinaciédn del contenido neto, al ocuparse de los in-
formes del Comité del Codex sobre Aditivos Alimentarios (ALINORM 72/22 y
ALINORM 74/22); .

h. las delegaciones del Canad4, Suiza y los Estados Unidos preparan curvas ca-
racteristicas comparativas de funcionamiento; y

i. el Grupo Especial de Trabajo examinara la informacién recibida de los go-
biernos, los Comités del Codex y otras fuentes y preparara un documento de
trabajo para el pr6ximo periodo de sesiones del Comité.

PRINCIPIOS GENERALES PARA LA ELABORACION DE METODOS DE ANALISIS DEL CODEX

13. E1l Comité tuvo ocasién de examinar el documento CX/MAS 73/3, con una propuesta
del Reino Unido sobre los Principios Generales que han de servir de base para que el
Comité seleccione 10s procedimientos de toma de muestras. El1 Comité observd que,
aunque la propuesta del Reino Unido se habia distribuido, solicitando observaciones,
antes del periodo de sesiones, no se habia recibido ninguna observaciémn. Vvarias dele-
gaciones opinaron que tal vez no hubiera llegado el momento de examinar la cuestién de
los Principios Generales para la elaboracié/n de métodos de toma de muestras del Codex
y que este asunto debia abordarse en un perfiodo posterior de sesiones. La delegaciébn
de Australia insistié una vez mis en que los métodos técnicos de toma de muestras y los
planes de muestreo estadistico propuestos por los comités de productos del Codex debian
someterse al Comité para su examen y aprobacién (véase p&rrafo 13 (c), Directrices para
los Comités del Codex, Comisién del Codex Alimentarius, Manual de Procedimiento, Ter-
cera edicién).

14. La Secretaria opiné que probablemente el concepto mismo de métodos de toma de
muestras del Codex habria de ser examinado de nuevo en fecha futura. El Comité pidié
a la Secretaria que, en colaboracidén con la Delegacién del Reino Unido, preparara un
documento en el que se reunieran todas las decisiones precedentes y los textos aproba-
dos relativos a definicién, principios generales, aceptacién, etc., de métodos de ani-
lisis y toma de muestras del Codex. E1 Comité expresd su aprecio por el trabajo reali-
zado por la Delegacién del Reino Unido, pero decidié esperar a disponer de las conclu-
siones del Grupo de Trabajo Especial sobre toma de muestras para la determinacién del
contenido neto revisadas a la luz de las respuestas de los gobiernos, y pidié a la de-
legacién del Reino Unido que continuara actuando como relatora en la cuestion de los
pPrincipios generales de toma de muestras. ' .



'ESQUEMA Y GUIA UNIFORMES FARA LA PREPARACION DE METODOS UNIFORMES DE TOMA DE MUESTRAS

15. El Comité examiné el documento de trabajo de la ISO, ISO/TC 34/WG.1 (Secretaria- ~
20) 40 E "Esquema y gufa uniformes para la preparacién de un método uniforme de toma de ),
muestras de un lote", y se le informé de que afin no habia sido ultimado por el Comité

Técnico 34 de la IS0, que estaba en espera de recibir observaciones de los miembros del

Codex.

16, Durante el debate, la delegacién de Australia sefialé al Comité que el esquema y
guia uniformes de la ISO hacian referencia al uso de las definiciones de los términos _
que se daban en el "Proyecto de vocabulario de términos 'y definiciones sobre toma de
muestras" (ISO/TC 34/WG1 (Secretaria-13) 26 bis E) preparado por el Comité& Técnico 34
de la ISO. En opinién de la delegacibn de Australia, las definiciones del Comité
Tecnico 69 de la ISO eran m&s adecuadas. El1 Comité tomd nota de que en la ISO existian
tres Comités Técnicos que se ocupaban de definiciones y términos en materia de toma de
muestras y de que la Organizacién Europea de Control de Calidad habia publicado un glo-
sario de los términos utilizados en control de calidad.

17. El Comité decidié que, antes de tomar ninguna medida sobre la adopcién del esquema
y guia uniformes de la ISO, la ISO misma deberia pensar en terminar su documento. Entre
tanto, el proyecto de esquema y gufia uniformes servirfa a los fines del Comité. Se
pidié igualmente a la ISO que examinara el asunto de la definicién de los términos so-
bre toma de muestras, para coordinar los esfuerzos en este campo. Se acordé igualmente
poner en conocimiento del Comité y del Comité Técnico 34 de la ISO las observaciones
recibidas de Polonia y de otros paises a propbsito de los documentos de la ISO.

PROYECTO PROVISIONAL DE CODIGO DE TOMA DE MUESTRAS PARA FORMULA PARA NIfOS DE PECHO

18.  El Comité tuvo ocasién de examinar un documento preparado por la Secretaria de la FAO

en el que se inclula el proyecto provisional de Cédigo (CX/MAS 73/4). Al presentar este do-
cumento, la Secretaria explicé que su objeto era servir de ejemplo para preparar un proce-
dimiento de muestras adecuado para alimentos para ninos de pecho y nitos de corta

edad. El proyecto actual no debe considerarse m&s que como un intento de mostrar el

tipo de informacién que habria de incluirse en un procedimiento de toma de muestras del

Codex preparado sobre la base del esquema y gufa uniformes de la ISO. La Secretaria

senalé ademé&s que, por esa.razbén, el documento tenfia que contener necesariamente no

s6lo planes estadisticos de muestreo y criterios de aceptacién, sino también procedi- N
mientos fisicos para la obtencién de muestras. NS

19. La Secretaria opiné que tal vez el Comité del Codex Sobre Alimentos para Regimenes
Especiales no fuera el organismo m&s adecuado para examinar los procedimientos fisicos
para la obtencién de muestras y que el Camité del Codex sobre Métodos de Anglisis y Toma
de Muestras debia seguir elaborando procedimientos técnicos para la obtencién de muestras
para preparar un documento de car&cter general.

20. Varias delegaciones senalaron que algunos detalles del proyecto provisional pre-
parado por la Secretaria no eran convenientes; por ejemplo, los criterios de acepta-
cién para una norma con un Gnico limite, mé&ximo o minimo, no eran necesariamente igua-
les que para las normas con limites m&ximo y minimo. Se sefialé adem&s que tal vez el
empleo de planes que implicaban un riesgo importante para los consumidores, como los
propuestos por la Secretaria, no fuera adecuado para un producto como la férmula para
lactantes u otros productos en los que estaban implicados aspectos de salud pfiblica.

Se senald también que el procedimiento de toma de muestras no se aplicaria probablemen-
te ni en el momento de la produccién ni en el de la venta al por menor.

21. El Comité acordé conservar el documento mencionado para referencia en el futuro

y autorizé a la Secretaria a tomar las medidas necesarias para conocer el parecer del
Comité del Codex sobre Alimentos para Regimenes Especiales a propésito de la necesidad
de preparar un procedimiento de toma de muestras para la férmula para nihos de pecho y
a indicar los detalles que son necesarios para preparar un plan adecuado de toma de
muestras. Entre estos detalles figurard, por ejemplo, el grado de confianza con que
debe realizarse un plan de toma de muestras, las tolerancias de los limites establecidos
para las sustancias nutritivas previstas en la norma, y dem&s informacién pertinente de
este tipo. La delegacién de la Repfiblica Federal de Alemania se ofrecié a explorar la
posibilidad de que su pais prepare un documento para el préximo periodo de sesiones del
Comité del Codex sobre Alimentos para Regimenes Especiales,




PRIORIDADES DE TRABAJO EN MATERIA DE TOMA DE MUESTRAS

22. El1 Comité convino en que se concediera prioridad primordial a la preparacién de
planes de toma de muestras para la determinacién_del contenido neto y que los procedi-
mientos de toma de muestras para férmula para ninos de pecho podrian examinarse en un
préximo periodo de sesiones, en espera de conocer el parecer del correspondiente comité
de productos (véase p&rrafo 21). Pidié a la Secretaria que solicitara de los comités
de productos del Codex sugerencias sobre las prioridades de trabajo para el futuro en
materia de toma de muestras y gque preparara un documento sobre este tema para el prdxi-
mo periodo de sesiones. También el examen de los Principios Generales para la Blabo-
racibén de Métodos de Toma de Muestras del Codex (véanse p&rrafos 13 v 14) se considerd
un tema conveniente para reuniones futuras.

ASUNTOS DIMANANTES DE LOS INFORMES DE LOS COMITES DEL CODEX

23. La Secretaria informé al Comité de que el Comité del Codex sobre Residuos de
Plaguicidas, en su sexto periodo de sesiones, habia decidido seguir trabajando sobre

el problema de la toma de muestras para velar por la aplicacién de las tolerancias para
residuos de plaguicidas, sin esperar 1los resultados del trabajo del Comité del Codex
sobre Métodos de An&lisis y Toma de Muestras. En opinién del Comité sobre Residuos de
Plaguicidas, las tolerancias para residuos de plaguicidas representaban un sector espe-
cifico y especializado que requeria procedimientos especiales de toma de muestras
(véase p&rrafo 16 de ALINORM 72/24A). E1l Comité tomé nota de que los procedimientos de
toma de muestras preparados por el Comité del Codex sobre Residuos de Plaguicidas se
remitirian con toda probabilidad a este Comité para su examen. Se informd igualmente al
Comité de que los asuntos dimanantes del Comité del Codex sobre Etiquetado de los Ali-
mentos y del Comité Ejecutivo habian sido ya examinados al tratar de otros temas del
programa.

APROBACION DE METODOS DE ANALISIS

Norma para f6rmula para ninos de pecho y Normas para alimentos para ninos de pecho y
ninos de corta edad

24. Humedad (pérdida por desecacibdn) - La delegacibn de los Paises Bajos sefald que
el tiempo de desecacidn, a la temperatura especificada en el método de la AOAC,. era
demasiado largo para los alimentos &cidos para nifios de pecho y que era de esperar que
se encontraran dificultades anflogas con 1los productos que tuvieran afiadida lactosa
cristalina. E1l Comité decidié mantener la aprobacién temporal del método de la AOAC
(AOAC XI, 7.003), en espera de los resultados de los ensayos en colaboracién.

25. Cenizas ~ La delegacién de los Paises Bajos sefnald al Comité el método de& Infant
Formula Council de los Estados Unidos y sefialé que la incineracién a m&s de 550°C deter-
minaba valores menores de ceniza. La delegacién de los Estados Unidos senald que los
métodos del Infant Formula Council eran casi todos ellos métodos de la AOAC, pero que
algunos de los métodos variaban ligeramente respecto a los métodos correspondientes de
la ACAC y que tocaba al Infant Formula Council justificar dichas variaciones. Aunque
el método de la AOAC para la determinacibn de las cenizas se referia a piensos, se tra-
taba solamente de una cuestiédn de presentacibén y el método de la AOAC era en general
aplicable a todo tipo de alimentos. Se informé al Comité de que los resultados de los
estudios en colaboraciém no se habian presentado a la atencibén del Comité del Codex
sobre Alimentos para Regimenes Especiales, cuya reunién se celebraré, en principio,

del 11 al 15 de febrero de 1974. E1 Comité decididé aprobar temporalmente el método

XI, 7.010 de la AOAC, en espera de recibir informacién de los gobiernos sobre su apli-
cabilidad a los alimentos para ninos de pecho y ninos de corta edad.

26. Grasa cruda - El Comité tomé nota de que atendiendo a su peticibébn el Comité del
Codex sobre Alimentos para Regimenes Especiales habia dado una definicién de "grasa
cruda" (véase p&rrafo 6, ALINORM 74/26). La delegacibn de los Paises Bajos opiné que
para abarcar los diversos tipos de alimentos, es decir los que contienen leche y aztcar,
los preparados con cereales, y los alimentos completos que contienen carne y vegetales,
eran necesarios tres métodos. E1 Comité convino en que no estaba en_condiciones de
elegir métodosadecuados para los diversos tipos de alimentos para ninos de pecho y )
ninos de corta edad y aceptd el ofrecimiento de los Paises Bajos de organizar un estudio
en colaboracién en el que participarian como minimo las delegaciones de los Estados
Unidos, Australia, el Reino Unido y la Republica Federal de Alemania. En los ensayos
internacionales en colaboracién se utilizarfan tres métodos y se aplicarian a cuatro
tipos de productos.




27. La delegacifn de los Paises Bajos indicéd que antes de organizar los ensayos pedi-
ria observaciones a sus colaboradores sobre el sistema de colaboracién. E1 Comité
desed que constara en acta su satisfaccibn por la primera colaboracién internacional
propuesta organizada por este Comité para establecer el valor de los métodos Propuestos
del Codex y expresbd la esperanza de que se realizaran actividades anflogas de colabora-
cibn en relacibn con otros métodos para los que no se han realizado tales estudios.
Agradecif al Dr, W. Horwitz sus esfuerzos tendentes a lograr la colaboracién interna-
cional en este sector.

28.  Fibra cruda - Se informé al Comité de que el método conjunto AOCAC/ISO estaba atin
en curso de ultimacién y que, una vez aprobado, el método habria de someterse a ensayos
en colaboracién. E1 Comité decidié esperar los resultados de 1los ensayos conjuntos en
colaboracién AOAC/1S0.

29. Proteinas crudas - Se informé al Comité de que la ISO estaba distribuyendo un
texto conjunto AOAC/ISO y que probablemente se dispondria de un informe para el préximo
ano. La delegacibn de Australia sehald que era necesario buscar nuevos catalizadores,
camo el 6xido de titanio/cobre descrito por P.C. Williams (1973) en J. Science Food
Agriculture, ya que el mercurio se estaba abandonando poco a poco. La delegacibédn de
los Estados Unidos informé al Comité de que muchas organizaciones estaban examinando

este asunto.

30. Factores de conversién para las calorias utilizables el nitrégeno - E1 Comité
tomé nota de que el corresponglente comité de productos HaE{a adoptado los factores de
conversién mencionados en el informe de un Comité Especial Mixto FAO/OMS de expertos
en energia y necesidades de proteinas (Anexos 2 y 3, OMS Techn. Rep. Ser. NGm. 522).

31. Carbohidratos utilizables - E1 Comité tomé nota de las conclusiones del Comité
correspondlente de productos y decidié esperar que se propusieran métodos especificos.

32, Sodioégotasio - E1 Comité tomd nota del método preparado por los Estados Unidos
(véase Ap&ndice de este Informe) y pidié a los gobiernos que enviaran observaciones
a propésito de este método revisado.

33. Vitamina E - E1 Comité no modificé la aprobacién provisional que habia dado pre-
cedentemente (vEase parr. 46, ALINORM 72/23).

34. Acido linoleico - E1l Comité tomé nota de que el comité correspondiente de pro-
ductos habfa especificado este campuesto como ciscis, 9:12 Acido octadecaienoico
(véanse pa&rrafos 11-12, ALINORM 74/26) y de que el Comité del Codex sobre Grasas y
Aceites examinaria la posibilidad de elaborar un método de CGL para &cidos grasos. E1
Comité pidié al Reino Unido que siguiera trabajando en este campo.

35. Vitamina X —~ E1 Comité aprobé provisionalmente el método de ensayo de Schgnheyder
y tombé nota de que se estaban preparando métodos de CGL y CCD para medir la vitamina K.,
Unica forma de vitamina permitida en la férmula para nifios de pecho. El Comité convind
en que a su debido tiempo se confirmaria de nuevo el método de ensayo o0 se sustituiria
por un método adecuado de CGL o CCD.

36. Identificacifn de los ingredientes - E1 Comité se mostré de acuerdo con las con—
clusiones del correspondiente comit& de productos de que no era necesario establecer
métodos para la determinacién de los ingredientes facultativos, a menos que se especi-—
ficaran éstos en la norma.

37. Colina - Se informé al Comité de que la CEE no habia Preparado afin un método para
la determinacién de la colina en los alimentos, pero que se habia examinado ya un méto-
do para su determinacién en los piensos.

38. Cloruros - E1 Comité tuvo ocasién de examinar un método general presentado por
la delegacidn de los Estados Unidos al Comité del Codex sobre Alimentos para Regimenes
Especiales (véase Apéndice I, CX/MAS 73/7). La delegacién de los Estados Unidos infor-
mé al Comité de que los estudios en colaboracién habfan indicado que el método era en
general aplicable a todos los alimentos con solo introducir ligeras variaciones en la
-seccibn relativa a la preparacién de la muestra Y que el texto actual del método era
adecuado para la determinacién del contenido de cloruros en la f6rmula para ninos de
pecho. El Comité tuvo igualmente ocasién de examinar un mé&todo presentado por la de-
legacién de Francia (véase Apéndice II, CX/MAS 73/7). El Comité acordé que el método
estadounidense, con la forma revisada de preparacibén de la muestra, y el método pro-
puesto por Francia debfan distribuirse a los gobiernos, junto con todos los datos en
apoyo de ellos obtenidos en los ensayos realizados en colaboracién, para que enviasen
sus observaciones.

O



39. 86lidos de leche y de cacao - Se informé al Comité de que el Comité del Codex
sobre Productos del Caca® y Chocolate estaba examinando algunos métodos para la determi-
nacibén de los sbélidos de leche y de cacao (véase Apéndice IV, ALINORM 74/10) y que
dichos métodos se someterian al Comité a su debido tiempo.

40. Calidad de las proteinas - El Comité tomé nota de que el Comité del Codex sobre
Alimentos para Regimenes Especiales estaba examinando el asunto, pero que el Grupo Ase-
sor sobre Proteinas FA0/OMS, que se habia reunido en diciembre de 1972, no habia exami-
. nado los métodos para la determinacibébn de la calidad de las proteinas de los alimentos
para ninos de pecho y de corta edad, dado que habia propuesto. ya métodos para determi-
nar el valor proteinico (Directriz PAG Nfm. 6). El Comité aplazbd el examen de este
asunto.

41. Residuos de sustancias hormonales y antibibticos - E1 representante de la CEE
informd al Comité de que no existian atn metodos de la CEE para determinar estos resi-
duos. La delegacién de Australia sefiald que en su pafs se utilizaban los métodos del
Departamento de Agricultura de los Estado Unidos, pero que estos métodos requieren
muestras grandes y los procedimientos de purificacién eran muy dificiles. Informé
ademds al Comité de que era extremamente dificil determinar las hormonas y antibibticos
en los alimentos para ninos de pecho. La delegacibén de los Estados Unidos indicé que
los métodos del Departamento de Agricultura de los Estados Unidos estaban aftin en estu-
dio y que a su debido tiempo se darian a conocer los resultados de los ensayos en cola-
boracién. Pidié que cuando se publicaran los métodos oficiales de andlisis de la CEE
el Representante de la CEE facilitara datos en apoyo de dichos métodos. El1 Comité de-
cidié no examinar de nuevo este asunto mientras no reciba recomendaciones especificas
sobre el contenido de las distintas hormonas y antibiéticos en los alimentos y sobre
los métodos para determinar dichos contenidos.

42. Yodo - Aunque el método que el Comité habia aprobado en su perfiodo anterior de
sesiones no figuraba entre los temas a debatir, el Comité tomd nota de la opinibn de
"la delegacién de la Repfiblica Federal de Alemania de que algunos analistas de ese pais
habian encontrado que el método no era aplicable a la cantidad especificada en la norma
para férmula para nifos de pecho. La delegacién de los Estados Unidos convino en some-
ter el asunto a la atenciétmn de la AOAC. '

Frutas vy hortalizas, y alimentos congelados répidamente

43. Humedad en las uvas pasas - E1 Comité examiné un método propuesto por el Comité
correspondiente de productos como alternativa al método ‘de la ADAC aprobado precedetemen-
te. La delegacién del Reino Unido sefialé que los métodos como los que aparecian en el
Anexo 1 del Apéndice VII de ALINORM 72/20A no daban resultados satisfactorios, ya que,
entre otras cosas, 1los resultados dependian del tipo de envasado del producto. La
delegacibén de los Estados Unidos informé al Comité de que en los estudios en colabora-
cibn el método habia resultado satisfactorio. E1 Comité aprobd el método alternativo
propuesto por el comité correspondiente de productos.

44, Impurezas minerales en las uvas pasas -~ E1 Comité aprobd el método propuesto por
el comité& correspondiente de productos, que aparece en el Anexo II del Apéndice VII de
ALINORM 72/20A, pero decidié que debia especificarse el "detergente doméstico". La de-
legacibén de Australia se comprometié a facilitar a la Secretaria los detalles pertinen-—
tes relativos al detergente que ha de utilizarse.

45. Bib6xido de azufre en las uvas pasas - La delegacién de los Paises Bajos, apoyada
por la de Austria, expresd su preferencia por el método de Tanner, que se habia ensaya-
do con las uvas pasas. La delegacidn de los Estados Unidos opiné que, aunque el método
de Tanner era aceptable, ya que tenia aplicacién general para los productos alimenti-
cios, el método de la AOAC era més r&pido. La delegacidn de los Estado Unidos opiné
ademéds que debian ponerse en conocimiento del Comité los detalles de los ensayos en
colaboracién realizados en los Paises Bajos con el método de Tanner. E1 Comité aprobéd
el método de la AOAC propuesto por el comité correspondiente de productos y opind que
debe examinarse la posibilidad de aprobar el método de Tanner, que es un método general
y por tanto preferible, como alternativa al método de la AOAC, si los resultados de los
ensayos en colaboracién con comparaciones directas entre ambos métodos, muestran que es
equivalente al método de la AOAC.

46. Aceites minerales en las uvas pasas — El Comité examiné el método propuesto por
el Comité correspondiente de productos (véase Anexo III de Apéndice VII de ALINORM
72/20A). La delegacibn de los Paises Bajos opind que debia incluirse en el texto una
determinacién en blanco, para eliminar posibles errores derivados de la presencia de
residuos procedentes de la evaporacibdn de 400 ml de éter de petrbdleo. La delegacibn
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de losEstadosg Unidos considerd$ que la especificacién del éter de petrébdleo de calidad

analitica de la American Chemical Society impedia todo error importante que pudiera

producirse y que, por tanto, no era absolutamente necesario un ensayo en blanco. Se N
examiné el problema de la separacién de los aceites minerales y las grasas vegetales N/
utilizando cromatograffa en columna. Por un lado, se dijo que la presencia de grupos

carbonilo en el espectro IR seria suficiente para indicar si la separacién era o no

completa. Por otro lado, se considerd necesario proceder a la saponificacién. E1 Comi-

té aprobé provisionalmente el método y pidié a la Secretaria que lo enmendara de modo

que se requiriera realizar una determinacién en blanco. Las delegaciones de los Estados

Unidos, Australia y los Paises Bajos convinieron en realizar un ensayo en colaboracién

para determinar si era necesaria una saponificacién e informar al respecto al Comité.

47. Sorbitol en las uvas pasas - El Comité examiné el método propuesto por el comité
correspondiente de productos, que aparece en el Anexo IV del Apéndice VII de ALINORM
72/20A. La delegacién de los Paises Bajos consideré que el método propuesto por el co-
mité correspondiente de productos era bastante complicado y que existian métodos enzi-—
miticos més sencillos. El Comité aprobd el método propuesto por el comité correspon-
diente de productos y convino en que los ensayos enzimiticos podrian examinarse poste-—
riormente.

48. Impurezas minerales en las fresas en conserva — El1 Comité aprobé el método pro-
pujsto)por el camité correspondiente de productos (véase Apéndice XIV de ALINORM
72/204A).

49. Impurezas minerales en las fresas frambuesas congeladas r&pidamente - E1 Comité
aprobé el m&todo propuesto por el cComité correspondiente de productos (vBase Apéndice
II de ALINORM 74/25), pero observé que este método diferfia del mencionado en el pérrafo
48 precedente en que no inclufa el tratamiento con HCl. Aunque el Comité reconocid que
estos métodos estaban estrechamente vinculados con la disposicién sobre "impurezas mi-
nerales" de las normas correspondientes, pidié a los comités correspondientes de pro-
ductos que propusieran, en la medida de lo posible, un método finico para disposiciones
andlogas o 1dénticas de las normas y que examinaran si el tratamiento con HCl era nece-
sario.

50. Ingrediente de fruta en las frambuesas congeladas ripidamente — E1 Comité aprobé
el método propuesto por el comit& correspondiente de productos, que aparece en el N
Apéndice III de ALINORM 74/25, observando que en realidad lo que el método define es

el "ingrediente escurrido de fruta". Se pidié a la Secretaria que resolviera la incon-

gruencia en la subsecciones 3.3.5.1 y 8.3.2 .a propbsito del peso de la unidad de muestra
que ha de tomarse.

51 s6lidos solubles totales en las frambuesas congeladas ripidamente - E1 Comité
aprob6é el M&todo Recomendado de la Comisidn del Codex Alimentarius, CAC/RM 43-1971,
propuesto por el comité correspondiente de productos.

52. Peso escurrido de las aceitunas de mesa - E1 Comité aprobd el Método Recomendado

de la Comisidn del Codex Alimentarius, CAC/RM 33-1970, propuesto en la Reunién Conjunta
Codex/COI sobre la uniformacién de las aceitunas de mesa.

53. Sal en las aceitunas de mesa - El Comité aprobé el método de titulacibn potencio-
métrica propuesto en la Reunidn Conjunta Codex/COI (J. AOAC, ntm.2 marzo 1971. 32.A01 a
32.A05). Por lo que se refiere al método propuesto por el comité correspondiente de
productos (véase pdgina 2 del documento CX/MAS 73/10), el Comité comunicé al comité
correspondiente de productos que para poder examinar la aprobacién de ese método alter—
nativo habian de facilité&rsele pruebas de su equivalencia. '

54. Acidez H de las aceitunas de mesa - El Comité aprobé el método propuesto en
la Reunidn Conjunta Codex/COI, observando que la norma para las aceitunas de mesa pre—
vela un nimero de aditivos que, siendo de caracter &cido, influirian en la interpreta-
cibén de los resultado tras la determinacién del pH y la acidez.

Productos del cacao v chocolate

55. El Comité tuvo ocasién de examinar el documento CX/MAS 73/14, en el que se.dan

los resultados de un estudio en colaboraciédn sobre el método conjunto ACAC/0ICC para

la determinacién de las cenizas en los productos a base de cacaoc. E1 Comité opiné que

las actividades conjuntas en colaboracién de la AOAC y la OICC constitufian un ejemplo

excelente de cooperacibén entre dos organizaciones internacionales, y aprobd el método

conjunto AOAC/0ICC. La delegacién de Australia expresd el deseo de que se hiciera

constar en acta que, de acuerdo con las Directrices de la Comisién para la elaboracibn

de métodos del Codex de an&lisis y toma de muestras, los procedimientos de muestreo (;)



propuestos por los comités de productos del Codex para incluirlos en las normas del
Codex habian de presentarse a este Comité para su aprobaciébn.

Hongos comestibles y sus productos

56. El Comité tuvo ocasibén de examinar un documento de trabajo (CX/MAS 73/8) con los
métodos de andlisis que han de ser examinados por el Comité y las observaciones de los
gobiernos al respecto.

57 Impurezas minerales en los hongos en aceite - El1 Comité aprobd el método R.763 de
la IS0, tal como aparece enmendado en CL 1970/5, pérr.B.. Tomé nota de las observacio-
nes recibidas de la Reptblica Federal de_Alemania de que debia prescribirse una tempe-
ratura de incineracién no superior a 550 C. Tomé nota igualmente de la opinién del
Reino Unido de que no existian métodos publicados para la determinacién de impurezas
minerales en los hongos en aceite y que los paises familiarizados con este producto
debian facilitar Informacibdn para que fuera posible preparar métodos adecuados.

58. Sal en los hongos en aceite - E1 Comité aprobd el método 32.A01 a 32.A05 del J.
AOAC de marzo 1971, tomando nota de las observaciones de la Repiblica Federal de Alema-
nia de que en el caso de los hongos en aceite era necesario eliminar cuidadosamente
todo el aceite, ya que su presencia podia influir en la titulacibédn potenciométrica.

El Reino Unido hizo las mismas observaciones que en el pérrafo 57 precedente. Los
Estados Unidos senalaron que el método propuesto era aplicable a productos de tan ele-
vado contenido de grasa como la mantequilla y la margarina.

59. Agua en los hongos secos, en los hongos liofilizados y en los hongos secos
shii-ta—-ke — E1 Comité tomd nota de.que el nuevo m&todo de la AOAC (AOAC 1970, 31.006)
era el mismo que el método aprobado anteriormente (AOAC 1965, 29.005) y convino en que
no era necesario tomar ninguna medida sobre este asunto.

60. Acidos l4ctico y/o citrico en los hongos esterilizados - La delegacibn de los

- Paises Bajos considerd que el m&todo propuesto de la AOAC (AOAC 1970, 22.0058), que de-

terminaba la acidez total titulable, no era suficientemente especifico para le verifi-
cacién de esta disposicién y propuso que se utilizara un método enzimltico. Otras de-
legaciones opinaron que para el proceso de esterilizacién sblo era necesario conocer el
PH final. Se pidié a la Secretaria que presentara este asunto al Comité Coordinador
para Europa, de modo que fuera posible preparar métodos adecuados en caso necesario.

61. Zumos (jugos) concentrados de fruta - E1 Comité tuvo ocasién de examinar un docu-
mento de trabajo (CX/MAS 73/9) en el que se enumeraban los métodos que el Comité tenia
que examinar O preparar y se presentaba ademis un resumen de los métodos ya aprobados
definitiva o provisionalmente en las normas para zumos naturales de fruta en el Tréimite
8 y en el Trimite 9. Se informé al Comité de que la Federacidén Internacional de Pro-—
ductores de Jugos de Frutas se reuniria a finales de septiembre en Viena y examinaria
diversos métodos para los zumos de fruta, incluidos ensayos de fermentabilidad (véase
Apéndice II, método de Pilnik y Piek-Faddegon, CX/MAS 73/9). E1 Comité decidié examinar
estos métodos después de la reunibdn de la Federacibén Internacional de Productores de
Jugos de Frutas. Acordb, ademés, examinar la posibilidad de aplicar los métodos ya
aprobados para el zuwno de fruta natural a los zumos concentrados. A tal fin se creb
un pequeno Grupo Especial de Trabajo compuesto por las delegaciones de Austria, Suiza,
los Estados Unidos y el representante de la Federacién Internacional de Productores de
Jugos de Frutas.

62. El Comité escuché un informe verbal del Sr. H.U. Pfister, Presidente del Grupo
Especial de Trabajo. El Sr. Pfister informé al Comité de que el Grupo de Trabajo re-
comendaba que todos los métodos aprobados para los zumos naturales fueran aplicables a
los concentrados, excepto los métodos que establecian disposiciones aplicables a los
zumos concentrados en cuanto tales, por ejemplo, la determinacién refractométrica de
los sblidos solubles, etc. E1 Grupo recomendd ademls que en las normas para los zumos
(jugos) de fruta concentrados se incluyera una referencia adecuada al hecho de que 1los
métodos de andlisis en cuestibn se aplicaban a los concentrados de zumo de fruta una
vez reconstituidos hasta obtener el valor Brix correspondiente. En consecuencia, los
métodos correspondientes debian citarse por referencia a los zumos naturales o por en-
tero.

63. El representante de la Federaci6n Internacional de Productores de Jugos de Frutas
indicé que en la préxima reunién que se celebraria en Viena en el mes dé septiembre, su
organizacién estudiarfawun método basado en isétopos para distinguir entre los zumos de
fruta naturales y los zumos reconstituidos. ‘La delegacién de Francia propuso que se
realizara un ensayo con colaboracién de varios laboratorios para comprobar dichos mé-
todos. . ' '
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64. El Comité se mostr6 de acuerdo con las conclusiones del Grupo Especial de Trabajo
y convino también en que podria ser fitil preparar un método como el propuesto por el
representante de la Federacibén y por la delegacibdn de Francia.

OTROS ASUNTOS

65. Se inform6 al Comité de que los Estados Unidos y los Paises Bajos habfan modifi-
cado el método que habian propuesto anteriormente para determinar las sustancias con-
servadoras en 1os alimentos teniendo en cuenta sugerencias y recomendaciones hechas por
el Comité durante su séptimo perfodo de sesiones y los resultados de los estudios de
Ing. Gosselé, delegado de Bélgica. Ademés, los Paises Bajos habian examinado un segundo
método (referido por Clement et al., Z. Anal. Chem. 248, 182, 1969), encontrandolo apli-
cable. Estos dos métodos se distribuirian a los paises participantes (Austria, Bélgica,
Paises Bajos, Reino Unido y Estados Unidos) para que hicieran  las observaciones que
estimaran oportunas y se realizaria un estudio en colaboracién AOAC-Comité sobre Méto-
dos de An&lisis y Toma de Muestras para comprobar y comparar ambos métodos. E1 Comité
acordd examinar esos métodos en un futuro periodo de sesiones.

66. . La delegacibén de la Repfiblica Federal de Alemania se mostré de acuerdo con la
peticién del Comité de poner al dia el documento que habia preparado anteriormente sobre
el trabajo de las organizaciones internacionales que se ocupan de métodos de an&lisis.
El representante de la IUPAC se ofrecibé a colaborar en esta labor. Indicé que la IUPAC
tenia intencién de organizar un grupo de trabajo de representantes de organizaciones
para armonizar las especificaciones sobre aditivos alimentarios Yy los métodos corres-
pondientes de ensayo. Se pidié a la Secretaria que examinara las conclusiones e infor-—
mes de la reunién celebrada en Paris en marzo de 1973, bajo los auspicios de la FAO,
sobre el trabajo realizado por las organizaciones internacionales en materia de unifor—
macién en todos los sectores de la agricultura, y que pusiera toda la informacién a
disposicién de la delegacién de la Repfiblica Federal de Alemania.

..67. La Secretaria opiné que tal vez fuera conveniente preparar un protocolo para reali-

...2ar 'ensayos internacionales en colaboracién. Se informbé al Comité de que la IUPAC
tenia intencién de organizar un simposio sobre la armonizacidén de los estudios en
colaboracifn y pidié al representante de dicha organizacién que preparara un informe
para el prédximo periodo de sesiones del Comité.

ACTIVIDADES FUTURAS

68. El Comité acordé examinar los temas siguientes en sus pré6ximos periodos de se-
siones:

a. Métodos generales para las sustancias conservadoras presentes en los alimen-
tos;

b. Métodos generales para los contaminantes metflicos; se pidi6 a la delegacién
de Canad& que ponga al dia el documento que habia preparado anteriormente;

¢c. Plan de toma de muestras para la determinacién del contenido neto;

d. Procedimiento de toma de muestras para alimentos para nilios de pecho y de
corta edad; : :

e. Otros procedimientos de toma de muestras propuestos por comités de productos;
y

f£. Aprobacién de los métodos de anllisis y toma de muestras- propuestos por los
. comités de productos del Codex.
FECHA Y LUGAR DEL PROXIMO PERIODO DE SESIONES

69. Se informé al Comité de que el préximo periodo de sesiones del Comité se cele-
braria en septiembre de 1974, como habia convenido el Comité Ejecutivo (véase ALINORM
73/3), en Budapest.

C
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APPENDIX I
o LIST OF PARTICIPANTS .
LISTE DES PARTICIPANTS
| LISTA DE PARTICIPANTES
AUSTRALIA < CZECHOSLOVAKIA
AUSTRALIE TCHECOSLOVAQUIE
. CEECOSLOVAQUIA
F.E. Peters
Australian Government Analyst Josef Barvi®
Dept. of Science Chemical Engineer
Canberra . State Inspection of the Quality of Food
, : Products )
R.P. Clement . Pobrezni 10 - Praha~Karlin
Assistant Director o
Technical and Administrative Services Jan Laciny
Bureau of Agricultural Economics Chemical Engineer
P.0.B. 1563 Inspection of the Quality of Food
Canberra ‘ Products
- Pobresgni 10-Praha~Karlin
AUSTRIA
AUTRICEE ' ' Dusan Prohézka
) Chief of the Dept. of the State Inlp.of
H, Woidioh : Quality of Foods
Lebensmittelversuchsanst Bratislava .
Blassstrasse 29 Pod javorinske] 4

A 1190 Vienna
Nagda Fellegiovd

BRAZIL Research Institute of Hygiene

BRESIL . *  Bratislava

BRASIL , ' ul.CSL arm 40
Werner M.R. Thiele DENNARK
. Chief Regional Inspector o DANEMARK
Animal Products Inspection Div, DINANARCA
C.P.590 o
88000 Florianopolis-Sc A Poul Fr. Jensen
Brazil ' Director

Inspection Service for Fish Product-,
CANADA Ministry of Fisheries
: Dronmningens Tvaergade 21
J.P, Barrette - DK 1302 Copenhagen K
Canada Agriocul ture
Production and Marketing Branch M. Bergstirgm-Nielsen
analytical Services Section Head of Seotion
Ottawa, Ontario, KlA 0C5 National Food Institute
: Ngrndj Bygade 19
George A. Anderson DK 2860 Spborg
Director of Iotrology and Laboratory - :
Services . FRANCE

Standards Branch - FRANCIA
Dept. of Consumer and Corporate Affairs ‘
Ottawa, Ontario G. Janssens

Président Géneral de la Conminn&on
Oénérale d'Unification des Néthodes
d'Analyse

42 rue de Bourgogne

75007 Paris
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ALLENANIA, REP. FED, HONGARY (cont. )
V. Krlnert : L. Telegdy-Kovéts
Bundesgesundbei tsant University Professor
1 Berlin Technical University
33 Postfach 4 Budapest XI
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P. Vogel foki ut 4
Chenist J. Ssiléeyi
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rchenstr.
Pfind ftir Lebensmittelrecht und Ministry ofAAgriculture and Food
Lebensmi ttelkunde Budapest V
Kossuth L. tér 9-11
H, Meyer .
Chemiker 0. Noske
. 6000 Frankfurt-Niederrad » . Chem. Inge.
Nestle-Haus, Lyonerstr. 23 Budapest I
HUNGARY _ Széchenyi rkp. 6
HONGRIE :
HUNGRIA 1. Antal
A, Niklovice Head of Section
Direotor _ Municipal Institute of Food. Control
Chairman of the Hungarian Codex Committee and Chemistry
Ministry of Agriculture ard Food Budapest V
1355 Budapest POB 8 Véroshéz u 9—11
E. Dworschdk . J. Kindler
Research Worker University Lecturer
Institute of Futrition Politechnical Univorsity of Budapest-
1097 Gy&1i ut 3/a Budapest
E. Zuk4l - : IRELAND
Head of Department IRLANDE

Institute for Chemistry and Food Analysis IRLANDA
1024 Budapest

Hermann O.ut 15 "F. Hill

. Public Analyst :
Z, Ghlrey . Eastern Health Board
Head of Department 10 Cornmarket

Institute for Chemistry and Food Analy-il Dublin 8
1024 Budapest

Herman O, ut 15 ITALY

. . ITALIE

J. Kovécs ‘ ITALIA

Director

Institute for Chemistry and Food Analysis G.B. Quaglia

1024 Budapest Iastituto Nazionale della Nutrizione

Herman 0. ut 15 Cittd Universxtaria
Rome

K. Lindner

Professor G. Porcelli

Budapest V. _ . . Ministero della Sanité

Alkotmény ut 9-11 ' Via dell'Industria (EUR)
Rome '

R, Tarjén

Professor of Nutrition Hyg.

Budapest IX

Oy4&14 ut 3
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JAPAN : POLAND

O JAPON ' POLOGHE
, ' POLONIA
y S. Yoshikawa ' '
Director, Analytical Division A. Zaboklicki
National Food Research Institute Ministry of Foreign Trade
Shiohama koto-ku 1-2-12 . Quality Inspection Office
Tokyo : Gdynia, Czolgistow 8/12
NETHERLANDS K. Nazurkiewicsz
PAYS-BAS Ministry of Foreign Trade
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ALINORM 74/23
APENDICE II

INFORME DEL GRUPO ESPECIAL SOBRE MARCé Y PRINCIPIOS
GENERALES PARA LA ELABORACION DE METODOS DE ANALISIS
Y TOMA DE MUESTRAS DEL CODEX

El Grupo Especial de Trabajo, integrado por el Dr. F.E. Peters, Australia, el
Dr. M. Bergstrgm Nielsen, Dinamarca, el Dr. William Horwitz, Estados Unidos, y el Dr.
James Yeransian, Estados Unidos, tenia como misién examinar los procedimientos esta-
blecidos para la aprobacién de métodos de anllisis del Codex, en especial:

a) 1la propuesta de Dinamarca de permitir que el Comité del Codex sobre Métodos
de An&lisis y Toma de Muestras se concentre en los métodos generales de
andlisis; vy A '

b) 1la propuesta de los Estados Unidos de dar forma oficial a las actividades
administrativas de los Comités del Codex en materia de seleccidn, examen
y aprobacién de métodos de anllisis, seleccién estadistica de muestras, y
operaciones técnicas para la obtencién de una muestra analitica.

El Grupo Especial de Trabajo no encontré nada que objetar en el marco y princi-
pios generales actualmente vigentes. Al contrario, el Grupo llegb a la conclusibn de
que estas disposiciones constitufan afin una orientacifn excelente para la seleccién
de métodos de an&lisis y toma de muestras adecuados para servir de métodos internacio-
nales de arbitraje. Pero sucede que estas disposiciones no han sido estudiadas y apli-
cadas por los comités de productos o por el Comité sobre Métodos de Andlisis y Toma de
Muestras. El Grupo Especial de Trabajo, por tanto, recomend$ que el Comité sobre
Métodos de An&lisk y toma de Muestras sefiale a la atencién de la Comisién la necesidad
de recordar a los comités de productos que deben atenerse a los "Principios Generales
para la Elaboracién de Métodos de Andlisis del Codex", para evitar que hayan de recha-
zarse métodos que no han sido seleccionados de acuerdo con los criterios y considera-

ciones que aparecen en pAgina 69-70 de la tercera edicién del "Manual de Procedimiento’

de la Comisién del Codex Alimentarius.

"Los métodos de anilisis y toma de muestras contenidos en el Codex Alimentarius
son métodos internacionales de arbitraje para ser empleados. en caso de controversia".
Para determinar si un método responde o no a esta definicibén es esencial disponer de
datos para demostrar el valor de los métodos propuestos o aprobados del Codex, mediante
el empleo de estudios en colaboracibn, con participacién de diversos laboratorios,
preferiblemente a nivel internacional. S6lo si un método puede ser aplicado por diver-

O
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sos laboratorios con seguridad de que obtendrin los mismos resultados con una muestra
igual hay razones para creer que la aplicacién del método permitiréd resolver una con-
troversia. Los comités de productos, los paises y las organizaciones se han acostum-
brado a presentar métodos de andlisis al Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis y
Toma de Muestras sin una documentacién que apoye su decisién de aprobar el método,
que debe basarse en la seguridad del mismo y en su aplicabilidad.

Como orientacibén para los Comités de Productos del Codex, se indica el tipo de
documentacién que debe acompahar a una peticién de aprobacién:

1. Para todos los métodos

a) referencias a publicaciones que describan el origen, evolucién y empleo del
método, o0 una resena que contenga esa informacién.

b) resultado de los estudios realizados en diversos laboratorios, que entrafien
el an&lisis de varias muestras idénticas en diversos laboratorios: por ejemplo, seis
muestras distintas en cinco laboratorios diversos.

2. Para aplicar a otros productos los métodos ya aprobados

En el caso de métodos generales ya aprobados para normas del Codex relativas a
otros productos, sbélo es necesario presentar pruebas de que es aplicable a los nuevos
productos en cuestibn, a condicién de que la aprobacién original haya sido suficiente-
mente bien fundada. (Como ejemplo puede citarse el método general para los cloruros
presentado por los Estados Unidos para los alimentos para nifios de pecho y ninos de
corta edad, basado en el método adoptado para determinar el contenido de sal de los
concentrados de tomate elaborado, que a su vez se basaba en un método de la AOAC estu-
diado en colaboracién. Se han aportado nuevas pruebas de la aplicabilidad del método
propuesto a otros productos en el documento CX/MAS 73/7 Ap. 1).

3. Para la aplicacidn de métodos potencialmente generales

Los métodos potencialmente generales, una vez examinada la bibliografia corres-
pondiente y cuando se haya determinado que responden a los criterios de seleccibn de
métodos de anflisis incluidos en el "Manual de Procedimiento" de la Comisién del Codex
Alimentarius, pueden estudiarse con vistas a su adopcién y enviarse a los comités de
productos como métodos recomendados para las normas ya aprobadas, en examen O a propo-
ner. Los comités de productos pueden también recomendar métodos potencialmente gene-
rales (como ejemplo de 1la documentacién necesaria pueden verse los métodos de las nor-
mas para alimentos para ninos de pecho y ninos de corta edad y para alimentos pobres
en sodio, examinados en los pArrafos 23-62 de ALINORM 72/23. Los Estados Unidos pre-
pararon varios documentos de trabajo para demostrar su aplicabilidad).

4. Para la aplicacibn de métodos especificos

‘a)l - Pueden aceptarse métodos especificos para un producto, con datos en apoyo
de los mismos, si no existe un método general o, por diversas razones, el mé&todo ge-
neral no es aplicable o no es igualmente bueno;

b) En los casos en que un método es especifico para un producto, por ejemplo,

" los procedimientos de descongelamiento y coccidn del pescado (CAC/RM 40-1971), que

ofrecen pocas posibilidades de aplicacibn general a otros productos, el camité corres-—
pondiente de productos del Codex puede pedir al Comité de Mé&todos de Andlisis y Toma
de Muestras que renuncie a examinar el método;

c) Los métodos reconocidos, preferiblemente de organizaciones internacionales,
en cuyo apoyo no se aporten datos, no deben aprobarse mis que temporalmente, en espera
de que se aporte la informacién necesaria;

d) En casi todos los casos, cuando un comité de productos del Codex no proponga
uz método general, deben darse pruebas o razones que justifiquen la ausencia de dicho
método.

Se Andlisis de la documentacién

a) Cuando se dispone de varios métodos al parecer igualmente v&lidos, debe pre-
pararse un resumen de los métodos disponibles en el que se indiquen los principios de
los métodos, su &mbito de aplicacibn, fiabilidad, sensibilidad y detectatibilidad, po-
sibles interferencias, velocidad y economfa (de los reactivos y aparatos). (Como
ejemplos puede citarse el documento de Canad4 sobre metales CX/MAS 70/C/1; la sinopsis
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de la Reptblica Federal de Alemania sobre métodos para zumos de frutas, CODEX/ANALYS/

67-2; la sinopsis de la OICC_sobre métodos para productos de cacao y chocolate, N
CODEX/ANALYS/67-3; y la resefia de los Estados Unidos sobre la determinacién de resi- N/
duos de disolventes, Anexo III de CX/MAS 72/03).

b) Si esta comparacién de métodos no permite optar por uno de ellos, el Comité
del Codex puede pedir a un pais u organizacibén que realice un estudio internacional en
colaboracidn para comparar los diversos métodos con varias muestras; es preferible que
en las muestras en cuestién se tengan en cuenta los diversos productos, los varios tipos
de concentracién y la presencia de substancias que pueden interferir, que hagan al caso.
El estudio debe ser suficientemente amplio para dar garantfas razonables de poder
llegar a una decisidén tras un anélisis estadistico de 1los resultados.

c) Cuando un mismo o diversos comités de productos del Codex presenten métodos
diversos para un mismo elemento en diversos productos, debe aconsejarse al comité o
comités de productos que intenten recomendar un finico método para los diversos casos.

Si el comité o comités no pueden lograr dicha coordinacién, el Comité sobre Métodos de
Andlisis y Toma de Muestras puede remitir el problema a un estado miembro o a una orga-
nizacién internacional interesada en el problema, que podrén recomendar un método coor-—
dinado baséndose para ello en una sinopsis o en un estudio internacional en colaboracién.

d) Cuando se sabe que serd necesario un Gnico método general para diversos pro-
ductos (por ejemplo, proteinas, azficares, calcio, sustancias conservadoras, etc.), el
Comité sobre Métodos de Andlisis y Toma de Muestras puede pedir a los gobiernos u orga-
nizaciones que se ofrezcan voluntariamente para ello que preparen el método general de
arbitraje necesario (véase, por ejemplo, el texto conjunto para fibras duras y protei-
nas crudas que han de elaborar conjuntamente la ISO y la AOAC, ALINORM 72/23, pParrs.
29 y 30). Las personas, organizaciones y gobiernos interesados pueden recomendar mé-
todos para que sean examinados y estudiados por los encargados de hacerlo (véase, por
ejemplo, el "Método general para la determinacién de los cloruros en los alimentos"
propuesto por los Estados Unidos en respuesta al péarrafo 10.9 del Apéndice IV, de
ALINORM 74/26). Los métodos presentados voluntariamente deberé&n ir acompafiados por
datos que indiquen una probabilidad razonable de que son adecuados como métodos de ar—
bitraje para diversos productos. Los métodos presentados voluntariamente que no vayan
acompatiados de datos comparativos obtenidos en varios laboratorios deberan rechazarse, PN
independientemente de quien los patrocine. Los métodos y documentos preparados en ./
forma satisfactoria se enviarén para su examen al comité o comités correspondientes de
productos del Codex.

e) Los métodos presentados por camités de productos del Codex no deben apro-
barse si no se ajustan a los criterios primarios, siempre que se disponga de otros mé-
todos que respondan a los mismos. Los comités de productos del Codex ademis de pre-
sentar el método recomendado deben indicar las razones de su eleccién.

6. Revisiédn de un método adoptado

a) Las peticiones de revisién de un método adoptado podrén provenir de un co—
mité de productos del Codex, de un estado miembro o de una organizacién internacional,
0 del mismo Comité del Codex sobre Métodos de An&lisis y Toma de Muestras.

b) Cuando se dirija una peticién en ese sentido al Comité, debe facilitarse la
misma informacién que se requiere para un método general, como se ha indicado anterior-—
mente.

c) El Comité podr& encargar de la comparacién del nuevo método, o la revisién
de un método existente a un estado miembro o a una organizacién internacional que esté
interesada en el problema. E1 estado u organizacién a quien se haya confiado ese tra-—
bajo podré& recomendar el nuevo método bas&ndose en una sinopsis o podr& organizar un
estudio internacional en colaboracién.

d) Es esencial que cualquier método revisado no modifique la norma del Codex
a que se refiere.



ALINORM 74/23
APENDICE III

INFORME DEL GRUPC ESPECIAL DE TRABAJO SOBRE PLANES

DE TOMA DE MUESTRAS PARA ACEPTACION Y DETERMINACION
DEL CONTENIDO NETO DE LOS PRODUCTOS PREENVASADOS

INTRODUCC ION

Te Al comenzar el octavo periodo de sesiones del Comité del Codex sobre Métodos de
AnAlisis y Toma de Muestras, celebrado en Budapest del 3 al 7 de septiembre de 1973,

el Presidente sugirié que el estudio detallado de planes adecuados de tomas de muestras
se remitiera a un Grupo Especial de Trabajo que se reuniera durante el periodo de se-
siones y estuviera compuesto por miembros de los paises que tenfan especial interés en
la cuestibn, es decir: Australia, Canad4, Francia, Hungria, Paises Bajos, Suiza, Reino
Unido y Estados Unidos. Se pidié al Grupo Especial de Trabajo que preparara propuestas
para la determinacibén del contenido neto, que la Secretaria pudiera utilizar como di-
rectrices. A peticién del Presidente del Comité, el Sr. G.E. Anderson (Canadi) aceptd
actuar como Presidente del Grupo Especial de Trabajo.

El Grupo quedd asi constituido:

Australia - Sr. R.F. Clement
Francia - Sr. G. Janssens
Hungria - Sr. E. Zuk8l y Dr. J. Kindler
Paises Bajos - Dr. A. Kruysse y Sr. M. Osse
Suiza ~ Dr. P. Koch y Dr. L. Lehner
Reino Unido - Sr. A.W. Panario
Estados Unidos -~ Sr. P. Khan y Sr. R.P. Farrow, en espera de la llegada del
Sr. R.S. Elder, que quedd como representante de los Estados
Unidos
PREAMBULO
2. E1l Presidente del Grupo Especial de Trabajo pidié a los representantes de Suiza,

Dr. Koch y Dr. Lehner, que presentaran 1los principios denerales de sus planes de toma
de muestras, va que la moyaria de los miembros del Comité no habian tenido ocasibén de
estudiar los trabajos incluidos en los documentos CX/MAS 73/13 y 73/14 antes del co-
mienzo de la sesién plenaria. En esencia puede decirse que el plan suizo entrana un
programa de toma de muestras consecutivo, basado en el método de variables, combinado
con un plan de atributos. Una de las caracteristicas interesantes del plan suizo es
que la muestra méxima necesaria es n = 25. Dado que 1lo0s planes de muestreo consecutivo
son por su carécter mismo mls eficaces que los planes de muestreo fGnico, el nfimero me-
dio de muestras (NMM) seria, aproximadamente, diez. Esto, como es natural, podria pro-
ducir considerables ahorros en la inspeccibn, especialmente cuando fuera necesario pro-
ceder al ensayo destructivo de las muestras. Uno de los puntos claves del plan es que
en el caso de que el contenido neto medio del lote sea igual al contenido neto decla-
rado, la probabilidad de aceptacibn con este plan seria igual o superior al 95 por
ciento.

3. El Sr. Anderson presentd un breve documento con cuadros que servian como correccio-
nes y adiciones al documento CX/MAS 73/13. Sehald que el cuadro XI que aparece en su
documento original estaba equivocado en algunos aspectos y debfa ser sustituido por el
cuadro XI*, que refleja las probabilidades de aceptacibén de lotes de diversa composi-
cibn, de manera que en un lote que contenga un 50 por ciento de articulos buenos, un

49 por ciento de articulos marginales y un uno por ciento de articulos defectuosos,

tal como se define en su documento, la probabilidad de aceptacién seria igual o supe-
rior al 99 por ciento.

El Sr. Anderson pasé luego a insistir en que desde que se habia escrito el docu-
mento original en noviembre de 1971 la posicién del Canadi se habia modificado hasta
el punto de que la probabilidad de aceptacién de un lote como el que acababa de espe-
cificar quedaria reducido del 99 por ciento al 50 por ciento, aproximadamente. Esta
decisién habia sido dictada en parte por un estudio hecho sobre la posibilidad de dispo-
ner de equipo de elaboracibén capaz de un control extremamente riguroso de los procesos
de elaboracién y de utilizarlo de modo que el fabricante pueda “"fijarse camo objetivo"
para un lote un promedio inferior al contenido neto declarado, con un riesgo limitado
de que sea rechazado.
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4. El Sr. R.S. Elder, de los Estados Unidos, presentd brevemente el plan de los
Estados Unidos, que se basa en un plan de variables. Con este plan, para que un lote
sea aceptado el promedio de la muestra no debe ser inferior al contenido neto declara-
do, con la ulterior restriccibn de que ningtin elemento de la muestra debe ser inferior
a un valor limitado que es igual al contenido neto declarado menos una determinada to-
lerancia. El1 Sr. Elder observ6é que el plan que actualmente se esti examinando en los
Estados Unidos difiere del plan presentado en su estudio, gque aparece en el documento
CX/MAX 73/13 y 73/14, y de los planes de toma de muestras publicados en el Registro Fe-—
deral de los Estados Unidos el 18 de diciembre de 1971 solicitando observaciones.

Se Tras un breve debate, el Sr. Elder y el Sr. Anderson convinieron en que, aunque
sus planes de toma de muestras diferian considerablemente en principio, en la préactica
se traducirian en caracteristicas operativas muy semejantes.

6. Se describi6 la posicién del Reino Unido diciendo que estaba encarnada en la Ley
de Pesos y Medidas de 1963, que establece que ningtin articulo debe tener peso inferior
al declarado. Pero, en la préctica, esta ley ha sido interpretado por representantes
oficiales del Reino Unido tras consultas con la industria del mismo pais en el sentido
de que no mé&s del 2,5 por ciento de todos los artfculos deben estar por debajo del peso
declarado, con el limite adicional de que no debe producirse m&s de un artfculo "consi-
derablemente" deficiente por cada mil. E1l término "considerablemente" se dejbé delibe-
radamente vago ya que se consider6 que los jueces podrian sostener distintos pareceres
respecto a diversos productos. De todas formas, como orientacién general, se sugirié
una deficiencia del dos por ciento. En la pré&ctica, ha resultado, como atestiguan los
Jueces, que de esa forma se logra esencialmente la intencién de la ley.

7. El representante de los Paises Bajos, Dr. A. Kruysse, indicé que la posicién en

su pais era casi igual que en el Reino Unido. La Ley de Alimentos de los Paises Bajos
requiere que todo articulo se ajuste a las normas, de modo que el peso neto no sea in—
ferior al peso declarado. Pero la préctica ha mostrado que puede permitirse que una
pPequena proporcidén de un lote contenga menos del contenido neto declarado. Como resulta-
do de este requisito, el contenido neto medio de un lote seria superior a la cifra
oficial.

8. El delegado de Australia, Sr. Clement, declar6 que aunque no existia una legisla—
cién uniforme en toda Australia, estaba en examen un sistema muy semejante al propuesto
por los EstadogUnidos.. De hecho, la finica diferencia entre los planes propuestos en
losEstados Unidos y en Australia parecia encontrarse en el volumen de la muestra.

Asi pues, parece haber esencialmente tres tipos de planes:
a) 1los que aspiran a ofrecer al consumidor un méiximo de proteccién;

b) 1los que insisten en la necesidad de demostrar mas alli de toda duda razonable
que un lote viola las normas prescritas antes de tomar medidas en aplicacién
de la ley; ¥y

c) 1los que proponen adoptar una posicién intermedia equilibrando los riesgos del
productor y del consumidor en un 50 por ciento, en el caso de un lote cuyo
peso medio sea igual al peso declarado.

PUNTOS DE ACUERDO

9. Se 1llegé a un acuerdo sobre los puntos siguientes:

1) En todos los Planes, el promedio del lote debe ser igual o mayor que el peso
neto declarado.

_2) Debe establecerse al menos un limite inferior, es decir, un contenido neto
"L " igual al contenido declarado menos "e", donde "e" es una tolerancia.
a

3) La tolerancia "e", como porcentaje del contenido declarado "D", debe dismi-
nuir a medida que "D" aumenta en valor.

4) Al intentar establecer los valores de "e" debe prestarse cierta atenciébn a
la facilidad o dificultad del envasado. : . ’

5) Los valores de "e" deberin ser establecidos por el comité correspondiente de
productos del Codex, teniendo en cuenta la posibilidad de que diversos productos no di-
fieran esencialmente desde el punto de vista de la facilidad o dificultad de llenado
del envase. :

6) Seria conveniente agrupar los productos de modo que hubiera como méximo dos
O tres tipos de tolerancias "e" para todos los productos.

)

O

C
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7) Los valores elegidos para "e" deben depender del valor elegido para "p", de
que se habla en el punto 9 siguiente.

8) Los valores de "e" para cada serie de tolerancias y para cada contenido de-
clarado neto o serie de contenidos declarados netos, deben aparecer en forma tabular o
grafica, como cifras absolutas o como porcentaje del contenido neto declarado.

9) E1 valor de "p", es decir, el porcentaje méximo permisible de articulos en
el lote por debajo del limite "L_" debe ser tnico para todos los productos y para
todos los valores de “"e". Asi, “por ejemplo, "p" podria ser 5 por ciento, como en
Suiza, 2,5 por ciento, como en la propuesta de la CEE, o uno por ciento, como en CanadA.

10) Ademés del 1imite "L_", podria especificarse también un limite inferior
absoluto "L, " por debajo del cBal no deberia quedar el contenido de ningtn articulo.
Nautralmente "L, " ser& siempre inferior a "L_". "L," podria expresarse como Ly, = D-h.e.
El valor de "h" deberia estar en relacibén c¢ el “valor de "p", pero no se espera
que sea superior a 2,5.

11) Se convino en que las estadisticas matemé&ticas de todos los planes deben
basarse en la hipbtesis de que el volumen del lote es infinito.

PROBLEMAS SIN RESOLVER

10. Parece que la posibilidad de llegar a un acuerdo sobre un plan dependeré de la
especificacién de una curva caracteristica de operacibén aceptable para todas las partes.
Si pudiera llegarse a un acuerdo sobre dicha curva, se cree que el problema del método
de toma de muestras que ha de utilizarse, es decir, por atributos, por variables o por
alguna cambinacién de éstos, no tendria importancia critica desde el mero punto de vista
estadistico, a condicién de que el método fuera tal que estuviera de acuerdo con la
curva convenida. Otros factores, como consideraciones econdmicas, tipo de personal
empleado, sencillez de los métodos de inspeccibn, necesidad o no de ensayos destructi-
vos, influirén también en los detalles del método elegido.

11. Sin embargo, no fue posible llegar a un acuerdo sobre una curva caracteristica de
operacibdn adecuada. Esencialmente se manifestaron dos puntos divergentes de vista.

El primero, sostenido por la delegacién suiza, deseaba que se especificara una curva
caracteristica de operacién que, cuando el promedio del lote equivaliera al peso decla-
rado, ofreciera un 95 por ciento de probabilidades de aceptacién. Conviene observar
que el punto de vista suizo lo comparten la RepGblica Federal de Alemania y ha sido
propuesto para su adopcibén por la Comisién de la CEE. El1 segundo punto de vista,
sostenido por Canadé, los Estados Unidos y Australia, desea que se especifique una
curva caracteristica de operacibén que, con un promedio del lote igual al contenido neto
declarado, ofrezca una probabilidad de aceptacibn del 50 por ciento, es decir, que el
valor declarado podria considerarse como la cualidad de indiferencia.

12. Asi pues, los planes de los Estados Unidos y de Canadi exigirian que los envasa-
dores' llenaran mis el envase de lo que lo haria el plan suizo. También los requisitos
legislativos de los Paises Bajos y el Reino Unido exigirfian una mayor proporcién de
envases 1lenos en exceso. :

13. Se_debatié 1argamente el problema de las variaciones del volumen de la muestra
en relacibén con el volumen del lote, pero no fue posible llegar a un acuerdo. Se opiné
que esta cuestién podia debatirse ulteriormente en una reunibdn futura.

RECOMENDACIONES

14. El Grupo Especial de Trabajo tomé nota de la decisién sobre la interpretacibn de
"contenido neto" a que se habia llegado en la reunién del Comité del Codex sobre '
Etiquetado de los Alimentos celebrado en Ottawa en mayo-junio de 1973, segiin la cual
la declaracién se hacia sobre la base del "contenido medio". Tras examinar esta defi-
nicibn, el Grupo Especial de Trabajo recomendé que: '

1) se distribuya a todos los Estados miembros de la Comisién los documentos = |
CX/MAS 73/13 y 73/14, con las enmiendas correspondientes. En especial, ha ‘de
pedirse a los gobiernos que envien observaciones sobre los dos puntos siguien-
tes: ‘ :

a) cuél de los dos sistemas de muestreo para determinar el contenido neto
medio expuestos en los puntos b) y c) del p4rrafo 8 de la seccibn de este
informe titulada “PREAMBULO" ha de preferirse;

b) si son aceptables los 11 puntos que aparecen en el p&rrafo 9 de la seccibn:
titulada "PUNTOS DE ACUERDO".
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2) para mostrar en forma objetiva todas las repercussiones de estas observacio-
nes generales, seria conveniente preparar una serie de curvas caracteristi-
cas de operacién para cada plan, teniendo en cuenta una serie seleccionada de
tolerancias, una serie de contenidos netos y los puntos criticos que se con-
sideren convenientes. Se recomend$, por tanto, que el Grupo Especial de
Trabajo prosiga su actividad hasta la préxima reunién, en la cual se presen-—
tarén dichas curvas a los miembros del Comité y se les pedird su parecer;

3) se pida respectuosamente al Presidente del Comité que sugiera procedimientos
adecuados de trabajo hasta la préxima reunibén, para que sea posible realizar
esos célculos.

ALINORM 74/23
APENDICE III

Anexo

Tal vez el diagrama siguiente resulte fitil para definir algunos té&rminos utilizados en
este informe.

Distribucién del contenido neto en
el lote, suponiendo que sea normal
0 casi normal.

-~ \\
/’ b
/ \
/ \
/ \
/ N
/ N
La 7—hee— N
P ,/ \\
‘\
.ﬂ& [ | —
1 L) ¥ .
D 4 |
Lb La ;
Contenido medio del lote ———————— -—>
D = Contenido neto declarado del lote
M = Contenido neto medio del lote: en el diagrama se ha indicado a la
derecha de D, pero podria colocarse a la izquierda o sobre D
La = Primer limite inferior. La +e=0D

Lb = Segundo limite inferior, absoluto, por debajo del cual no puede encon-
trarse ninguna unidad del lote.

e = Tolerancia admisible.
P = Porcentaje de unidades de un lote que pueden admitirse por debajo del
punto La :

N
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ALINORM 74/23
APENDICE IV

DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SODIO Y POTASIO EN LOS ALIMENTOS

AMBITO DE APLICACION: Aplicable en general a la determinacién del sodio y del
potasio en 1los alimentos, incluidos los alimentos pobres en sodio. ‘

PRINCIPIO: Se evapora y seca el producto alimenticio en cuestiédn, si es nece-
sario, y se incinera. E1 residuo se disuelve en 4cido y se diluye, en caso
necesario, hasta obtener una concentracién de sodio y/o potasio que pueda deter-
minarse en un fotémetro de llama. En casos especiales, la determinacién puede
realizarse directamente sobre alimentos liquidos o extractos acuosos. Si esti
presente potasio suficiente para interferir con la determinacién del sodio, se
anade a los patrones de sodio la cantidad medida de potasioc para obtener una
curva uniforme’ corregida en funcién del potasio.

REACTIVOS:

Solucién patrén madre de sodio — 1 000 g Na/l. Secar a 100°% durante una noche
NaCTl puro para analisis. Pesar 2,5422 g, disolver en H20 y diluir en H20 hasta -
obtener 1 1.

Solucibén patrén intermedia de sodio - 100 mg Na/l. Diluir 100 ml de solucién
madre con HéO‘Easta obtener 100 ml.

Soluciones patré4n de trabajo de sodio - Diluir 1, 2, 4, 6, 8 y 10 ml de solucién
patrdn intermedla hasta obtener 100 ml, para preparar soluciones que contengan
1, 2, 4, 6, 8 y 10 partes por millbén de Na. Conservar en botellas de polieti-
leno. Pueden prepararse otras soluciones patrén de trabajo, segfin convenga para
el aparato concreto que se utilice.

Solucidn patrén madre de potasio - 1 000 g K/1. Secar a 100°C durante una
noche XKCl puro para analisis. Pesar 1,9068 g, disolver en H20 y diluir en
H20 hasta obtener 1 1.

Solucién patrén intermedia de potasio - 100 mg K/l. Diluir 100 ml de solucién
patrdn en Hzoﬁhasta obtener 100 ml.

Soluciones patrén de trabajo de potasio - Diluir 1, 2, 4, 6, 8 y 10 m1l de solu-
c10n patrén intermedia hasta obtener 100 ml, para preparar soluciones que con-
tengan 1, 2, 4, 6, 8 y 10 partes de K por millén. Conservar en botellas de
polietileno. Pueden prepararse otras soluciones patrén de trabajo, segln con-
venga para el aparato concreto que se utilice.

Solucién patrén de litio - 1 000 g Li/1 (1000 ppm). Disolver 6,108 g de LiCl
en H,0 y dilulr hasta obtener 1 1. Para uso sblo con aparatos que requieran
emplgo de un patrén interno.

APARATO

Fotémetro de llama - Instrumento que puede medir 1-10 partes por millén de
s0d1o a 289 nm y 1-10 partes por milién de potasio a 768 nm (E1 Beckman DU con
llama oxhidrica y tubo fotomultiplicador resulta satisfactorio.) También re-
sulta satisfactorio un aparato que emplee patrén interno LiCl. Utilfcese el
aparato siguiendo -las instrucciones del fabricante.

PREPARACION DE LA MUESTRA

Determinacién directa (para vinos, aguas minerales, etc.) —- Diluir la muestra
con H,0, si es necesario, para reducir la concentracién de Na y/o X a la gama
abarcgda por el fotémetro de llama.

Filtrado acuoso (para frutas y productos a base de fruta) - Pesar 300 gramos de
ruta fresca o una can ad equivalente de fruta seca, fruta en conserva, zumno
de fruta, conservas, mermeladas, etc., triturada o mezclada en un mezclador o
triturador mecénico, y verter en un vaso de precipitados de 1,5 6 21. Anadir
unos 800 ml de H,0 y hervir durante una hora, sustituyendo a intervales el H,0
perdido por evapOracién. Pasar a una botella volumétrica de 2 1, diluir

hasta el tope y filtrar. Utilizar el filtrado para la determinacién. (Pueden
utilizarse cantidades proporcionalmente menores§.
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Solucién &cida de cenizas (para otros alimentos) - Incinerar a 525-550°C 1la

cantidad indicada de la muestra (Cuadro 5.5) en una c4psula de Pt, Vycor o de
otro tipo, pero inherte o exenta de Na y K, hasta que las cenizas estén exentas

de carbono. Disolver en 0,1 N HNOé o HC1l, filtrar y verter en una botella vo-

lumétrica de 200 ml, enjuagar y la
volumen.

ar el plato y filtrar hasta completar el

O también, incinerar la muestra indicada a 525-550°C durante 1-2 horas, disolver
en 50 ml de 0,1 N HNO3 o HCl1l, filtrar y lavar con el &cido 0,1 N hasta obtener

unos 100 ml. ' Colocar

e incinerar de nuevo hasta que quede exento de carbono.

de nuevo el papel y el carbono no quemado en la cipsula
Disolver las cenizas

restantes en unos 50 ml del &cido 0,1 N y filtrar sobre el filtrado conservado
de antes, lavando con el &cido hasta obtener un volumen final de 200 ml.

TAMANO DE LA MUESTRA

PRODUCTOS ALIMENTICIOS

Levadura

Cerveza

Bebidas y concentrados

Pan

Mantequilla, queso, helados

Productos a base de cacao (productos exentos de
agua, azficar y grasas)

Productos a base de cereales, harinas

Café, té, mosto de cerveza

Huevos y productos a base de huevos

Pescado y productos marinos

Aromatizantes

Gelatina y postres

Cereales

Alimentos pobres en sodio

Carne y productos cérnicos

Leche y productos l&cteos liquidos (nata, leche
evaporada, leche condensada edulcorada)

Lacticinios secos

Nueces y productos derivados

Aceites y grasas

Plantas

Jarabes, azficares

Especias

Productos vegetales elaborados

DETERMINACION
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Sodio en ausencia de cantidades de potasio gque puedan interferir - Diluir la

solucibn de la muestra, si es necesario, para reducir la concentracién de Na
a la gama abarcada por el fotémetro de llama (preferiblemente 4-10 ppm).
Aspirar la solucién directamente hacia la 1llama y tomar nota de la lectura
obtenida. Aspirar de igual forma las soluciones patrén de trabajo hacia la

llama, tomar nota de la lectura y preparar una curva uniforme.

Al analizar

series de muestras, incluir al menos una solucién patrén.-de trabajo a interva—
los convenientes, para controlar la estabilidad del instrumento.

Calcular y camunicar los datos como mg Na/100 g de muestra o camo ppm de Na.

Si se utiliza un aparato de patrén interno, afiadir a todas las muestras y a las
soluciones patrén de trabajo la cantidad adecuada de solucién patrén de LiCl
indicada en las instrucciones, antes de diluir hasta obtener el volumen final.

Potasio - Liluir la solucién de muestra, en caso necesario, para reducir la

concentracién de K a la gama abarcada por el fotémetro de llama.

Proceder como

en 6.1, utilizando patrones de trabajo de K y la longitud de onda adecuada.
Sodio en presencia de cantidades de potasio que puedan interferir - Determinar

Na y K como en 6.1 Y 6.2, Repetir la determinacidn de Na utilizando una nueva

serie de soluciones patrén de trabajo de sodio que contengan 1-10 ppm de Na y
la concentracién de K indicada por 6.2: Determinar la concentracién de Na

utilizando las soluciones patrén de Na-K.
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TRATAMIENTOS ESPECIALES DE INCINERACION

Productos secos - Humedecer con pocas gotas de H20 y di§tribuir los sbélidos
uniformemente sobre el fondo de la cépsula. Secar a bano de vapor y colocar la
c4psula en la entrada del horno de mufla de modo que la muestra arda en rescoldo
sin llama. Incinerar camo en 5.3.

Aceites y productos ricos en grasas - Utilicese primero bajas temperaturas

para que la grasa se vaya en numo, sin quemarse; aumentar luego a la tempera-
tura especificada. e

Productos ricos en azficar - Calentar la muestra al bano de vapor o bajo limpara

de infrarrojos hasta que desaparezca el H,O0 y el material empiece a chamuscarse.
Afladir algunas gotas de aceite puro de olgva a las muestras de poca pureza,
para evitar salpicaduras. Seguir calentando bajo lé&mpara infrarroja hasta que
se detenga la hinchazén. Colocar en horno de mufla calentado.

CASO ESPECIAL EN EL QUE HAY PRESENTE CALCIO SUFICIENTE PARA INTERFERIR EN LA
DETERMINACTION

En los casos en 1los que la concentracién de calcio es suficiente para influir
en la determinacién de sodio y/o potasio, determinar la cantidad de calcio pre-
sente igual que en el caso del potasio, 6.2, utilizando longitud de onda de

423 nm y una solucién patrén de calcio (1 000 g Ca/l, convenientemente diluida,
preparada con 2,500 g de CaCO3 disueltos en una cantidad ligeramente superior
de HC1l diluido hasta obtener “1 1). Repetir la determinacién del sodio (o po-
tasio) como en 6.3, pero anadiendo la cantidad equivalente de solucién patrén
de calcio @ la solucién patrén de Na (o de X).



