;f]"% Instituto de
FlX  Salud Pablica

Ministerio de Salud

Gobierno de Chile
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Métodos aplicados analisis
Ley 20606 Etiquetado
Nutricional

INSTITUTO DE SALUD PUBLICA DE CHILE
SUBDEPARTAMENTO ALIMENTOS Y NUTRICION
ING. EMILIA RAYMOND G.

ABRIL 2016




INSTITUTO DE SALUD PUBLICA DE
CHILE

Es la institucion de Referencia Nacional encargada
de la Normalizacién, Fiscalizacion, Vigilancia vy
Calidad de los laboratorios de salud publica,
clinicos, ambientales, medicamentos, alimentos vy
demas productos sujetos a control sanitario.

El ISPCH es el laboratorio Nacional de Referencia
del Ministerio de Salud

El ministerio de Economia, Fomento y Turismo a
través del Decreto N° 116 (04-10-2012) Nombra
Laboratorio Designado en el ambito de
microbiologia y Quimica de alimentos.

El ISP , a través del Departamento Salud
Ambiental integra la red Nacional de Metrologia, la
cual es coordinada por el INN
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Las entidades de Referencia
asociadas con las entidades
reguladoras de alimentos
estan concebidas para velar
por |la seguridad de la salud
humana al hacer reducir los
factores de riesgo en los
alimentos entre otros ,
asegurando la validez de sus
resultados con valores
analiticos confiables y
precisos.

APRUEBA NUEVOS METODOS DE ANALISIS
Y DEJA SIN EFECTO LOS MANUALES QUE
INDICA

El Instituto de Salud Publica en la
actualidad tiene oficializado sus
meétodos analiticos con fecha 22 de
marzo de 2013.

Dado el contexto actual se hace
necesario la modificacion de dicha
Oficializacion.
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Diario Oficial 22 de marzo de 2012

Tercero: Que., oste Instituto debe cjercer de ma-
noera continua Ia funcion de laboratorio nacional y» de
referencia previamoente mencionada, porlo gque sc hacce
nceccesario scnalar los manuales. téonicas o mdérados
que reemplazaran a los moncionados manualces.

Cuarto: Quce. ¢l Departamoento de Salud AAimbien-
tal como referencias intemacionales. ha indicado los

siguicnics métodos: Official Mcocthods o Analysis of

AOAC International. ¥ ¢l Standard micthods ftor the
Exammnmation of Watcr-Waste Water APHA AW WA v

Teniendo presente: lodispucstoen ia Lev 19.880;
cn ol Codigo Sanitario: on los articulos 539 letra by, 6O
v 6l lcirab)del decrctocon fucrza de ley NT 1 . dec 2005,
que Mja cliexto refundido. coordinado y sistematizado
del decreto ley N™ 2. 763, de 1979 ¥y de las leyes N©
IRO933 vy NV I8.469: y 4" leira b)), 107 [letra b) y 52" del
decreto supremo N 1.222 de 1996, de la misma
Seccretariade IEstado: vy on uso de las facultades gque mce
otorega cl decreto supremo Num. 377.de 12 de mavo de
201 1. del Ministerio de Salud: asi como lo establecido
cn larcsolucion NGam. 1 .600.dcec 2008 dec la Contraloria
General de 1a Repuablica: dicto Ia siguicentc:

Rcesolucion:

.- Aprucbhansce como nuevos métodos de analisis
los siguicntes:
a) OtTicial Mceothods of Analysis of AOAC Intecrnma-
tional.
D) Standard mocthods tor the Examamautuon ol Water-
Wastc Water APHA AW W AL
2 - Dé¢jansce sin cfecto desde a total tramitacion
de oste acto admiinistrativo los siguientes manuales:

a) Manual de miciodos de analisis fisico-guimicos
de alimentos. aguas y suclos. del ano 1995,
) Manual de teonicas microbiolagicas para alimoen-

tos vy nguas. del ano 1998,

Anotesc. comuniquesce v publiquesce on ¢l Diario
Ofhicial de 1a Repablica v en Ia pagina web institucio-
nal.- Rubén Verdugo Castillo. Director (S).
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Entidades oficiales

internacionales
SRR APPROVED
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: ISO METHODS
INTERNATIONAL gy Mﬁ
AOAC T :
INSTITUTO DE LA GRASA (CSIC-SEVILLA)
C O d e X ESTE CENTRO PARTICIPA EN PROYECTOS
COFINANCIADOS POR
U S P FONDOS FEDER
AACC
k= = NMKL
9 =
ICUMSA ANy =t
N
NSS4
World Health
Organization

m ICUMSA

Validacion de
métodos
MINISTERIC Analiticos
IDE SAMIDAD, SERVICIOS SOCIALES
E MGUALDALD

S
g
z
=
°

http://aesan.msssi.gob.es/A
ESAN/docs/img/home/logo__
msps.gif

Your Clobal Fats and Oils Connecﬂon




JUSTIFICACION

El contar con metodologias oficializadas para la comparaciéon y verificacion
de la rotulacion en el etiquetado de alimentos, herramienta necesaria
tanto para la industria como el fiscalizador, y laboratorios de prestacion de
servicios a terceros.

Contar con datos reales y/o aproximados declarados, en beneficio del
comercio nacional como internacional y principalmente del consumidor o
poblacion expuesta al consumo de alimentos.

Las metodologias son muy variadas y se van actualizando acorde a las
necesidades emergentes.

Los Laboratorios de Analisis de Alimentos deben contar con las
condiciones adecuadas para el alcance y propositos analiticos.

El personal que realiza analisis debe contar con las competencias en el
conocimiento de la composicion de cada alimentos.

El laboratorio debe realizar una seleccion de aquellas técnicas mas acorde
y relevantes al propdsito.
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Comision Métodos

2.1 OBJETIVO GENERAL
-Oficializar metodologias de analisis para alimentos de consumo humano.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

-Contar con las metodologias necesarias para la verificaciéon de la composicidon de
Etiquetado nutricional Ley 20606,. "Articulo 120 bis

-Armonizar y revisar las metodologias que utiliza la red de laboratorios y evaluar la
factibilidad de estandarizar estas para su aplicaciéon en la verificacion de Ia
rotulacion.

- Generar instancias de apoyo para el propdsito. ej. base de datos on line de las
metodologias oficiales en la Pag WEB del ISP vy otro.
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L I
LEY 20606

"Articulo 120 bis: Cuando a un alimento o producto alimenticio se le haya adicionado
sodio, azUcares o grasas saturadas, y su contenido supere el valor establecido en la
Tabla No 1 del presente articulo, debera rotular la o las caracteristicas nutricionales
relativas al nutriente adicionado. En el caso de la energia, se debera rotular su contenido
cuando se le haya adicionado azlcares, miel, jarabes, o grasas saturadas, y se supere el
valor establecido en la referida tabla.

Tabla N°1: Limites de contenido de energia, sodio, aziicares totales y grasas
saturadas en alimentos.
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Energia Azlcares Grasas

kcal/100 g totales saturadas

Limites en £y JURIE
Alimentos sélidos. 2ol 800 22,5 6
Valores mayores o 300/ JUNIO 500 15 5
iguales a: UL 400 5 4

275/ JUNIO

2019
Energla Sodio AHAUCEEE Grasas saturadas
kcal/100 ml mg/100 ml totales a/ 100 mi
g/100 ml

, - . 100 / junio
L|m|telsiqetll1i:cl’;n.1entos 2016 (i 6 3
Valores mayores o 80 / junio 2018 100 > 3
70 /junio 2019 100 5 3

iguales a:




Tipos Métodos de Analisis Codex
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TIPO Il
TIPO | TIPO I i TIPO IV

Métodos de Métodos de Alternativos Métodos

Definicién Referencia aprobados Provisionales
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Criterios generales para la seleccion -
de los métodos de analisis
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Se dara preferencia a los métodos oficiales de analisis
elaborados por organizaciones internacionales que se
ocupan de un alimento o girupo de alimentos, cu?la
seguridad haya sido establecida en relacion con los
criterios, seleccionados segun proceda:

Especificidad/Selectividad

Exactitud

Precision [ repetibilidad/ intralaboratorio (en el mismo
laboratorio), reproducibilidad interlaboratorios (en el mismo
laboratorio y en otros laboratorios)]

Limite de deteccion/ cuantificacion

Sensibilidad

K/
0.0

. 0 0
0.0 0.0 °n*

o

e

* Recuperacion /" Los métodos de andlisis que pueden

« Linealidad aplicarse uniformemente a varios grupos

% Practicabilidad . :

& Aplicabilidad de productos se preferiran a los metodos

e que soélo son validos para determinados
productos

N »




5
=
=
z
=2
%
Concentracion Razon | Unidad Recuperacion (%) pd
100 1 100 % (100 9/100g) 98- 102 g
=10 107 Z10% (10 9/100g) 98- 102 5
5 107 1% (1 9/009) 37103 >
Recuperacion | 7357 10° 201% (1moQ) 35-105
R) 0,01 07 100 mokg 90— 107
0,001 10° 10 mo/kg 80- 110
4>‘m1 o T com e | I
0,00001 10° 100 po/kg 80-110
0,000001 107 10 pghkg 60-115
0,0000001 107 1 uokg 40-120
Existen otras directrices relativas a 108 intervalos previsios de recuperacion en dreas
especificas de andlisis. En casos en los que se haya demostrado que la recuperacion
es una funcion de la matriz, podran aplicarse otros requisitos especificados.
Conformidad | Para la evaluacion de la conformidad, deberia utiizarse preferblemente matenal de




ANALISIS- METODOLOGIAS
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1.- Analisis Quimicos

1.1.- Proximal:

‘Humedad

eCenizas Totales

eProteinas

eLipidos Totales.

eFibra Dietaria

« HIDRATOS DE CARBONO DISPONIBLES
- ENERGIA EN KILOCALORIAS (ENERGIA/KCAL)
 PERFIL DE ACIDOS GRASOS.

« SODIO.




HUMEDAD
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Maiz-Granos ISO 6540:1980 Gravimétrico
(confirmado 1994)
AOAC 925.09 Gravimétrico

Proteina de soya, vegetales (estufa al vacio)

Chocolate y productos de

Cacao en polvo y mezclas de AOAC 977.10 Karl Fischer
cacao seco con azucar (Gravimétrico)
. ICC Method N° 110/1
Semolina

(1986) Gravimétrico
ISO 712:1998

AOAC-INN-ACC
http://www.ispch.cl/cent Gravimétrico
rodedocumentacion/doc

umentostecnicos

Harina de trigo

Varios Alimentos Especiales;
Formulas Infantiles



http://www.ispch.cl/centrodedocumentacion/documentostecnicos

CENIZAS TOTALES

Maiz-Granos-Semolina-
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: ) , AOAC 923.03
Harina de Trigo-Proteina de Gravimétrico
soya, vegetales
Proteina de soya, vegetales Gravimétrico

ISO 2171:1993

a
Maiz en grano Harina de ICC METHOD N

: 104/1 (1990) Gravimétrico
trigo
: - 0 http://www.ispch.cl/centrod
Alimentos con bajo % de edocumentacion/documento Karl Fischer
agua stecnicos
Sl AOAC 923.03 Gravimétrico

Harina de trigo

Varios Alimentos Especiales;

: AOAC 942.05 Gravimeétrico
Formulas Infantiles



http://www.ispch.cl/centrodedocumentacion/documentostecnicos

Grasa total
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Maiz-Granos AOAC 945.38F; 920.30C Gravimetrico
(previa extraccién
Soxhlet)
Chocolates y productos con ISO 2171:1993 Gravimetrico
cacao AOAC 925.07 (Extraccion Soxhlet)
Leche y productos lacteos NCh 11742. Of 1998 Rdse Gottlieb

AOAC 2000.18

Gerber butirometro

Productos de proteina de Soya y CAC/RM 55-1976 Gravimetrico
vegetales (previa extraccion
Soxhlet)
Varios Alimentos Especiales; CAC/RM 55-1976 Gravimetrico

Formulas Infantiles (Extraccion Soxhlet)



http://www.ispch.cl/centrodedocumentacion/documentostecnicos
http://www.ispch.cl/centrodedocumentacion/documentostecnicos

FIBRA DIETARIA TOTAL

_ _ AOAC 985. 29 _ _ o
Alimentos , harinas, pany cereales  http://www.ispch.cl/centrodedocume Digestion enzimatica
no enriguecidos con fibra soluble ntacion/documentostecnicos Gravimétrico
Al REE e§pe0|§les —FeltTILEE AOAC 991.43 digestion enzimatico
infantiles .
Gravimetrico
Productos de granos de cereales, L .
AOAC 2011.25 Enziméatico- Gravimétrico

cereales, vegetales y frutas

HPLC
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Frutas y Néctares

Alimentos para dietas
especiales

Formula Infantil,
Productos Enterales,
Alimento mascotas

Aguas

Alimentos Especiales

Alimentos Especiales;
Formulas Infantiles

EN 1134 (1994):

IFU Method No 33 5o rcion Atémica

(1984)
AOAC 976.25 Ion Selectivo
Via Seca-
AOAC 985.35 Absorcidon Atdmica
EPA 2731 Absorcion Atdmica
ISO 8070:1987; Espectrofotometri
IDF Standard a de emision de
119A:1987 [lama
AOAC 984.27

http://www.ispch.cl/centroded Espectrometrla de

ocumentacion/documentostec emision ICP
nicos
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http://www.ispch.cl/centrodedocumentacion/documentostecnicos

Fermentados lacticos

Semolina, maiz en grano

Harina de trigo

Alimentos en general

AOAC 991.20
ISO 8988-1
IDF 20:1 2001

ICC N* 105/1

ICC N* 105/1 105/2
1986

AOAC N° 928.08

http://www.ispch.cl/centrodedocu
mentacion/documentostecnicos

Digestion Kjeldahl -
Tritrimetrico

Digestion Kjeldahl -
Tritrimetrico wxs,7)

Digestién Kjeldahl -
Tritrimetrico ~xs,7)

Método Kjeldhal -
equipo automatico
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Factores para la conversion de los valores de nitrogeno en
proteinas (por g de N) (FAO/OMS, 1973)
Fuente: Green Field & Southgate, 2003.
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Huevo: entero - 6,25 Centeno y harina de centeno -
5,83

albiumina - 6,32 Cebada y harina de cebada - 5,83
vitelina - 6,12 Avena - 5,83

Maiz-6,25 =000
Frijoles - 6,25
Soya - 5,71

Nueces: Brasil - 5,46; almendras -
5,18; manies - 5,46; otras - 5,30




CARBOHIDRATOS- HIDRATOS DE CARBONO
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METODOS DE ANALISIS

Método por calculo

Método Quimico Munson y Walker*

Métodos oOpticos

Método enzimaticos

Métodos Cromatograficos
cromatografia plana
cromatografia de gases
cromatografia liquida HPLC

U1

http://www.ispch.cl/centrodedocumen

tacion/documentostecnicos®
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e Monosacaridos { Cetosas

Aldosas

Reductores

Disacaridos

No-reductores

* Oligosacaridos {O

ctasacaridos

Homoglicanos: un tipo de monosacarido

o Polisacéridos{

Heteroglicanos: dos o mas tipos
de monosacaridos




Azucares
Simples

son azucares de rapida
absorcion y son energia
rapida.

Se encuentran en azucar,
miel, mermeladas, jaleas,
golosinas, leche, hortalizas
y frutas etc.

Monosacaridos: glucosa, fructosa

Disacaridos: sacarosa, lactosa, maltosa Digeribles

Azucares

Complejos 6 |
polisacaridos*

Su absorcion es mas lenta y
acttan como energia de
reserva.

Se encuentra en cereales,
legumbres, harinas, pan,

pastas.

No Digeribles
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Hidratos de carbono Meétodo de Fehling: Método
gravimétrico de Munson y Walker
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Fehling A: sulfato de cobre
Fehling B: tartrato de Na y K en medio alcalino

AZUCAR (alcalis) » ENEDIOL (especie reductora)

El tartrato compleja el Cu*2?, el cual es reducido por el enediol a
Cut*!, que en presencia de OH- forma CuOH y por calentamiento
Precipita el CU,0, el cual se pesa y se determina gravimétricamente

R-CHO + CuSO, + NaOH —— Cu,O + 2RCOOH + 2Na,SO, + H,0




AzUcares Totales = DReductor + No reductores
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Se obtienen por Se obtienen Se obtienen por
hidrolisis directamente diferencia




Agentes clarificantes
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Proposito

*Remover las sustancias interferentes, sin
absorber ni modificar los azucares

*El precipitado debe ser pequeno vy el
procedimiento de precipitacion relativamente
simple.




55555555

Hidrolisis de sacarosa

« Inversion :Por accion de medio acido o por accion

enzimatica

Ci,H55,04, + HC . CgH,04 + CHy, Og

\ J
Y

SACAROSA

\ )\ J

Y Y
glucosa fructosa
\ J

Azucaranertido
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Azucares directamente reductores

—  25-50 ml filtrado con los azucares
25 ml fehling A
25 ml fehling B

> 50 ml agua
Calentar sobre rejilla, ebullicion
comienza a los 4 min.

— de calentamiento + 2min

:

Filtrar por succion la solucién caliente Lavar pp secar

:

Cu,0 —— Tabla —— Glucosa}
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X 0,95= sacarosa
X 0,9= almidon

Desventaja del método
Esta basado en reacciones no estequiométricas




DEPARTAMNENTO SALUD AMBIENTAL




Determinacion por HPLC.

A

B: Seven up
Deteccion UV
I FFructosa

2 Glucosa

3 Sucrosa

(contiene un 0.7 % de sucrosa)
(contiene un 4% se sucrosa)

de onda corta

Volumen inyectado: 2 pl

Seven up

sacarosa

3

glucosa

2

fructosa

Tonica

T
10

Colummna:
FFase esta
Presion:
Cuota de flujo:
Temperatura:
PDeteccion:
Eluyente:

©on:

tiempo (min.)

mny.
= : 2
= — —_— =
s tiempo (min.) 2
250 x 4.6 mm
LiChrosorb NII>, 10 pm
SO bar
2.0 ml/min.
302
LIV 1920 nmaa: 0002 AU
25 % de agua en acetonitrilo (LLiChrosolyv)

Cromaatogrania:

Hoia de aplicacion LC 45, Kipp Analytica B.V__
Emmen (Paises Bajos)



CALCULOS DE ENERGIA
CONSIDERACIONES




Total de hidratos de carbono

Representa la suma de los gramos de azucar, almiddn y fibra dietaria en una
porcion de alimento, segun lo explica la Organizacion para la Alimentacién y la
Agricultura, o FAO.

Segun la FAO, la cantidad total de hidratos de carbono incluye "componentes
que no son estriccamente hablando hidratos de carbono"”, tales como la fibra
dietaria.

De la cantidad total de hidratos de carbono, solo los azlcares y almidones son
digeribles y estan disponibles para ser convertidos en glucosa ,y mas tarde ser
usados por el cuerpo para obtener energia.

La fibra dietaria representa el total de la fibra soluble e insoluble. La fibra no
proporciona energia al cuerpo, ni eleva los niveles de azucar en la sangre
después de su consumo.
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Hidratos de carbono disponibles

Debido a que la fibra dietaria no contribuye a elevar los niveles
de azucar en la sangre ni aporta energia, se puede restar de
los carbohidratos totales.

El resultado de este calculo simple proporciona la cantidad de
carbohidratos disponibles, que también se llaman
carbohidratos glucémicos, carbohidratos utilizables o
carbohidratos netos.

La FAO considera que el contenido de carbohidratos
disponibles, que representa |la cantidad de hidratos de carbono
proporcionados para el metabolismo, es un concepto mas util
en comparacion con los carbohidratos totales.
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Factores de calculo de energia en formulaciones

T g

Proteinas 4
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Grasas 9
Hidratos de carbono disponibles 4

Fibea dietéti Inulina 1,5

ibra dietética .

s FOS 1,6 a2 (sinose conoce usar 2)
Polidextrosa ]

Acidos orgénicos (citrico, acético, 3

lactico, malico, etc)

Dextrinas digeribles 4

D-Tagatosa 1,5

Alulosa 0,2

Ca-HMB (betahidroxi beta metil

butirato de calcio 2,52
Alcohol 2




Factores de calculo segun FDA / EFSA EU factores

Sorbitol

Xilitol 2.4 2,4

Maltitol 2,1 24
Polioles Isomalta 2,0 2.4

Lactito 2,0 24

Manito 1,6 24

Eritrito 0,2 0
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Por ejemplo, la legislacion MERCOSUR (GMC 44, 46, 47/03), para proteinas, lipidos
y carbohidratos, adopta los mismos factores de Atwater y se incluyen los factores
para los acidos organicos (3 kcal/g), polioles (2,4 kcal/g) y polidextrosa (1,0

kcal/g).




Calculo de Hidratos de

carbono disponibles
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HC disponibles= Azlcares totales+ almidones
digeribles
Alimentos naturales:

HC disp: = 100-( Humedad + Cenizas totales + Grasa total+
Proteinas- Fibra dietaria Total)

En alimentos procesados

HC disp = 100-(H + C+ P - FDT + Dex + inulina+
alulosa+polialcoholes+ac organicos+otros ingredientes que
sean declarados)

NOTA: El fabricante debe entregar informacion




Método por Calculo

* ENN =H de C totales = 100 - %H - %P - %L - %C

* Hde Cdisponibles = H de C totales - Fibra dietética




Calculo de Energia
/Kilocalorias factores de
Atwater

HUMEDAD: 20%
CENIZAS TOTALES: 2 %
LIPIDOS : 12 %
PROTEINAS: 8%

100 — 42 = 58 ENN
Entonces ENN = 58x4 = 232

Lipidos =12 x9 = 108
Proteinas= 8x4 =_ 32

372 Kcalorias / 100g o 100 mL

Nota : valores sobreestimado.

IVLINIIGWY dNVS OLNINWYLHvd3d



CALCULO DE ENERGIA
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ENERGIA/KILOCALORIAS FORMULACION DE UNA MUESTRA X

Ej:

10 g % Proteinas x4 = 40

2 g %Grasatotalx 9 = 18

40 g% H carbono x4 = 160

1g% Fd soluble x factor= 1,5 (inulina)

29 % Polioles x factor = 2,6 (Sorbitol FDA) (2,4 EFSA)
49 % Ac organicos x 3 = 12 (&c lactico)

39% Dextrinas dig x 4= 21

Sumatoria 264,1 Kcal/100g




Profesionales Técnicos  Administrativos y Total

auxiliares
Jefatura Subdepto 1 1 ’)
Secciéon Quimica de
Alimentos 9 6 3 18
Seccidon Microbiologia de
Alimentos 5 5 2 12

Total 3 2

Instituto de Salud Publica de Chile



Equipamiento Subdepartamento Alimentos y Nutricion

Ano 2016
‘Seccién Quimica de Alimentos  Seccion Microbiologia de Alimentos
LC-MSMS PCR tiempo real
GC-MSMS y GC-MS Extractor ADN y RNA
GC-FID, ECD, NPD VIDAS®
HPLC-UV/DAD/FLD Gabinetes de bioseguridad
UHPLC-I Refraccion Incubadoras
AAS-Llama, horno grafito, gen. hidruros Hornos esterilizacion
ICP-MS Autoclave
Digestor de Microondas Otros

Otros

Instituto de Salud Public2



RED NACIONAL DE LABORATORIOS DE
SALUD PUBLIC

NORTE CHICO SUR
e Micronutrientes

* Metales pesados e Metales pesados
¢ Toxinas Marinas ¢ Aditivos alimentarios
e Toxicologia * Toxicologia

Ocupacional Ocupacional
e Calidad del aire ® Residuos de pesticidas
* Residuos de pesticidas e Micotoxinas AUSTRAL

e Metales pesados

NORTE GRANDE CENTRO . Mi.cr.onutri.entes .
e Aditivos alimentarios

e Toxinas Marinas

¢ Toxicologia Ocupacional

e Calidad del aire

¢ Residuos de medicamentos
veterinarios

¢ Residuos de plaguicidas

e Micotoxinas

eMicronutrientes

*Metales pesados

e Aditivos alimentarios

eToxinas Marinas

eToxicologia
Ocupacional

eCalidad del aire

e Micronutrientes

* Metales pesados

¢ Aditivos alimentarios

¢ Toxinas Marinas

e Toxicologia
Ocupacional

¢ Calidad del aire

/
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NORTE GRANDE NORTE (\:@ICO

Yo

CENTRO % e o
AUSTRAL

Instituto de Salud Publica de Chile



Muchas gracias

eraymond@ispch.cl




