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1. OBJETIVO Y ALCANCE.

1.1 Objetivo.
Describir los pasos para realizar el ensayo analisis de Sulfitos de acuerdo con las directrices

establecidas en los métodos de referencia AOAC 990.28 [2] y los requisitos establecidos
por la norma ISO/IEC 17025:2017 [1].

1.2 Alcance.

Pruebao Norma o método Técnicao Rango de
ensayo de referencia Método medicion
. . 10,0 mg SOs/Kg -
nd
Sulfitos AOAC 990.28 22" Ed. 2023 Volumétrico 100 mg SOs/Kg

Este método es aplicable en presencia de otros compuestos volatiles de azufre; no
aplicable a cebollas secas, puerros y repollo.

2 DEFINICIONES Y NOTACIONES.
2.1 Definiciones.

Calibracion [3].

Operacion que, bajo condiciones especificadas, en un primer paso, establece una relacion
entre los valores de las magnitudes con su incertidumbre de medicién provista por
patrones de medicién y las indicaciones correspondientes con incertidumbres de
medicién asociadas y, en segundo paso, usa esta informacién para establecer una relaciéon
para obtener un resultado de medicién de una indicacién.

Principio

Los sulfitos en alimentos son compuestos quimicos que contienen el ion sulfito (SO5*7), y
son utilizados principalmente como conservantes y antioxidantes. Se emplean para
prevenir la oxidaciéon y el desarrollo microbiano, extendiendo asi la vida util de los
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productos alimenticios. También se usan para preservar el color de los alimentos,
especialmente en productos como frutas secas, vinos y algunos jugos.

Usos comunes de los sulfitos en alimentos:

Conservantes: Para evitar el deterioro microbiano y la oxidacion, especialmente en
productos como frutas secas, vinos, jugos, vegetales en conserva, entre otros.
Blanqueadores: Se utilizan para mantener el color de algunos productos, como
frutas y vegetales deshidratados, que tienden a oscurecerse debido a la oxidacion.
Antioxidantes: Impiden la oxidacién de ciertos compuestos sensibles al oxigeno,
como las grasas, evitando que se vuelvan rancios.

Agentes antimicrobianos: Ayudan a inhibir el crecimiento de ciertos
microorganismos que podrian afectar la seguridad y calidad de los alimentos.

El método mide el sulfito libre mas una porcién reproducible de sulfitos ligados, como los
productos de adicién de carbonilo, en los alimentos. La porcion de prueba se calienta con
HCl a reflujo (aproximadamente 1 M) para convertir el sulfito en SO,). Una corriente de
N« introducida por debajo de la superficie de la solucion en reflujo barre el SO, a través
de un condensador refrigerado por agua y, mediante un burbujeador unido al
condensador, con una solucién de H,0, al 3%, donde el SO,y se oxida a H,SO.. El
contenido de sulfito estd directamente relacionado con el H,SOs generado, que se
determina por valoracion con una solucién normalizada de NaOH.

Reacciones:

Liberacién del SO,:
S03~ (ac) + 2H*(ac) » S0, (g) + H,0
Absorcion de SO,:
S0, (g) + H,0,(ac) » H,SO, (ac)
Titulacion con NaOH (en presencia de rojo de metilo):

H,S0, (ac) + 2NaOH(ac) » Na,S0, (ac)+ 2 H,0

Esquema del montaje:
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Figure 990.28A Apparatus for optimized Monier-Williams method: A, inlet adapter; B, separatory funnel; C, round-bottom
flask; D, gas inlet tube; E, Allihn condenser; F, bubbler; G, vessel.

2.2 Notaciones.
Para propdsitos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:

“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“Servicios”: para referir a los servicios de ensayo que el Laboratorio ofrece.

“[tem”: se refiere a los objetos o materiales bajo ensayo.

3 REFERENCIAS.
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[111SO/IEC 17025:2017 General requirements for the competence of testing and
calibration laboratories / Requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y de calibracion.

[2] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22" Ed. AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 990.28.
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4 DESARROLLO
Para realizar el ensayo se utilizan los siguientes equipos y componentes clave:

Equipos

Balanza analitica con resolucién de 0.1 mg

Plancha de calentamiento

4.1 CONDICIONES GENERALES

4.1.1 Revision general.

Al recibirse la muestra en el Laboratorio, ésta es inspeccionada con el fin de verificar que
las condiciones de cantidad, empaquey preservacién se mantienen, conforme lo indicado
en el procedimiento PROC-TC-008 “Procedimiento de aseguramiento de integridad de los
items bajo servicio”.

Antes de iniciar el analisis, se debe verificar que se cuenta con minimo 10 gramos de
muestra para realizar este analisis.

En caso de que la muestra no presente alguna de estas condiciones, realizar la
observacién en el FOR-TC- 039 “Formato para el registro de datos primarios para el ensayo
de humedad”, e informar de inmediato al lider comercial a través del Lider de laboratorio.

4.1.2 Estabilizacion.

Los items de ensayo, patrones y controles de calidad deben atemperarse con suficiente
antelacién de tal manera que se encuentren en equilibrio térmico con el ambiente en el
cual se ejecutaran los ensayos.

La balanza analitica y otros equipos electronicos que realicen mediciones de alguna
magnitud correspondiente a condiciones de influencia en la ejecucién del ensayo deben
encenderse por lo menos media hora antes de su uso. Asi mismo, deben verificarse los
equipos, de acuerdo con lo establecido en el numeral 4.1.3

Ademas, debe ajustarse la estufa de secado a 104°C teniendo en cuenta los factores de
correccion obtenidos del certificado de la ultima calibracion e inspeccionar el estado y
cantidad de la sdlica dispuesta al interior del desecador. Si la sdlica presenta humedad,
secarla a 104°C por 12 horas.

4.1.3 Verificacion de equipos.

Antes de iniciar el ensayo, debe verificarse que el estado de funcionamiento de los
equipos sea adecuado. Esto puede llevarse a cabo revisando que cuenten con la etiqueta
de mantenimiento vigente y que estos no tengan alguna etiqueta que lo identifique
como “Fuera de servicio”. Ademas, en el caso en el cual se lleve el control de uso, deben
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registrarse los Ultimos registros consignados en el formato FOR-TC-017, con el propdsito
de verificar que no se han registrado fallas en el funcionamiento. Si algun equipo es
utilizado para la medicién de alguna magnitud de influencia en el ensayo, este debe estar
calibrado. Por tanto, se debe verificar la etiqueta de calibracién adherida a este, y
comprobar que se encuentre vigente.

Asi mismo, debe verificarse que se haya realizado y registrado la verificacion diaria de la
balanza analitica en el formato FOR-TC-005

Ademas de lo anterior, debe verificarse la fecha de expiracion de los patrones, materiales
de referencia y controles de calidad empleados en el ensayo con el fin de evitar el uso de
materiales vencidos.

4.1.4 Manejo de la muestra.

Durante el almacenamiento y ensayo de la muestra, esta debe permanecer
herméticamente cerrada, con el fin de no alterar la humedad original que contiene la
muestra durante estas actividades. La identificacion, manejo, transporte,
almacenamiento y descarte de la muestra, deben realizarse de acuerdo con os
lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-008 Procedimiento de
aseguramiento de integridad de las muestras bajo servicio.

Si la muestra es liquida, mezclar hasta homogeneidad aparente mediante agitacion
magnética, y con la ayuda de un gotero o una pipeta tomar la cantidad necesaria de
muestra, mientras se continda con la agitacion.

Si la muestra es solida, moler o triturar en su totalidad hasta homogeneidad aparente, y
realizar un cuarteo atendiendo los siguientes pasos:

e Colocar la muestra previamente homogeneizada sobre una superficie lisa, limpia y
seca, donde no existan corrientes de aire fuertes.

Limpiar los instrumentos a utilizar (espatula o cuchara).

Mezclar la muestra echando repetidas veces el material de los bordes hacia el centro.
Juntar todo el material dandole forma circular con espesor uniforme.

Dividir el material en cuatro sectores iguales.

Eliminar los sectores opuestos quedando la masa del material reducida a la mitad.
Mezclar los dos sectores restantes echando repetidas veces el material de los bordes
hacia el centro.

4.1.5 Medidas de seguridad.

Durante el analisis tener en cuenta que se debe sequir el procedimiento aqui descrito sin
modificar u omitir ningun paso.

Tener en cuenta las instrucciones dadas en el reglamento interno de trabajo PROC-GC-
015 Reglamento Interno AOXLAB S.A.S, capitulo XIII.
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4.2 INSTRUCCIONES DE ENSAYO

4.2.1

4.2.2
4.2.2.1

4.2.2.2

4.2.3
4.2.3.1

Materiales y consumibles:

Espatula metalica

Beackers de 250 mL, 100 mL, 150mL y 50 mL
Probetas de 100 mLy 50 mL

Pipetas pasteur

Reactivos y soluciones:
Reactivos:

Acido clorhidrico fumante 37% (HCl) - Grado analitico
Peroxido de hidrégeno 30% grado reactivo

Etanol absoluto

Rojo de metilo

Hidréxido de sodio en lentejas

HCI 0,1N grado estandar

Nitrégeno

Preparacion de soluciones:

Solucion de HCI 4 M. Preparar 90 mL de solucién anadiendo 30 mL de HCl al 37%
a 60 mL de agua desionizada.

Indicador rojo de metilo. Disolver 250 mg de rojo de metilo en 100 mL de etanol.

Solucion de NaOH 0,1 M. Pesar 4,00 g de NaOH en un beacker de 150 mL y llevar
a un balén de 1000 mL. Adicionar una cantidad suficiente de agua hasta diluir el
hidréxido de sodio y luego aforar.

Solucion de NaOH 0,01 M. Tomar 10 mL de NaOH 0,1 M, llevarlos a un balén de
100 mLy aforar. Esta solucién se debe estandarizar con el HCI 0,1 N grado estandar.

Solucion de peroxido de H,0; al 3%. Diluya 3 mL de H,0, al 30% grado reactivo
hasta 30 mL con agua desionizada. Justo antes de su uso, anadir tres gotas de
indicador rojo de metilo y 3 gotas de NaOH 0,01 M.

Ensayo

Preparacion de la muestra.
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Transfiera 50 g de muestra, o una cantidad que contenga 500-1500 pg de SO, a un
beacker de 250 mL. Anadir 5 mL de etanol absoluto y 95 mL de agua tipo 1y revolver.
Continuar agitando hasta que la muestra esté en trozos lo suficientemente pequefos
como para pasar a través de la abertura del matraz donde se lleva a cabo la reaccién.

4.2.3.2 Preparacion del sistema.

Realizar el montaje como se muestra en el esquema del numeral 2.1 y colocar el sistema
sobre una plancha de calentamiento. Ahadir 400 mL de agua tipo 1 al matraz (C), cerrar la
llave de paso del embudo de decantacidn (B) y anadir en este 90 mL de HCl 4 M. Iniciar el
burbujeo del N,, encender el chiller de enfriamiento y al beacker de 150 ml (G) adicionarle
30 mL de H,0; al 3%. Dejar el sistema bajo estas condiciones por 15 minutos, que es el
tiempo suficiente para que el sistema ya no tenga oxigeno.

4.2.3.3 Introduccion de la muestra y destilacion

Cerrar la llave del nitrégeno, retirar el embudo de decantacion (B) y transferir la muestra
en suspension al matraz (C). El flujo de nitrégeno se reanuda en cuanto se vuelve a

introducir el embudo de decantacion en la junta correspondiente del matraz.

Utilizar una pera de goma provista de valvula para aplicar presién sobre el HCl 4 M en el
embudo de decantacion. Abrir la llave de paso del embudo de decantacion y dejar que el
HCl 4 M entre en el matraz. Continlie manteniendo suficiente presion sobre la solucién
acida para forzar que la solucién entre en el matraz. Si es necesario, puede cerrarse la llave
de paso para aumentar la presion sobre el 4cido y, a continuacion, abrirla de nuevo. Cierre
la llave de paso antes de que salgan los ultimos 2-3 mL del embudo de decantacién para
evitar que el SO, se escape al embudo de decantacion. Encender la plancha utilizando un
ajuste de potencia que haga que 80-90 gotas/min de condensado vuelvan al matraz
desde el condensador. Dejar ebullir el contenido de matraz 1,7 h'y, a continuacion, retirar
el beacker (G).

4.2.3.4 Determinacion

Si la solucién en el beacker (G) permanece amarilla se reporta el resultado como menor a
10,0 mg SOs/Kg, si la solucién después de la destilacién se torna rosada se debe valorar
inmediatamente el contenido con NaOH 0,010 M hasta que el punto final amarillo
persista =220 s.
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4.3 INFORME

Los resultados se analizan de la siguiente manera:

Los datos serdn registrados en el formato FOR-TC- 183 “Datos Primarios de Sulfitos por el
método de Monier-Williams” el cual contiene la siguiente informacion:

[Identificacién: FOR-TC-183

a 0 )( l a b Datos Primarios de Sulfitos por el método de Monier-Williams |Revisién: 2
[Inicio de vigencia: 2024-02-07

ENSAYO DE SULFITOS AOAC 990.28 Official Methods of Analysis, 22st Edition (2022)

m Equipo / N* Inventario Equipo / N* Inventario
EQUIPOS USADOS EN EL ANALISIS Balanza Analitica / Plancha de Calentamiento /
Etanol Abscluto / Lote Acido Clorhidrico / Lote Peréxido de Hidrégeno / Lote
@ REACTIVOS USADOS EN EL ANALISIS
™ Facha Inicio: " Fecha final: ® Hora Inido: ‘ ™ Hora final: ‘

™ Almacenamiento del registro
Archivador SGC / 206

™ Realizt " Reporté "9 Consecutive N*

Estos resultados son registrados en el cuadro de mando de Excel del laboratorio para
andlisis fisicoquimicos, SOFT-TC-137 “Cuadro de mando para el ensayo de Sulfitos por
volumetria en alimentos”, en la ruta de acceso \laboratorio\REGISTROS\REGISTROS RT.

En el cuadro de mando de Excel estd programado el algoritmo de calculo de SO,, de la
siguiente manera:

32,03 Vb * M %1000
Cantidad de muestra (g)

S0, mg/Kg =

Donde:

32,03: Peso en miliequivalentes del SO,

Vp: Volumen del NaOH utilizado en la titulacién

M: Molaridad del NaOH utilizado en la titulaciéon

1000: factor para convertir miliequivalentes en microequivalentes

El resultado promedio obtenido en el cuadro de mando y expresados con dos decimales

son ingresados por el analista en el software analitica en el médulo Resultados del area
fisicoquimica. El resultado final debe reportarse con aproximacién al 0.1%
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Ademas del resultado, debe consignarse los criterios de cumplimiento, CUMPLE / NO
CUMPLE basados en la normativa vigente si esta aplica.

4.4 CONTROL DE LA CALIDAD

El tipo, periodicidad y criterios de aceptacién para los resultados obtenidos de los ensayos

para el control de calidad se resumen en la tabla siguiente:

CONTROL

PERIODICIDAD

CRITERIO

Duplicado por lote

Cada que se
ensayo

realiza el

La diferencia relativa
porcentual (RPD) obtenida
En la carta control del
cuadro de mando del
analisis

El seguimiento de los resultados obtenidos del control de calidad listado en la tabla
control debe realizarse y analizarse mediante el uso de cartas control, de acuerdo con los
lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-077.

5. RESPONSABILIDADES

5.1 Director técnico.
e Asegurar la aplicaciéon del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.
e Revisary aprobar los informes técnicos una vez han sido revisados por el Lider de
Laboratorio.
e Asesorar y orientar los analistas en la resolucion de dudas e inconvenientes
surgidos durante el desarrollo de los ensayos.
e Realizar o revisar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del método y autorizar las indicaciones a seguir.
e Establecer los casos en los cuales se realiza la retencidon de muestras.

5.2 Director de Calidad.
e Asegurar la aplicaciéon del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.
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Realizar y registrar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del método.

Revisar los resultados obtenidos del aseguramiento de calidad del método.
Archivar los registros técnicos relacionados con los ensayos.

5.3 Lider de Laboratorio.

Asegurar la aplicacién del presente documento por el personal subordinado o
supervisado.

Revisar los resultados ingresados por el analista, haciendo seguimiento de la
trazabilidad del analisis (Cuadros de mando, formato de solicitud de servicio y
salvaguardia de muestras, formatos de datos primarios) antes de enviar el informe
final al director técnico.

Realizar la revisién de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al director técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del
método.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al lider de
calidad y al director técnico.

Informar los casos en los que se deben de retener las muestras.

Supervisar el cumplimiento de las actividades de aseguramiento de calidad.

5.4 Analista.

Sequir todas las instrucciones establecidas en este procedimiento y en el
reglamento del laboratorio

Ingresar y entregar todos los resultados en los tiempos pactados.

Entregar formatos de datos primarios completamente diligenciados al lider del
laboratorio.

Realizar revision de datos primarios y célculos realizados en los cuadros de
mandos, informar al lider del laboratorio en caso de observar alguna desviacion en
los resultados obtenidos teniendo en cuenta las cartas control.

Registrar los resultados de los ensayos de control de calidad y hacer el analisis de
tendencias de estos.

Realizar el andlisis de los resultados de control de calidad de acuerdo con el
procedimiento PROC-TC-077

Realizar la revisiéon de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al lider de laboratorio las desviaciones que se den durante el desarrollo
del método.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al lider del
laboratorio.
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Identificacion:
Procedimiento de ensayo Determinacion de | PROC-TC-260

a OXla b Sulfitos por el método de Monier-Williams Revisién: 1

AOXLABS.A.S Inicio de vigencia:
2025-03-05

¢ Informar cualquier incidente que suceda durante la realizacién del método.

e Revisar que los equipos usados en el desarrollo del método tengan
mantenimiento, calibracion y/o verificacion vigente, de acuerdo con el programa
de mantenimiento y calibracién.

6 FORMATOS RELACIONADOS.

SOFT-TC-137 “Cuadro de mando para el ensayo de Sulfitos por volumetria en alimentos”
FOR-TC- 183 “Datos Primarios de Sulfitos por el método de Monier-Williams”

7 ANEXOS

No Aplica
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