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RESUM

En una societat on la salut del consumidor és de vital importancia, s’ha de garantir que tots els
aliments, durant la seva elaboracid, produccié, manipulacid, emmagatzematge, i distribucid
siguin innocus, sans i aptes pel consum huma. Un control de la qualitat d’aquests aliments, evita
barreres en transaccions comercials, facilita la cooperacié tecnologica entre paisos i crea
confianca entre fabricants, subministradors i clients.

Actualment, 'empresa Agrolab Ibérica S.L.U. ja esta acreditada per determinar la fibra dietética
total (FDT) en la matriu cereals, farines i derivats pero la gran demanda del mercat fa que sigui
necessaria una ampliacié de I'acreditacid a totes les matrius d’aliments.

En aquest treball de fi de grau, es realitza una validacié de fibres dietétiques totals, pel metode
gravimetric - enzimatic per acreditar-se segons la ISO 17025:2005 en diferents families
d’aliments. El metode d’analisis es basa en el metode oficial AOAC 991.43. A partir de materials
de referéncia certificats, sobrants d’exercicis interlaboratoris i mostres reals, es cobriran totes
les possibles matrius en els aliments.

ABSTRACT

In a society where the consumer health is vital, it must be ensured that all foods during their
manufacturing process, production, handling, storage, and distribution are safe, healthy and are
suitable for human consumption. The quality control of these foods, avoids barriers with
business transactions, facilitates technological cooperation between countries and creates
confidence among manufacturers, suppliers and customers.

The company Agrolab Ibérica S.L.U. is already accredited to determine the total dietary fiber
(TDF) in the grains, flours and derivatives matrix. However, the large market demand makes it
necessary to extend the certification to all food matrices.

In this bachelor’s degree final project, it is performed a validation of total dietary fiber to the
entire range of food, by gravimetric - enzymatic method accredited according to ISO 17025:
2005. The analysis method is based on the AOAC Official Method 991.43. Thanks to certified
reference materials, of interlaboratory exercises and real food samples, the food triangle will
be completed, covering all possibilities in food matrices.



DEFINICIONS

Exactitud: Grau de concordanca entre el resultat d’'un assaig i el valor de referéncia
acceptat. Implica una combinacié d’'una component aleatoria (precisié) i una
component d’error sistematica (veracitat).

Veracitat: Grau de concordanca existent entre el valor mitja obtingut d’una gran série
de resultats i un valor acceptat com a referéncia.

Precisid: El grau de concordanga entre els resultats obtinguts al aplicar el procediment
experimental repetides vegades sota les condicions establertes. La precisié depén
només de la distribucié d’errors aleatoris i no té ninguna relacié amb el valor verdader
o valor especificat. Es calcula com la desviacid estandard dels resultats de les mesures.
Una menor precisid es veu reflectida per una major desviacié estandard.

Repetibilitat: Precisid sota condicions en les que els resultats d’'una mesura s’obtenen
amb el mateix metode, amb el mateix operador, utilitzant el mateix instrument de
mesura i durant un curt interval de temps.

Reproductibilitat: Precisid sota condicions en les que els resultats d’'una medicid

s’obtenen amb el mateix metode, amb diferents operadors, diferents equips de mesura,
diferents laboratoris... Si es realitza en el mateix laboratori, s’"anomena reproductibilitat
intermedia.

Incertesa: Estimacid que caracteritza el interval de valors en el que es situa, generalment
amb una alta probabilitat donada, el valor verdader de la magnitud mesurada. Inclou
diferents components, alguns poden estimar-se a partir de la distribucio estadistica dels
resultats de séries de mesura, i poden caracteritzar-se per la desviacid tipica mostral.
Interval de treball: Es el interval de concentracié en el que es pot obtindre una exactitud

i precisié adequats a I'objectiu del métode. Es necessari per definir I'abast del métode.
Limit de quantificacid: El valor de concentracié minim que pot determinar-se amb un

nivell acceptable d’exactitud i precisio.
Material de referéncia certificat: Material de referéncia acompanyat d’un certificat, en

el que un o més valors de les seves propietats estan certificats per un procediment que
estableix la seva tragabilitat amb una realitzacié exacta de la unitat en la que s’expressen
els valors de la propietat i per la que cada valor certificat s"Tacompanya d’una incertesa
amb una indicacié d’un nivell de confianca.

Qutlier: és una observacio que és significativament diferent a la resta de dades.
Tracabilitat: Propietat del resultat d’'una medicié o d’un patré tal que pot relacionar-se
per mitja d’una cadena ininterrompuda de comparacions tenint totes les incerteses
determinades.

Validacid: Confirmacié mitjancant examen i la aparicié d’evidéncies objectives de que
s’ha complert els requisits particulars per una utilitzacio especifica prevista.
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1. DADES GENERALS
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Tutora académica: Marta Calull

1.2. Dades de ’'Empresa
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Direccio: Ctra. Valencia, 205
C.P.: 43006
Poblacié: Tarragona, Espanya
Teléfon: 977 55 11 14
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2. INTRODUCCIO

Les empreses alimentaries antigament realitzaven una produccié continua i, una vegada acabat
el producte, es realitzaven analisis sobre aquest producte acabat. Aixd suposava un gran risc,
tan pel consumidor com per I'empresa, ja que si apareixia algun problema en aquests analisis,
I’Gnica solucié que quedava era tirar tota la mercaderia produida, i en el cas que ja estigués en
el mercat, retirar-ho dels establiments, donant mala fama tan al producte com a I'empresa. A
més, amb aquest tipus de control, I'Gnica manera d’obtenir un analisi nutricional i microbiologic
de tota la produccié era analitzant-la al 100%, que Obviament, estava fora de I'abast de
I'empresa i per tant no havia aquest control exhaustiu dels aliments.

A part del problema del control del producte final, s’"ha d’afegir que la falta de control durant
tota la produccié fa augmentar |'aparicié de productes defectuosos ja que si arriba un lot de
matéria prima contaminada, afectara a tot el procés i no es sabra on ha sigut el focus
contaminant.

Per aquestes raons, s’"ha implantat en les empreses tota una estructura per gestionar la qualitat.
Es va desenvolupar el 1970 un sistema conegut com “Analisi de Perills, Punts Critics i de

|II

Control”conegut amb les sigles APPCC. Per exemple, els tipus de mostres analitzades en un
programa de gestid de qualitat d’'una empresa d’alimentacié poden incloure matéries primes,
les mostres de control de processos, productes acabats, les mostres de la competéncia i mostres
de queixes del consumidor. Per a dur a terme aquesta tasca es realitzen activitats coordinades

per dirigir, executar i controlar la politica de qualitat.

A partir d’aquest punt, les empreses de qualsevol sector donen importancia a la qualitat dels
seus productes i en tot el procés que esta involucrat. S’han definit uns indicadors de qualitat,
que sén uns parametres fisics, quimics o bioquimics mesurables que permeten verificar que el
producte compleix amb I'estandard de qualitat. Per a realitzar tots aquests indexs de qualitat hi
ha organitzacions que estan acreditades per donar un reconeixement formal de que un
organisme és competent per a dur a terme tasques especifiques.

La industria alimentaria s’ha vist obligada a canviar els seus sistemes de control, especialment
amb la introduccié dels sistemes de gestid i assegurament de la qualitat segons les normes de la
série coneguda com I1SO 9000.

L’Entitat Nacional d’Acreditacié(ENAC), és una organitzacid privada, independent i sense anim
de lucre que té com a objectiu coordinar un sistema d’acreditacié segons els criteris i normes
establerts internacionalment. Pot acreditar a laboratoris d’assaig i calibratge segons la norma
UNE-EN ISO/IEC 17025:2005 en que aquests laboratoris poden certificar que el producte que
analitzen és conforme a uns requisits establerts.

Aguesta norma té com a objectiu promoure la confianca dels laboratoris que treballin amb ella
i només és aplicable a laboratoris d’assaig i calibratge els quals venen els seus serveis analitics i
duen a terme tasques de rutina. Déna informacio técnica sobre objectius, Us d’equips, métode i
instruccions, manipulacid i presa de mostra, tracabilitat,...

Per obtenir aquesta I1SO, s’han de validar els métodes del laboratori, i sempre que es modifiqui
algun dels parametres, tornar a validar el métode amb la variable nova.



Per la realitzacioé d’aquest projecte de fi de grau, ha sorgit la oportunitat en I'empresa Agrolab
Ibérica S.L.U., en la que s’ha realitzat les practiques externes durant dos mesos, de participar en
un projecte per realitzar la validaciéo de fibres dietétiques totals per a diferents matrius
d’aliments. Actualment ja estan validats per la matriu cereals, farines i derivats. Per poder

ampliar-ho a tots els aliments s’ha volgut completar el que es coneix com el triangle dels
aliments. L’Associacié de Quimics Analitics Oficials (AOAC) va proposar aguest esquema per

dividir els aliments 100% Fat

0% Protein
0% Carbohydrate

ens diferents matrius.
Els vertexs del

triangle conté grups \"‘

d’aliments que son &

100% greix, 100% P
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RS

hidrats de carboni tal ,r-ﬂ.._(
«
i com es veu en la XL
figura 1. Aquests tres 0% Fat / 0% Fat
0% Protein =@ 100% Protein

nutrients son els que

100% Carbohydrate ,0% Carbohydrate

tenen el major efecte
en el funcionament

del metode analitic.
Es va subdividir el
triangle en 9 combinacions possibles de nivells segons el tan per cent de cada nutrient. Sén

Figura 1. Triangle dels aliments amb les 9 combinacions

col-locats en el triangle segons el seu contingut de greix, hidrats de carboni i proteines. En
general, es busca un metode el qual pugui realitzar I'analisi en qualsevol de les 9 combinacions
del triangle sense haver d’alterar el métode original.

En la taula 1 es pot observar les mostres que s’analitzen en aquesta validacio i en quina posicio
del triangle ocupen.

Taula 1. Posicié que ocupen les mostres en funcié de la proteina, greix i hidrats de carboni

Mostra % proteina % greix % hidrats de Numero
carboni
Paté 26 66 8 1
Nutella 5 33,2 62 2
Mostassa 29 46 26 3
Cacauets 34 48 18 4
Sopa 8 24 68 5
Cordon bleu 30 29 40 6
Pollastre i 41 4 56 7
noodle

Cacau 44 28 28 8
Pernil curat 80 17 3 9




Agrolab Group és una empresa multinacional d’ambit europeu d’analisi quimic que realitza
analisis rapids, eficients i altament especialitzats amb una gran competéncia en el sector analitic.
Té diferents seus repartides per tota Europa. La seu a Espanya és Agrolab Ibérica S.L.U.
Destaca per la seva elevada rapidesa en el processat de comandes, des de la presa de mostres
fins I'avaluacid dels resultats. Té un alt nivell de servei técnic i pot adquirir gran quantitat de
mostres i realitzar els analisis en temps curts.
Agrolab Ibérica S.L.U té tres Centres de Treball: Tarragona, Valéncia i Burgos. L’area de treball
de Tarragona se centra en:

- Analisi d’aiglies (potables i residuals)

- Analisi mediambiental i sols contaminats

- Analisi d’aliments per consum huma

- Analisi de pinsos i mateéries primes

El laboratori Agrolab Ibérica S.L.U. ubicat a Tarragona esta acreditat i altament especialitzat.
Garanteixen resultats fiables i temps d’analisi breus. A part, creen plans d’estudi individuals i
organitzen el transport de mostres al laboratori. Els diferents reconeixements i acreditacions
gue té son:
- Titol d’Entitat Col-laboradora de la Administracié Hidraulica. Expedient EC 036/1
- Laboratori acreditat per GAFTA en cereals i pinsos
- Laboratori acreditat per 258/LE529 per ENAC en la norma UNE-EN ISO/ 17025 en assaigs
en el sector mediambiental.
- Laboratori acreditat per 258/LE530 per ENAC en la norma UNE-EN I1SO/ 17025 en assaigs
en el sector agroalimentari.
- Inscripcié del laboratori LSAA-043-95
- Habilitacié de laboratoris d’analisi de contaminants atmosferics
- Reconeixement de Laboratori Acreditat de forma conjunta Agrolab Ibérica + Agrolab
Labor, GmbH (Bruckberg)
- Reconeixement de Laboratori Acreditat de forma conjunta Agrolab Ibérica + AWV DR
BUSSE, GmbH (Plauen)
- Reconeixement com Establiment Tecnic Auxiliar de I’Agencia Catalana d’Aigua. Nivell A
- Laboratori reconegut com Organisme de Control Acreditat
- Laboratori homologat per la realitzacié d’analisis d’aiglies residuals conforme a la
ORDEN MAM/985/2006
- Laboratori acreditat n2 AC.377/ llI
- Laboratori acreditat com col-laborador del Institut Aragones de I’Aigua. N2REC-19
- Laboratori Autoritzat com Organisme de Control en Materia Mediambiental



3. OBIJECTIUS
- Validar el metode oficial AOAC 991.43 per cobrir tot el triangle dels aliments i aixi
completar la familia “aliments” a partir d’obtenir els criteris d’acceptacié d’exactitud,
precisiod i incertesa.



4. HISTORIA DE LA FIBRA DIETETICA

Des de principis del segle passat, s’han formulat diferents preguntes sobre la fibra: és un
component obligatori en la dieta; pot tenir algun efecte perjudicial; un nutrient essencial o un
modulador desitjable en el tracte gastrointestinal?

Totes aquestes preguntes també han estat formulades per les industries alimentaries i per tant,
es necessita saber quina i quanta fibra s’ha d’ingerir per tenir una dieta equilibrada, i com a
consegliencia, quantificar-la de manera exacta en els aliments.

Pel consumidor, esta associada amb alguns efectes beneficiosos per la salut, pel que
manufactura cereals per I'esmorzar té un gran efecte de marqueting, pel nutricionista és una
caracteristica beneficiosa d’'una dieta i per I'analista és un grup de substancies quimiques.

La fibra no constitueix un grup quimic definit, sind una combinacié de substancies quimicament
heterogénies com la cel-lulosa, hemicel-lulosa, lignina,...!

El desenvolupament de les investigacions sobre fibra permeten enriquir els coneixements sobre
les propietats nutricionals i fisiologiques dels constituents fibrosos dels aliments, aixi com de les
patologies digestives associades a la falta de fibra? i actualment qualsevol estudi sobre
composicio d’aliments inclou el de fibra.

Per tant, constitueix avui en dia un component important dels aliments vegetals i rep una
particular atencié mundial que es tradueix en una proliferacié d’estudis relacionats amb les
seves propietats, composicio, aillament i paper que exerceix en I'organisme.

Actualment la fibra dietéetica representa fundamentalment un concepte nutricional, que inclou
aspectes botanics(paret cel-lular de les plantes), fisicoquimics (matriu) i fisiologics(resistencia a
la digestid en l'intesti prim).3

En la taula 2 es veu reflectit les principals fites historiques en relacié amb la fibra dietética.

Taula 2. Principals fites en la historia de I’estudi sobre la fibra dietética.

Autor Any Aportacio
Hipocrates 400 a.C. Efecte beneficids
Kellog 1923 Altament beneficids per I'organisme
McCance y Lawrence 1929 Carbohidrats inutils
Walker 1947 Funcié de la fibra en 'aparell digestiu
Hipsley 1953 Conjunt de cel-lulosa, hemicel-lulosa i lignina
Cleave 1956 Sindrome de deficiencia de fibra
Walker 1974 Relacié entre consum de fibra i incidencia
d’arteriosclerosis, hemorroides i cancer de colon
Trowell 1978 Polisacarids no digerits per secrecions endogenes del
tracte digestiu huma
AOAC 1990 Metodes oficials d’analisi
Schweizer 1991 Concepte nutricional amb aspectes botanics,
fisicoquimics i fisiologics
Cho et al. 1997 Polisacarids no midé de la paret cel-lular de les plantes
Mongeau et al. 1999 Condicions perque un material sigui considerat fibra




4.1. Composicio de la fibra
La paret cel-lular (PC) de fruites, vegetals, llegums i cereals constitueix quasi tota la fibra de la
dieta.

4.1.1. Composicio de la paret cel-lular
Els constituents fonamentals de la fibra sén components estructurals de la PC dels vegetals. Es
distingeixen una fase fibril-lar constituida per cel-lulosa i una altra d’amorfa de composicié
quimica complexa.?
- Fase fibril-lar: La cel-lulosa és un homopolimer lineal d’alt pes molecular i amb un grau
de polimeritzacié superior a 15.000 unitats. Esta estabilitzat per ponts d’hidrogen intra
i intermoleculars amb una orientacio paral-lela o antiparal-lela.
- Fase amorfa: Tot i ser de composicid heterogénia formada per una gran varietat de
polisacarids, es poden distingir dos tipus de grups.
o Les hemicel-luloses, el qual és un conjunt d’heteropolisacarids complexos que
contenen entre dos i quatre tipus de sucres. L'esquema de la taula 3 déna una
relacid dels principals polisacarids inclosos en aquest grup.

Taula 3. Quadre resum de les diferents hemicel-luloses que formen la paret cel-lular.

Hemicel-lulosa Unitats Fonts
Xila B -1,4-xilosa Segol, fusta, tomaquet, oliva
Glucomana B-1,4-glucosa
Galactoglucomana B-1,4-manosa Llavor d’esparrec, méra
a-1,6-galactosa
Mana B-1,4-manosa Llavor de cafe, gira-sol,
Galactomana a-1,6-galactosa bleda-rave
Glucuronomana a-1,2-manosa Tabac
B-1,4-glucuronic
Xilogluca B-1,4-glucosa
a-1,6-xilosa Fesol, col, carabassa, ceba

B-1,2-galactosa
a-1,2-fructosa

B-1,3-b-1,4-gluca B-1,3-glucosa Blat, ordi
B-1,4-glucosa
Arabinogalacta Il B-1,3-galactosa
B-1,6-galactosa Llavor de cafe

1,3-arabonisa
1,6-arabinosa

o La lignina i altres compostos fenolics els quals determinen les caracteristiques
de la fibra. Es la responsable de la dificultat de degradar la fibra ja que forma
una especie de pantalla que dificulta I'accessibilitat d’agents quimics o
enzimatics als altres components de la fibra.

4.1.2. Metodes enzimatic-gravimetrics
Els primers intents d’utilitzar enzims per eliminar proteines i midé van ser I'any 1975 utilitzant
pepsina i pancreatina pel métode Hellendoorn* el qual amb un atac acid i amb correccié de pH
es podia obtenir la fibra insoluble de la mostra. Més endavant es van desenvolupar altres
meétodes capacos d’aillar per separat la fibra insoluble i la soluble, obtenint aquesta ultima per



precipitaciéd amb etanol. Tots aquests métodes canvien el tipus d’enzim, els tampons utilitzats o

les correccions de pH pero tenen la mateixa base. Aquests sistemes permeten tenir una

valoracié de la fibra dietetica total, suma de les dos, aixi com poder coneixer la composicié

quimica i les propietats fisioldgiques de cada una de elles. ®

Alguns d’aquests metodes, han sigut reconeguts internacionalment com valids per I'analisi de la

fibra i de les seves diferents fraccions en vegetals i aliments de la dieta humana o animal. Per a

qgue un metode sigui reconegut oficialment per la AOAC ha de tenir bona reproductibilitat i ha

de estar validat per estudis interlaboratoris, en els que es compara el métode en qliestio amb

altres ja acceptats. A continuacié es resumeix els metodes oficials d’analisi de la AOAC sobre la
fibra dietética.>®

Fibra dietetica total. Metode enzimatic-gravimetric, referéncia 985.29: Les mostres
seques i desengreixades, per duplicat, es gelatinitzen amb a-amilasa i es realitza una
digestido amb proteasa i amiloglucosidasa per eliminar proteines i midd. S’afegeix un
volum determinat d’etanol per precipitar la fibra dietética soluble. El residu total es
filtra, es neteja amb etanol al 78%, etanol al 95% i acetona. Després del secat es pesa.
En un dels duplicats es quantifica el contingut de proteines i en I'altre les cendres per
incineracié. El pes del residu es corregeix amb el contingut de proteines i cendres,
obtenint la quantitat de fibra dietetica total.

Fibra dietetica insoluble. Métode enzimatic-gravimetric, tampé fosfat, referéncia
991,42: El metode és similar a I'anterior encara que separant el sobrenedant (fibra
dietética soluble) per filtracié després de la digestié amb proteasa i amiloglucosidasa.
Amb el residu es continua igual que en el metode anterior obtenint la quantitat de fibra
dietética insoluble.

Fibra dietética total, soluble i insoluble. Métode enzimatic-gravimeétric, tampd MES-
TRIS, referencia 991.43: El metode és similar a I’anterior pero precipitant la fibra soluble
en el filtrat de la digestié per addicié d’'un volum determinat d’etanol.

B-D-gluca en fraccions d’ordi i civada i en flocs de cereals, referéncia 992.28, 995.16:
Després de moldre, les mostres es tracten amb liquenasa per convertir els B-glucans
mixtes en una mescla de B-oligosacarids. Els polisacarids insolubles s’eliminen per
centrifugacid. El sobrenedant es tracta amb B-glucosidasa, completant la hidrolisi dels
B-glucans fins a glucosa. A I'afegir la peroxidasa-glucosa oxidasa a la glucosa es
transforma en un producte acolorit que es determina espectrofotometricament a 505
nm.

Fructans en aliments. Metode de cromatografia d’intercanvi ionic, referéncia 997.08:
Aguest metode s’aplica a fructans afegits a aliments elaborats. S’extreuen de la mostra
amb aigua bullint. Una aliquota de I’extracte s’hidrolitza utilitzant amiloglucosidasa
liofilitzada per eliminar el midd present. Posteriorment, part d’aquest hidrolitzat es
tracta amb inulinasa i es determina els sucres alliberats. La mostra inicial, el primer i el
segon hidrolitzats s’analitzen per cromatografia d’intercanvi ionic d’alta resolucid,
quantificant la quantitat de glucosa i fructosa alliberats pel tractament amb inulinasa.
Polidextrosa en aliments, referéncia 2000.11: La polidextrosa s’extreu de I'aliment amb
aigua calenta i després es centrifuga. El sobrenedant es tracta amb una mescla d’enzims.
Per detectar i quantificar fraccions d’alt pes molecular de polidextrosa s’utilitza
cromatografia d’intercanvi anionic d’alta pressio.



A més de tots aquests metodes de determinacid directa de fibra, també existeixen altres
meétodes per determinar substancies relacionades com el midd en plantes, cereals,fruites i
cacau; la lignina en plantes i pinsos; farines amilacies en derivats carnis; gomes en formatges i
gelats; i agar en productes carnis. Cada una d’aquestes determinacions té métodes oficials
diferents. En la figura 2 es pot observar esquematicament alguns dels metodes oficials i els
components de fibra dietética que determina. Com es pot veure, I'analisi és complex per culpa
de la complexitat de la fibra, que fa que encara no hagi un métode oficial que determini tots els
components de la fibra.

Galacto-oligosaccharides
(AOAC Method 2001.02)
Raffinose/Stachyose

Inulin =—> FOS -
(AOAC Method 997.08/999.03) K

|
'

Polydextrose
(AOAC Method 2000.11)

Resistant Maltodextrip - aadl ’
(AOAC M ______ :

‘Total’ Dietary Fibre

(AOAC Method 985.29)
(AOAC Method 991.43) o )

Pectin
Arabinogalactan

Cellulose
Beta-Glucan
(AOAC Method 995.16)

Galactomannan

Arabinoxylan T

Figura 2. Diagrama amb els diferents metodes oficials i els components que determina



5. CONTROL | ASSEGURAMENT DE LA QUALITAT. VALIDACIO D’UN METODE ANALITIC

El control de la qualitat i I'assegurament de la qualitat tenen un paper central en 'assegurament
de la fiabilitat dels resultats analitics.”El control de la qualitat fa referéncia a les activitats que es
duen a terme per a assegurar I'exactitud i la precisié dels resultats analitics. El control de la
qualitat es basa en procediments normalitzats de treball® documentats que especifiquen
exactament les etapes que s’han de seguir des de la presa de mostra fins al calcul dels resultats
a partir de les dades primaries. L'assegurament de la qualitat fa referéncia a les indicacions
guantitatives que serveixen per a avaluar si s’han assolit els requeriments de qualitat. Pot
incloure dades que mostrin que uns blancs apropiats donen uns senyals baixos, que els analisis
replicats sén reproductibles,... A part, pot incloure la creacié de documentacié que provi que les
mostres s’han conservat de manera adequada, que s’han dut a terme el manteniment dels
instruments, que les variacions dels resultats sén petites i degudes a I'atzar,...

Els métodes analitics se seleccionen segons els requeriments especifics, com ara la qualitat de
les dades, les limitacions econdomiques i la disponibilitat d’equipament. Una vegada triat el
meétode, s’ha de seleccionar les condicions per a la preparacié de la mostra i el procediment
analitic.®

La validacié del métode és un procés que serveix per a provar que un metode analitic és apropiat
per a I'objectiu que pretén assolir. °A continuacié es mostra com validar un métode.

5.1. Generalitats d’una validacié
Per realitzar una validacio, s’ha d’assignar un responsable, de manera que la validacié s’efectua
de manera metoddica, ordenada, tragable i fiable.
La validacié té com a objectiu comprovar que un métode és apropiat per atendre les necessitats
del tipus o camp d’aplicacié donats:

- Meétodes estandarditzats que s’apliquen exactament com es descriu en un meétode
oficial: La finalitat de la validacié és una verificacid per evidenciar que el laboratori
coneix el métode i I'aplica correctament (participant en exercicis interlaboratoris,
analitzant una substancia de control amb grafics de control, verificant alguna
caracteristica del procés com incertesa, limits,..).

- Metodes estandarditzats en els que es realitza una modificacié significativa al
procediment descrit en el estandard, que pot influir en la qualitat dels resultats: la
finalitat de la validacié sera evidenciar que aquella modificaci6 no compromet la
fiabilitat ni I'exactitud del metode original, i que el laboratori coneix el metode i I'aplica
correctament.

- Metodes interns desenvolupats pel laboratori: la finalitat de la validacid és evidenciar
amb fonament estadistic que el métode és adequat per I'Us previst.

5.2. Esquema del procés de validacio

5.2.1. Definicio del procés de validacié
Abans de comengar amb els assajos de validacid, s’ha d’establir les proves que es realitzaran
tenint en compte el metode, la matriu a validar, la legislacid que s’aplica,... A continuacio es
detalles els seglients punts del procés de validacié.
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5.2.1.1. Parametres de validacid i els seus criteris d’acceptacio
S’estableixen en funcié dels requisits legals, I'Us previst, I’experiéncia sobre la técnica,...
Si és una comprovacio del metode, aquest ha de complir els criteris acceptats en la validacié
prévia.
Per demostrar que un meétode és valid per I'Gs previst, seleccionarem els parametres a
determinar en funcié del tipus d’assaig tal i com es veu en la taula 4:

Taula 4. Parametres de validacio segons el tipus d’analisi

Tipus d’analisi Parametre
Rang de treball
Limit de quantificacio
Determinacié quantitativa d’'un component Linealitat/Funcid resposta
Precisio (repetibilitat/reproductibilitat)
Exactitud
Incertesa
Interferencies
Determinacié qualitativa Limit deteccio

Sempre que es produeixi una modificacié del métode validat (canvis de patrons de linealitat, de
senyal analitica per la quantificacid, de la quantitat de mostra en la preparativa, de canvis de
matrius,...) s’haura de comprovar els parametres de validacio.

5.2.1.2.  Tipus de mostres a validar
Per validar metodes quantitatius és indispensable partir de materials que tinguin assignats un
valor de referencia: material de referéncia certificat, mostra sobrant amb valor assignat
d’exercicis interlaboratoris, addicions de substancies pures,...
Tots els valors tindran una incertesa coneguda i compatible amb els requisits especificats.
Els materials que s’utilitzen corresponen a mostres amb matriu representativa de I'abast que té
el métode.
Si no es disposa de cap material de referencia certificat o sobrant d’exercici interlaboratori, es
pot validar amb una mostra real pels criteris de matriu i concentracio requerides. S’estimara la
incertesa avaluant la precisio.

Les mostres que es validen en aquest metode provenen d’ organitzacions que distribueixen
materials de referéncia certificats (MRC), sobrants d’exercicis interlaboratoris, etc.
Les mostres provenen de:
- LGC standards: Poma, pastanaga i fesols (MRC). Pollastre i noodle, pernil curat i paté
(sobrants d’exercicis interlaboratoris)
- Bipea: Cordon bleu, mostassa, Nutella, sopa (sobrants d’exercicis interlaboratoris)
- Mostra real: cacau (es desconeix el valor de referencia)

A continuacio es mostra en la taula 5 els valors de referéncia i la seva incertesa per cada mostra:
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Taula 5. Valor de referéncia i incertesa per cada tipus de mostra

Mostra Valor de referéncia Incertesa
Mostassa 4,1 0,2
Nutella 2,7 0,3
Sopa 1,5 0,1

Cacau ~32 -

Pollastre i noodle 1 0,06
Cordon bleu 1,5 0,2
Pernil curat 1 0,13
Paté 0,8 0,26
Poma 14,9 1,0
Pastanaga 29,5 0,4
Fesols 25,9 1,5

Nota: No s’ha pogut validar la mostra cacauets i per tant en aquest treball no s’ha tingut en
compte a la hora de donar resultats.

5.2.1.3. Disseny experimental i estadistic de la validacié
Les validacions dels métodes quantitatius es realitzen:
- Entot el rang de treball o d’aplicacié del métode
- Amb diverses matrius representatives
- Inclouran:
o Com a minim dos mostres que es corresponen al calcul d’incertesa en el limit de
quantificacié i en el rang alt.
o Analitzar les mostres per duplicat en condicions de repetibilitat seguin el
meétode analitic complet. Minim 10 dies en condicions de repetibilitats i
reproductibilitat.

5.2.2. Obtencié dels parametres de validacio
Tots els resultats obtinguts en la validacié seran utilitzats en el tractament estadistic. Unicament
es descartaran resultats outliers fruit d’algun tipus d’error huma o de I'equip. S’haura d’anotar
la justificacid del per que es descarta.
Es creara una fulla de dades de validacio on s’introduiran els criteris dels parametres de validacio
i els resultats finals obtinguts.

5.2.3. Avaluacié dels resultats
Quan ja es tinguin els resultats dels parametres de validacié del metode, s’han d’analitzar per
comprovar si compleixen o no amb els objectius fixats. Si es compleixen es declarara el metode
valid i apropiat pel seu Us. Es pot declarar valid perdo amb restriccions, en quant a I'abast o les
matrius que sén permeses, si no s’han complert algun dels requisits.

5.3. Estadistica de validacio
Amb els resultats obtinguts es pot calcular els parametres de validacié'®, procedint segons la
seglient seqliénciall:

5.3.1. Calcul de I'exactitud
Es comenca calculant I'exactitud mitjangant la formula segiient:
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VRi — Xi
Exactitud = ———— *x100%
VRi
On:
Vi = Valor de referéncia

Xi = Valor mitja

5.3.2. Avaluacié de I'index de Compatibilitat, IC
Aguest valor déna informacié sobre si existeixen o no diferéncies estadisticament significatives
entre el valor acceptat com a referéncia i el valor mitja obtingut pel laboratori (veracitat), en
funcié de si compleix o no la seglient formula:

x|

2 2
,/uVRi +Us

On:
Vi = Valor de referéncia
Xi = Valor mitja
2 -
Uy = Incertesa del valor de referencia

u’ = Incertesa de la mitjana

- Sila exactitud compleix amb els criteris d’acceptacio:
o IC<1: significa que no existeixen diferéencies significatives entre el valor de
referéncia i el obtingut pel laboratori. El métode és exacte en el rang.
o IC>1: significa que existeixen diferéncies significatives entre el valor de
referéncia i el obtingut pel laboratori. En aquest cas es tindra en compte la
component de la correccio en la estimacio de la incertesa del metode:

- Correccid

NE

On:
Correccio = Mu - Yi‘

Vi = Valor de referéncia
Xi = Valor mitja

- Sila exactitud no compleix amb els criteris d’acceptacié:
o IC<1: L'index de compatibilitat resulta satisfactori si algun dels dos components
del denominador és excessivament gran:
= Incertesa del valor de referéncia excessiu: material de referéncia no és
adequat. S’hauria de realitzar proves amb un material de referéncia
amb menor incertesa per comprovar la exactitud.
= |Incertesa de la mitjana elevada: pot ser que s’hagi realitzat un nimero
insuficient de mesures.
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o IC=1: significa que el metode no és exacte, ja que existeixen diferencies
significatives entre les mesures. Comprovar que el métode compleix amb els
criteris de precisid, on el laboratori es pot plantejar accions de correccié de
resultats com aplicar un factor de correccié als resultats per proporcionar dades
suficientment exactes. S’haura de confirmar amb proves complementaries la
idoneitat del factor.

5.3.3. Calcul de la precisio
Per coneixer la desviacié estandard de la repetibilitat (Sr), s’avaluara per cada dia, la desviacié
estandard dels resultats. Es calcula amb la seglient férmula:

On:
Si: desviacio estandard de repetibilitat obtingudes en 10 dies
n = numero de dies

També es calcula la desviacid estandard de reproductibilitat (Sg), com:
_ 2 2
Sgp = w/ S;+S,,

On:
Sr = desviacié estandard de repetibilitat
Sm = Desviacié estandard de les mitjanes dels 10 dies

La precisio pot expressar-se de diferents formes:
- Com coeficient de variacio: Per cada una de les mostres es calcula segons la férmula
seguent:
Si
CV =—x100%

|
o

- Com repetibilitat i reproductibilitat (r i R): S’entén aquesta “r” o “R” com la diferéncia
maxima entre dos valors en el mateix nivell de concentracid.

I’=2><\/§><Sr
R=2x+/2xSp
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6. METODOLOGIA | PLA DE TREBALL
Com s’ha dit anteriorment, aquesta validacid es realitza aplicant el metode oficial AOAC 991.43
per la determinacid de la fibra dietética total (FDT) en aliments.!?

6.1. Principi
La mostra per duplicat, previament desengreixada, és sotmesa a una digestié enzimatica amb
calor per eliminar el midé i la proteina. Després de la digestié enzimatica, es tracta amb alcohol
per precipitar la fibra dietética soluble abans de filtrar. El residu total és rentat amb alcohol i
acetona, secat i pesat. El resultat de FDT s’obté a partir del contingut de la fraccid fibra + proteina
i la fraccid proteina. Als resultats empirics es resta el valor obtingut pel blanc. La massa restant
és el contingut de FDT en el producte.

6.2. Normes de seguretat
- Acid boric: Pot perjudicar a la fertilitat. Pot danyar al fetus. Utilitzar equip de proteccié
individual obligatori (ulleres, guants, bata i mascareta).

6.3. Equips i material

- Balanca analitica de resolucié 0,1 mg

- Balanga granetari de resolucié 0,01 g

- Rampa filtracio

- Equip de filtracio

- Bomba de buit

- Bany d’aigua de 98+29C i 60+19C, amb mobilitat a 100 rpm.
- Placa calefactora

- Estufa 103+22°C

- Mufla 525+52C

- Dessecador

- Neveraentre 32Ci 7°C

- TermOmetre

- Digestor

- Destil-lador

- Titrino (valorador automatic potenciometric)

- Micropipetes

- Gerres

- Material variat de laboratori (tubs de destil-lador, erlenmeyers, gots precipitats,...)
- Paper alumini

- Tubs de 50 mL de plastic

- Dosificadors

- Gresols filtrants de vidre, amb una placa filtrant de porositat n24.
- Gresols de vidre, amb una placa filtrant de porositat n22.

6.4. Reactius

- Etanol absolut al 99,9%
- Acetona

- Eter de petroli

- Eter dietilic
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Celite 545 (terra de diatomees)

MES: acid 2-morfolinoetanolsulfonic monohidratat

TRIS: tris (hidroximetil)aminometa

Hidroxid de sodi 1M

a-amilasa

Proteasa

Amiloglucosidasa

Acid clorhidric 1M

Acid clorhidric 0,25M

Acid sulfuric al 95%

Pastilles catalitzadores (3,5g K,S04/ 0,4g CuSO4*5H,0)

Ataronjat de metil

Acid boric

Hidroxid de sodi al 32%

Solucions tampd pH 7,00, pH 4,00, pH 9,22, pH 12,00

Solucié Buffer MES-TRIS: dissoldre en aigua destil-lada 6,1g de TRIS i 9,76g de MES en 1L
d’aigua. Ajustar pH a 8,2 amb NaOH 1M. Preparar-ho diariament.

Nota: si la temperatura del buffer no és de 242C, ajustar pH segons la taula 6:

Taula 6. Ajustar pH segons la temperatura del buffer

Temperatura Lectura pH Temperatura Lectura pH

20 8,30 25 8,18
21 8,28 26 8,15
22 8,25 27 8,13
23 8,23 28 8,10
24 8,20

Etanol al 95% (v/v): 950 mL etanol absolut i enrasar a 1L amb aigua destil-lada.

Etanol al 85% (v/v):850 mL etanol absolut i enrasar a 1L amb aigua destil-lada.

Etanol al 78% (v/v):780 mL etanol absolut i enrasar a 1L amb aigua destil-lada.

Acid clorhidric 0,325M: Dissoldre 325 ml HCl 1M i enrasar a 1L amb aigua destil-lada.
Solucié acid boric al 2%: Dissoldre 20g d’acid boric i enrasar a 1L amb aigua destil-lada.

6.5. Mostreig, preparacio i manipulacié de mostres

Les mostres es reben en el departament, pre-dessecades en els casos que sigui necessari,

homogeneitzades i triturades. Cada mostra es troba continguda en un envas de plastic,

identificat amb una etiqueta amb informacié general de la mostra com la referéncia, data

d’obertura, analista que I’'ha obert, data de finalitzacié de la mostra,...Tota la informacio relativa

de cada mostra és tracable a través de la referéncia associada.

Les mostres s’obtenen d’organismes distribuidors de materials de referéncia certificats,

materials de referéncia, sobrants d’exercicis interlaboratoris,...

Les mostres obtingudes per aquesta validacié sén:

Materials de referéncia certificats: poma, pastanaga i fesols.

Sobrants d’exercicis interlaboratoris: mostassa, Nutella, sopa, pollastre and noodle,
cordon bleu, paté i pernil curat

Mostres reals: cacau
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6.6. Procediment operatori

6.6.1. Extraccio de sucre / greix de la mostra

- Pesaren la balanga analitica per duplicat (per poder quantificar la fraccié fibra + proteina
i la fraccio proteina) en un gresol de placa porosa n24, 1g de mostra. La diferencia dels
pesos en els duplicats no ha de ser major que 0,0020g.
Com es realitza una validacid i es necessita obtenir els termes de precisio, es pesara per
duplicat (per tant, per cada mostra, obtindrem 4 gresols).

- Realitzar un assaig en blanc, en el que pesem 1g de celite 545 per duplicat en un gresol
de placa porosa n24, sense superar la diferéncia de pesos de 0,0020g.

- Col-locar els gresols en la rampa de filtracié.

- Afegir aproximadament 20 mL d’etanol al 85% i agitar amb una vareta de vidre fins
homogeneitzar la mostra.

- Repetir el procés.

- Afegir aproximadament 20 mL d’eter etilic i agitar amb una vareta de vidre fins
homogeneitzar la mostra.

- Repetir el procés.

- Afegir aproximadament 20 mL d’eter de petroli i agitar amb una vareta de vidre fins
homogeneitzar la mostra.

- Repetir el procés.

- Assecar durant una nit a I'estufa de 402C per eliminar els dissolvents.

6.6.2. Digestié enzimatica de la mostra

- Traspassar la mostra desengreixada del gresol a un erlenmeyer de 250 mL amb I'ajuda
d’una espatula.

- Afegir 40 mL de solucié buffer MES-TRIS.

- Afegir 50,00 uL de a-amilasa i homogeneitzar. Tapar amb paper d’alumini.

- Incubar amb agitacié entre 50-80 rpm durant 15 minuts en un bany de 98+29C.

- Refredar els erlenmeyers durant 10 minuts a temperatura ambient.

- Afegir 10 mL d’aigua a temperatura ambient.

- Afegir 100,00 pL de proteasa i homogeneitzar. Tapar amb paper d’alumini.

- Incubar amb agitacié entre 50-80 rpm durant 30 minuts en un bany de 60+19C.

- Immediatament després de treure les mostres del bany, afegir 10,00 mL de HCI 0,325M
i ajustar a pH 4,5+0,2 amb NaOH 1M en el titrino.

- Afegir 300,00 uL de amiloglucosidasa i homogeneitzar. Tapar amb paper d’alumini.

- Incubar 30 minuts en el bany de 60+12C amb agitacié entre 50-80 rpm.

- 10 minuts abans de retirar les mostres del bany a 60+12C, ficar a escalfar 4L d’etanol al
95% en plaques calefactores fins que la temperatura sigui aproximadament 602C.

- Passat els 30 minuts del bany i tenint la solucié d’etanol calenta, retirar del bany i afegir
al erlenmeyer aproximadament 225 mL de I'etanol al 95%.

- Tapar amb paper d’alumini i deixar precipitar durant 1 hora a temperatura ambient.

- Pesar 1g de celite 545 en un gresol filtrant de vidre de porositat n22 per cada erlenmeyer
(a excepcid dels gresols del blanc que estaran buits).

- Acoblar els gresols en I'equip de filtracio.

- Un cop passada la hora de precipitacio, afegir la mostra del erlenmeyer en el tub de
I’equip amb el gresol corresponent.
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- Filtrar al buit el residu.
- Netejar el residu del gresol i agitar amb la vareta de vidre:
o 15 mL Etanol 78% (3 vegades)
o 10 mL Etanol 95% (2 vegades)
o 10 mL Acetona (5 vegades)
- Treure els gresols de I'equip de filtracié i secar-los durant tota una nit en la estufa de
103+2¢9C.
- El gresol per determinar la Fraccio Fibra + Proteina:
o Refredar en el dessecador i pesar (pes mostra seca).
o Posar el gresol en la mufla a 525+52C durant 5 hores
o Refredar en el dessecador i pesar (pes mostra calcinada).
- El gresol per determinar la Fraccié Proteina seguir I'apartat 6.6.3.

6.6.3. Digestid, destil-lacid i valoracio

6.6.3.1. Digestio
- Refredar en el dessecar fins a temperatura ambient els gresols de la Fraccié Proteina.
- Traspassar el residu del gresol a un tub de destil-laci6 amb I'ajuda d’una espatula.
- Apuntar la referéencia del tub i comprovar que concorda amb la referéncia del gresol.
- Afegir 2 pastilles catalitzadores.
- Afegir 18 mL d’acid sulfdric al 95%.
- Inserir els tubs en la gradeta de I'’equip digestor i seleccionar el programa especific per
I’analisi FDT.
- Extreure els tubs de I'equip.

6.6.3.2.  Destil-lacié
- Introduir el tub de vapor en l'interior del tub de destil-lacid,
acoblant-lo en I'equip tal i com es veu en la figura 3.
- Enla part dreta, col-locar un got de precipitats amb 50,0 mL
de la solucid d’acid boric al 2% introduint el conducte de

sortida del destil-lat en el seu interior.

- Un cop acabat el programa, retirar el got de precipitats amb
el destil-lat.

6.6.3.3. Valoracié amb HCI 0,25M
- Introduir un iman en el got de precipitats amb el destil-lat i

4 e = | : e

col-locar-lo en un agitador magnétic. B i 1

= J

s .
Submergir I'eléctrode i la bureta de HCl en el got de Figura 3. Equip de destil-lacié automatic
precipitats.

- Seleccionar el programa i realitzar la valoracié.

- Imprimir les dades obtingudes i enregistrar el volum consumit de HCI.
6.7. Calibratge de I'equip

6.7.1. Calibratge del titrino
- Cadadia, al encendre el Titrino, realitzar el calibratge.
- Encendre impressora i el Titrino.
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- Seleccionar programa de calibratge.

- ElTitrino indicara la solucié tampé pH 7,00, pH 4,00, pH 9,22, pH 12,00.

- Netejar I'electrode amb aigua destil-lada.

- Submergir la solucié tampé 1, pH 7,00.

- Quan la lectura sigui estable, I'equip indicara submergir el segiient tampd.

- Repetir el procés pels altres tampons.

- Alfinalitzar el calibratge es mostraran les dades obtingudes: lectura de pH i pendent.

- Imprimir el calibratge.

- Enregistrar els valors de pH i la seva pendent i verificar si el calibratge és acceptable
segons criteris interns de qualitat.

- Sino és acceptable, repetir el calibratge amb tampons nous.

6.8. Calcul i expressid dels resultats
El resultat del contingut de FDT es calcula de la seglient manera:

%E+P = wxloo%

ml
On:
%F+P= Fraccio Fibra + Proteina, en %.
Mis=  Pes del residu sec (Estufa 103+22C), en g.
M= Pes del residu cendres (Mufla 525+52C), en g.
Mmi=  Pes mostra de la fracci6 Fibra + Proteina, en g.

_ VHe1x0,25x6,25x 0,014

%P = x100%
Mm2
On:
%P= Fraccid Proteina, en %.
Vho= Volum de HCI 0,25M gastats en la valoracio.
0,25= Molaritat del HCI.
6,25=  Factor de conversio de nitrogen a Proteina.

0,014= Pes molecular del nitrogen x factor de conversié de mga g.
Mma= Pes mostra de la fraccié Proteina, en g.

%FDp = %F+P - %P
%FDm= %F+P - %P
On:
%FDp=  Fibra Dietética blanc, en %.
%FDn= Fibra Dietética de la mostra, en %.

%FDT = %FDn, - %FDy
On:
%FDT= Fibra Dietética Total, en %.

Enregistrar les dades de pesada, intermedis i el resultat final en la fulla de calcul del registre de
dades.
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6.9. Pla de treball

Per validar cada mostra s’ha d’obtenir un total de 10 resultats per duplicat per poder calcular els parametres de qualitat. En el laboratori es poden analitzar

entre 3 i 5 mostres a la vegada. En la taula 7 i taula 8 es pot observar el pla de treball diari que es realitza per validar 3 mostres durant 10 dies. El procés es

repeteix per cada grup de 3-5 mostres diferents.

Taula 7. Pla de treball diari al laboratori per validar una mostra

Dial Dia 2 Dia3 Dia4 Dia5 Dia 6
Mostra 1 Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4:
Desengreixar Digestio Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccio Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla
(1 nit estufa enzimatica (1 nit | 5259C (5h), pesar. 5259C (5h), pesar. 5252C (5h), pesar. 5259C (5h), pesar.
409C) estufa 10329C) Fraccié Proteina: Fraccié Proteina: Fraccié Proteina: Fraccid Proteina:
Duplicat 2: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié
Desengreixar (1 Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5:
nit estufa 402C) Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa 1032C)
1032C) 1032C) 1032C) Duplicat 6:
Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5: Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Mostra 2 Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4:
Desengreixar Digestio Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccio Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla
(1 nit estufa enzimatica (1 nit | 5259C (5h), pesar. 52529C (5h), pesar. 52529C (5h), pesar. 5252C (5h), pesar.
409C) estufa 10329C) Fraccié Proteina: Fraccié Proteina: Fraccié Proteina: Fraccié Proteina:
Duplicat 2: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié
Desengreixar (1 Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5:
nit estufa 402C) Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa 1032C)
1032C) 1032C) 1032C) Duplicat 6:
Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5: Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Mostra 3 Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 1: Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4:
Desengreixar Digestio Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccio Fibra+Proteina: pesar, mufla | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, mufla
(1 nit estufa enzimatica (1 nit | 5259C (5h), pesar. 52529C (5h), pesar. 52529C (5h), pesar. 5252C (5h), pesar.
409C) estufa 10329C) Fraccié Proteina: Fracci6 Proteina: Fracci6 Proteina: Fraccid Proteina:
Duplicat 2: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracidé Digestor+destil-lacié+valoracidé Digestor+destil-lacié+valoracid
Desengreixar (1 Duplicat 2: Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5:
nit estufa 402C) Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestid enzimatica (1 nit estufa 1032C)
1032C) 1039C) 1039C) Duplicat 6:
Duplicat 3: Duplicat 4: Duplicat 5: Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) Desengreixar (1 nit estufa 402C)
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Taula 8. Continuacié pla de treball diari al laboratori per validar una mostra

Dia 7 Dia 8 Dia 9 Dia 10 Dia 11 Dia 12
Mostra 1 Duplicat 5: Duplicat 6: Duplicat 7: Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10:
Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccio Fibra+Proteina: | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccid
mufla 5252C (5h), pesar. pesar, mufla 5252C (5h), | mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. Fibra+Proteina:
Fracci6 Proteina: pesar. Fraccié Proteina: Fraccid Proteina: Fraccié Proteina: pesar, mufla 5259C
Digestor+destil-lacié+valoracié Fracci6 Proteina: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacié+valoracié (5h), pesar.
Duplicat 6: Digestor+destil-lacié+valor | Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10: Fracci6 Proteina:
Digestio enzimatica (1 nit estufa | acid Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Continuacié digestio Digestor+destil-lacié+
1032(C) Duplicat 7: 1039C) 103eC) enzimatica (1 nit estufa 1032C) | valoracio
Duplicat 7: Digestié enzimatica (1 nit | Duplicat9: Duplicat 10:
Desengreixar (1 nit estufa 402C) | estufa 1032C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) | Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Duplicat 8:
Desengreixar (1 nit estufa
40°C)
Mostra 2 Duplicat 5: Duplicat 6: Duplicat 7: Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10:
Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccio Fibra+Proteina: | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccid Fibra+Proteina: pesar, | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccid
mufla 5252C (5h), pesar. pesar, mufla 5252C (5h), | mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. Fibra+Proteina:
Fracci6 Proteina: pesar. Fraccié Proteina: Fraccid Proteina: Fraccié Proteina: pesar, mufla 5259C
Digestor+destil-lacié+valoracio Fraccié Proteina: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié (5h), pesar.
Duplicat 6: Digestor+destil-lacié+valor | Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10: Fraccié Proteina:
Digestio enzimatica (1 nit estufa | acid Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Continuacio digestié enzimatica | Digestor+destil-lacio+
1039(C) Duplicat 7: 1032C) 1039C) (1 nit estufa 1032C) valoracio
Duplicat 7: Digestié enzimatica (1 nit | Duplicat9: Duplicat 10:
Desengreixar (1 nit estufa 402C) | estufa 1032C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) | Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Duplicat 8:
Desengreixar (1 nit estufa
40°C)
Mostra 3 Duplicat 5: Duplicat 6: Duplicat 7: Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10:
Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccio Fibra+Proteina: | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccid Fibra+Proteina: pesar, | Fraccié Fibra+Proteina: pesar, | Fraccio
mufla 5252C (5h), pesar. pesar, mufla 5252C (5h), | mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. mufla 5252C (5h), pesar. Fibra+Proteina:
Fracci6 Proteina: pesar. Fraccié Proteina: Fraccid Proteina: Fraccid Proteina: pesar, mufla 5259C
Digestor+destil-lacié+valoracio Fraccié Proteina: Digestor+destil-lacié+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié Digestor+destil-lacid+valoracié (5h), pesar.
Duplicat 6: Digestor+destil-lacié+valor | Duplicat 8: Duplicat 9: Duplicat 10: Fraccié Proteina:
Digestio enzimatica (1 nit estufa | acid Digestié enzimatica (1 nit estufa | Digestié enzimatica (1 nit estufa | Continuacio digestié enzimatica | Digestor+destil-lacio+
1039(C) Duplicat 7: 1039C) 1039C) (1 nit estufa 1032C) valoracio
Duplicat 7: Digestié enzimatica (1 nit | Duplicat9: Duplicat 10:
Desengreixar (1 nit estufa 402C) | estufa 1032C) Desengreixar (1 nit estufa 402C) | Desengreixar (1 nit estufa 402C)
Duplicat 8:
Desengreixar (1 nit estufa
409C)
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7. RESULTATS
A continuacid es mostren els resultats en funcid de I'ordre d’analisi de les mostres. En la taula
9 les mostres sén la mostassa, Nutella, sopa i cacau. En la taula 10 les mostres sén de la

familia de fruites i verdures. En la taula 11 les mostres son carns i derivats. Els resultats son en
tan per cent de fibra dietética total respecte la mostra natural.

Taula 9. Resultats dels analisis per duplicat de les mostres mostassa, Nutella, sopa i cacau durant els 10 dies

MATRIU: Aliments

Mostassa Nutella Sopa Cacau
DIA1 |3,38% [3,83% 2,52 % 2,43 % 1,22 % 1,63 % 29,67 % 29,20 %
DIA2 |3,25% [3,28% 2,27 % 2,07 % 1,10% 1,30 % 31,92 % 30,94 %
DIA3 [3,32% |3,50% 2,49 % 2,50 % 1,26 % 1,27 % 30,69 % 31,21 %
DIA4 |3,44% [3,89% 2,46 % 2,23 % 1,06 % 1,14 % 31,35 % 29,57 %
DIA5 [2,77% [3,19% 2,20 % 2,18 % 1,19% 1,44 % 29,60 % 29,79 %
DIA6 |3,13% (3,44 % 2,27 % 2,51% 1,26 % 1,55 % 30,10 % 29,97 %
DIA7 |3,16% [3,64 % 2,77 % 2,82 % 1,26 % 1,09 % 30,21 % 29,42 %
DIA8 [2,95% |3,26% 2,15% 2,50 % 1,26 % 1,00 % 30,19 % 30,05 %
DIA9 [3,22% |3,64% 2,38 % 2,09 % - - 30,81 % 31,16 %
DIA10 |3,09% |2,77 % 2,18 % 2,06 % - - 31,50 % 31,71 %
Taula 10. Resultats dels analisis per duplicat de les mostres fruites i verdures durant els 10 dies
MATRIU: Fruites i verdures
Poma Pastanaga Fesols

DIA1 15,28 % 15,58 % 31,08 % 30,76 % 26,04 % 25,11 %

DIA 2 16,32 % 16,54 % 30,35% 31,12% 26,11 % 26,82 %

DIA3 16,08 % 16,25 % 30,45 % 31,34 % 26,44 % 25,96 %

DIA4 15,20 % 15,93 % 30,44 % 29,88 % 26,31 % 26,10 %

DIAS 16,15 % 16,03 % 29,77 % 30,67 % 26,27 % 27,44 %

DIA 6 15,79 % 15,85 % 30,99 % 30,11 % 25,21 % 27,00 %

DIA7 15,55% 14,79 % 30,35 % 31,29 % 25,23 % 26,51 %

DIA 8 15,28 % 15,60 % 31,03 % 30,24 % 26,10 % 25,53 %

DIA9 15,36 % 15,23 % 30,83 % 31,18 % 26,18 % 26,73 %

DIA 10 15,14 % 15,22 % 30,34 % 30,83 % 25,77 % 26,61 %
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Taula 11. Resultats dels analisis per duplicat de les mostres carns i derivats durant els 10 dies

MATRIU: Carns i derivats
Pollastre i noddle Cordon bleu Pernil curat Paté

DIA1 | 1,04% | 0,96% |1,20% | 1,37 % 0,63 % 0,68 % 1,12 % 1,22 %
DIA2 | 0,81% | 1,06% |0,98% | 0,99% | 0,30% 0,29% | 0,26 % 0,26 %
DIA3 | 1,09% | 1,21% |1,25%| 1,43% | 0,74% 0,37% | 0,97 % 0,97 %
DIA4 | 1,08% | 0,76% |1,75% | 1,21% 1,03 % 1,06% | 0,42 % 0,56 %
DIA5 | 1,02% | 0,81% |0,98% | 0,97% | 0,02% 0,29% | 0,31% 0,95 %
DIA6 | 0,79% | 1,10% |1,32%| 0,92% | 0,50% 0,55% | 0,50 % 0,93 %
DIA7 | 1,16% | 0,97% |0,96% | 1,07% | 0,30% 0,28% | 0,10% 0,61 %

DIA8 | 1,05% 1,12% [0,72% | 1,72 % - - 0,39 % 0,12 %
DIA9 | 1,00 % 1,05% [1,39%| 1,04 % - - 0,38 % 0,73 %
DIA10| 1,06% | 0,95% |1,09%| 0,95 % - - 0,23 % 0,26 %

Per avaluar els resultats, es va seguir els criteris acceptats segons el registre de validacié del
2013 de la matriu Cereals Farines i Derivats (CFD) tal i com es mostra en la taula 12:

Taula 12. Criteris acceptats segons Registre de Validacié 2013 de CFD

Matriu Cereals, farines i derivats
Assaig Fibra dietética
Meétode Métode oficial 991.43
Rang Exactitud % CV: % CVkr % U% Data registre
acceptada acceptat | acceptat | acceptat validacio
1% 10 10 15 34 17-05-13
>1-4% 10 10 15 24 17-05-13
>4-15% 8 10 10 17 17-05-13
>15-30% 4 4 5 9 17-05-13

A continuacid es mostren els resultats de la validacié per cada mostra. En la taula 13 hi ha els
criteris de validacié de la mostassa, Nutella, sopa i cacau. En la taula 14 de les mostres fruites i
verdures, i en la taula 15 per les mostres de carn i derivats.
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Taula 13. Resultats parametres validacid per la les mostres mostassa, Nutella, sopa i cacau

Parametres Mostassa Nutella Sopa Cacau
Requerida 8 10 10 -
Exactitud Obtinguda 19,33 13,52 18,04 -
Resultat No compleix No compleix No compleix -
index de Valor 3,45 1,12 2,00 -
compatibilitat Resultat Hi ha dif. sig. Hi ha dif. sig. Hi ha dif. sig. -
cv 10 10 10 4
requerida
Precisio cv 7,76 5,87 13,51 1,8
repetibilitat obtinguda
r 0,73 0,39 0,48 1,56
Resultat Compleix Compleix No compleix Compleix
cv 10 15 15 5
requerida
Precisié cv 10,74 10,34 16,66 2,9
Reproductibilitat | obtinguda
R 1,01 0,69 0,59 2,5
Resultat No compleix Compleix No compleix Compleix
Expandida 1,19 0,81 0,49 1,5
Incertesa Relativa 36,08% 34,29% 39,52% 4,9%
Taula 14. Resultats parametres validacio per les mostres fruites i verdures
Parametres Poma Pastanaga Fesols
Requerida 8 4 4
Exactitud Obtinguda 5,16 3,91 2,08
Resultat Compleix Compleix Compleix
index de Valor 0,75 2,60 0,18
compatibilitat Resultat No hi ha dif. sig. Hi ha dif. sig. No hi ha dif. sig.
cv 10 4 4
requerida
Precisio cv 1,70 1,70 2,59
repetibilitat obtinguda
r 0,75 1,45 1,92
Resultat Compleix Compleix Compleix
cv 10 5 5
requerida
Precisio cv 3,31 1,90 2,95
Reproductibilitat | obtinguda
R 1,46 1,70 2,18
Resultat Compleix Compleix Compleix
Expandida 2,12 1,90 3,17
Incertesa Relativa 13,51 6,04 12,11
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Taula 15. Resultats parametres validacié per les mostres carns i derivats

Parametres Pollastre i noodle Cordon bleu Pernil curat Paté
Requerida 10 10 10 10
Exactitud Obtinguda 9,95 25,43 51,00 46,44
Resultat Compleix No compleix No compleix No compleix
index de Valor 0,06 1,50 2,79 0,82
compatibilitat Resultat No hi ha dif. sig. Hi ha dif. sig. Hi ha dif. sig. No hi ha dif. sig.
cv 10 10 10 10
requerida
Precisio cv 13,75 24,8 24,71 41,17
repetibilitat obtinguda
r 0,39 0,82 0,35 0,66
Resultat No compleix No compleix No compleix No compleix
cv 15 15 15 15
requerida
Precisio cv 15,81 28,8 64,05 69,48
Reproductibilitat | obtinguda
R 0,45 0,90 0,91 1,11
Resultat No compleix No compleix No compleix No compleix
Expandida 0,29 0,80 0,86 0,81
Incertesa Relativa 28,52 66,1 170,93 143,52

Discussio dels resultats:

Mostassa i Nutella:

Observant les dades d’aquestes dues mostres es pot observar que cap de les dues compleixen

I’exactitud. En termes de precisid, si compleixen la repetibilitat perd no compleixen la

reproductibilitat. En els dos casos, tenen incerteses semblants, d’'un 35% aproximadament.

Ens indica que tot i tenir resultats molt semblants entre duplicats, al realitzar de nou I'analisi el

seglient dia, no compleix els criteris establerts ja que no s’aproxima el valor entre dies diferents.

A part, al no complir amb I’exactitud, vol dir que no s’aproxima el valor calculat amb el valor

esperat i per tan la diferéncia és massa gran com per poder ser acceptat aquest parametre.

Per millorar els resultats obtinguts, s’ha repetit dos duplicats més per la mostassa optimitzant

el metode. En comptes de pesar 1g, s’ha pesat 2,5g ja que al contenir un alt % d’humitat, es

minimitza I'error per aquest factor. A part, no s’ha desengreixat la mostra al principi, per

comprovar si es perdia mostra o no en aquest pas.

Realitzant aquesta optimitzacié del metode, es pot comprovar en la taula 16 com han millorat

els resultats dels anteriors analisis.
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Taula 16. Resultats de la mostra mostassa per optimitzacié del metode

MATRIU: Aliments

Mostassa
DIA1 4,44 % 4,32 %
DIA2 4,26 % 4,41 %

Realitzant aquests canvis, els parametres de validacié es veuen reflectits en la taula 17.

Taula 17. Resultats parametres validacié per la mostra mostassa amb optimitzacié del métode

Parametres Mostassa
Requerida 8
Exactitud Obtinguda 6,28
Resultat Compleix
index de Valor 1,21
compatibilitat Resultat Hi ha dif. sig.
cv 10
requerida
Precisio cv 2,20
repetibilitat obtinguda
r 0,27
Resultat Compleix
cv 10
requerida
Precisio cv 2,32
Reproductibilitat | obtinguda
R 0,29
Resultat Compleix
Expandida 0,61
Incertesa Relativa 13,96%

L’exactitud, la precisid (tan la repetibilitat com la reproductibilitat) i la incertesa han millorat
considerablement i compleixen tots els criteris marcats a priori. Donat que la Nutella tenia valors
molt semblants i el tipus de matriu de la mostra també era de caracteristiques similars, es pot
plantejar repetir la validacié per les dues mostres, mostassa i Nutella, optimitzant el metode
d’aquesta manera.

- Sopa:
En la mostra de sopa, tot i no complir cap dels criteris de validacié, es pot observar com la
precisid s’aproxima bastant al valor requerit. S’"ha plantejat les possibles causes d’aquests
resultats i al comprovar I'estat de la mostra, es pot veure com s’ha deteriorat en el temps, fent
dubtar de la integritat dels nutrients de I'aliment. Una possible causa d’aquesta deterioracié de
la mostra, pot ser deguda a les diferéncies de temperatures que ha patit. La mostra es va
comprar congelada, a l'arribar es va descongelar i es va guardar en nevera. Cada dia que
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s’analitzava, es deixava una hora a temperatura ambient perque estigués a 252Ci un cop pesada,
es tornava a guardar en nevera a 4-62C. Tots aquests canvis de temperatura poden ser la causa
d’aquest deteriorament.

Al finalitzar la validacié per aquesta mostra, es va voler repetir dos duplicats més pesant 5g de
mostra, ja que el % d’humitat era molt elevat. Es pot observar en la taula 18 i en la taula 19 els
resultats d’aquesta optimitzacid.

Taula 18. Resultats de la mostra sopa per optimitzacié del metode

MATRIU: Aliments

Sopa
DIA1 1,77 % 1,63 %
DIA 2 1,78 % 1,51 %

Taula 19. Resultats parametres validacid per la mostra sopa amb optimitzacié del métode

Parametres Sopa
Requerida 10
Exactitud Obtinguda 11,50
Resultat No compleix
index de Valor 1,15
compatibilitat Resultat Hi ha dif. sig.
cv 10
requerida
Precisio cv 9,09
repetibilitat obtinguda
r 0,43
Resultat Compleix
cv 15
requerida
Precisio cv 9,38
Reproductibilitat | obtinguda
R 0,44
Resultat Compleix
Expandida 0,59
Incertesa Relativa 35,04%

Tot i millorar la precisio, I'exactitud encara esta fora dels criteris d’acceptacio i la seva incertesa
molt elevada. Per I'estat de la mostra, es vol repetir la validacié aplicant un canvi a la hora de
realitzar els analisis: quan arribi la mostra de Bipea, es descongelara i es guardara en aliquotes
de 5g independents en la nevera. Aixi la mostra no tindra tants canvis de temperatura al llarg de
la validacié.
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- Cacau:
Per la mostra de cacau, al ser una mostra real i per tant no tenir cap certificat amb el valor de
referéncia i la seva incertesa, no s’ha pogut calcular la exactitud d’aquesta mostra. Tot i aixo0,
compleix la precisié (tant la repetibilitat com la reproductibilitat) i la seva incertesa és molt baixa.

- Poma, pastanaga i fesols:
Aguestes tres mostres sén MRC i per tant els resultats que s’obtinguin sén molt importants per
validar el métode.
Els resultats obtinguts compleixen tots els criteris d’acceptacié marcats, i les seves incerteses
son baixes. En el cas de la pastanaga, hi ha diferencies significatives en I'index de compatibilitat
i per tant s’aplica un factor de correccié en el calcul de la incertesa.

- Carnsiderivats:
En el cas del pollastre i noodle, els resultats sén els que s’aproximen més en els criteris de
validacié. Tot i no complir amb la precisid, els resultats no s’allunyen dels esperats. L’exactitud
si que compleix, per tant els resultats que ens déna sdn veragos.
En el cas del cordon bleu, el pernil curat i el paté, cap dels resultats es pot ajustar en els criteris
de validacié i s’allunyen dels valors esperats. Els dltims resultats del pernil curat donaven
negatius i ja no s’han tingut en compte.
Al obtenir uns valors tant diferents de totes les altres matrius, s’ha plantejat una problematica
respecte el tipus de matriu que és, i per tant s’haura d’optimitzar el métode.
Les possibles optimitzacions del metode soén:
o Preparativa de mostra: homogeneitzar la mostra en el departament de preparativa ja
que pot ser que vingués poc triturada o no homogeneitzada.
o Pesar 2,5g de mostra: al ser mostres amb un % d’humitat elevat, es podria minimitzar
I’error en aquest factor.
o No desengreixar la mostra: com en el cas de mostres anteriors, el desengreixat és un
pas clau que pot causar problemes i per tant, s’ha d’obtenir resultats sense aquesta
etapa per veure si aquest factor afecta al resultat.
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8. CONCLUSIONS

Les incerteses tant elevades de les mostres de mostassa, Nutella i carns i derivats han
obligat a realitzar una optimitzacié del metode per minimitzar els errors.

S’ha pogut aconseguir mostres d’aliments representatives per cobrir tot el triangle dels
aliments, tot i que falta repetir les validacions que han causat problemes i que no
compleixen amb els criteris de validacid.

La familia fruites i verdures ha estat validada pel metode.

El desengreixat de la mostra s’"ha comprovat que és un pas clau en el metode i alguns
tipus de mostres s’haura d’optimitzar modificant aquest pas.

Les condicions d’emmagatzematge durant la validacié sén importants per no malmetre
la mostra.

S’ha de tenir en compte la humitat de la mostra. En mostres que tinguin un alt %
d’humitat, s’haura de pesar més quantitat de mostra.

CONCLUSION

The high uncertainties of mustard, Nutella and meat derivatives samples have forced an
optimization method to be performed in order to minimize errors.

Representative food samples have been successfully obtained for covering the food
triangle. However, the validations causing issues and not following the criteria must be
repeated.

The fruits and vegetables families have been successfully validated by the method.

The degreasing of the samples has proven to be a key step in the method. Therefore,
this step must to be optimized for specific samples.

Storage conditions are important during the validation procedure to not damage the
sample.

Humidity has to be taken into account, as samples with high % humidity, need the
quantity displayed should be outweighed.
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9. ANNEX

A continuacié es mostren en les taules 20-30 tots els resultats intermedis per arribar al % de

fibra dietetica total.

Taula 20. Dades primaries de la mostra mostassa

% Fibra + % % Proteina % Fibra dieteética % FD mostra - % FD blanc
Proteina
DIA1 6,71 % 6,90% | 3,16% | 2,89% | 3,55% 4,00 % 3,38% 3,83 %
DIA 2 6,81 % 6,74% | 2,85% | 2,75% | 3,96% 3,99 % 3,25% 3,28%
DIA3 6,42 % 6,54% | 280% | 2,75% | 3,61% 3,79 % 3,32% 3,50 %
DIA4 6,71 % 7,14% | 287% | 2,85% | 3,84% 4,29 % 3,44 % 3,89 %
DIAS 5,86 % 6,38% | 2,76% | 2,86% | 3,10% 3,52 % 2,77 % 3,19%
DIA 6 6,08 % 6,43% | 2,68% | 2,72% | 3,40% 3,71 % 3,13% 3,44 %
DIA7 6,65 % 6,92% | 3,10% | 291% | 3,54% 4,02 % 3,16 % 3,64 %
DIA 8 6,45 % 6,63% | 3,17% | 3,05% | 3,28% 3,59 % 2,95% 3,26 %
DIA9 6,65 % 706% | 292% | 291% | 3,73% 4,15 % 3,22% 3,64 %
DIA 10 6,31 % 597% | 2,61% | 2,65% | 3,69% 3,33% 3,09% 2,77 %

Taula 21. Dades primaries de la mostra Nutella

% Fibra + % % Proteina % Fibra dietetica % FD mostra - % FD blanc
Proteina
DIA 1 6,09 % 6,17% | 3,40% | 3,58% | 2,69% 2,60 % 2,52 % 2,43 %
DIA 2 6,19 % 6,34% | 3,21% | 3,56% | 2,98% 2,78 % 2,27 % 2,07 %
DIA3 6,21 % 6,22% | 3,43% | 3,43% | 2,78% 2,79 % 2,49 % 2,50 %
DIA 4 6,13 % 6,06% | 3,27% | 3,43% | 2,86% 2,63% 2,46 % 2,23%
DIAS 5,89 % 584% | 3,36% | 3,33% | 2,53% 2,51% 2,20% 2,18%
DIA 6 5,85 % 596 % | 3,31% | 3,18% | 2,54% 2,78 % 2,27 % 2,51%
DIA 7 6,33 % 6,47% | 3,18% | 3,27% | 3,15% 3,20% 2,77 % 2,82 %
DIA8 6,19 % 6,60% | 3,71% | 3,78% | 2,48% 2,83 % 2,15% 2,50 %
DIA9 6,36 % 6,00% | 3,47% | 3,44% | 2,89% 2,60 % 2,38 % 2,09 %
DIA 10 6,04 % 6,00% | 3,26% | 3,34% | 2,78% 2,66 % 2,18% 2,06 %

Taula 22. Dades primaries de la mostra Sopa

% Fibra + % % Proteina % Fibra dietetica % FD mostra - % FD blanc
Proteina

DIA1 3,83 % 417% | 2,41% | 235% | 1,41% 1,82 % 1,22 % 1,63 %
DIA 2 3,77 % 383% | 2,17% | 2,01% | 1,61% 1,81% 1,10% 1,30%
DIA3 3,82 % 3,75% | 2,29% | 2,23% | 1,52% 1,53 % 1,26 % 1,27 %
DIA4 3,79 % 381% | 244% | 2,37% | 1,36% 1,44 % 1,06 % 1,14 %
DIAS 4,05 % 432% | 2,44% | 245% | 1,62% 1,87 % 1,19 % 1,44 %
DIA 6 4,11% 442% | 2,43% | 2,45% | 1,68% 1,97 % 1,26 % 1,55%
DIA7 4,16 % 362% | 247% | 2,10% | 1,70% 1,53 % 1,26 % 1,09 %
DIA 8 391% 380% | 2,18% | 2,42% | 1,73% 1,47 % 1,26 % 1,00 %
DIA9 - - - - - - - -

DIA 10 - - - - - - - -

30




Taula 23. Dades primaries de la mostra Cacau

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1

44,72 % 44,16 %

14,82% | 14,74 %

29,90 % 29,43 %

DIA 2

46,41 % 46,00 %

14,29% | 14,86 %

32,12 % 31,14 %

DIA3

45,04 % 45,50 %

14,11% | 14,05 %

30,93 % 31,45 %

DIA4

46,39 % 44,63 %

14,20% | 14,81 %

31,60 % 29,82 %

DIAS

44,51 % 44,52 %

14,64 % | 14,46 %

29,87 % 30,06 %

DIA 6

45,34 % 45,10 %

1491% | 14,81 %

30,43 % 30,30 %

DIA7

44,75 % 44,07 %

14,19% | 14,29 %

30,57 % 29,78 %

DIA 8

44,47 % 44,86 %

14,19% | 14,72 %

30,28 % 30,14 %

DIA 9

46,18 % 45,77 %

14,93 % | 14,18 %

31,24 % 31,59 %

DIA 10

46,12 % 46,66 %

14,42 % | 14,76 %

31,69 % 31,90 %

29,67 % 29,20 %
31,92 % 30,94 %
30,69 % 31,21 %
31,35% 29,57 %
29,60 % 29,79 %
30,10 % 29,97 %
30,21 % 29,42 %
30,19 % 30,05 %
30,81 % 31,16 %
31,50 % 31,71 %

Taula 24. Dades primaries de la mostra Poma

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1

18,1 % 18,80 %

3,20 % 2,99 %

15,51 % 15,81 %

DIA 2

20,38 % 20,27 %

3,86 % 3,53 %

16,52 % 16,74 %

DIA 3

19,71 % 20,41 %

3,39 % 3,92 %

16,32 % 16,49 %

DIA 4

19,58 % 19,45 %

4,13 % 3,27 %

15,45 % 16,18 %

DIAS

19,87 % 19,69 %

3,45% 3,39%

16,42 % 16,30 %

DIA 6

19,60 % 19,48 %

3,48 % 3,30 %

16,12 % 16,18 %

DIA 7

19,07 % 18,41 %

3,16 % 3,25%

15,91 % 15,15 %

DIA 8

18,26 % 18,73 %

2,89 % 3,05 %

15,37 % 15,69 %

DIA 9

19,55 % 18,99 %

3,76 % 3,32 %

15,79 % 15,66 %

DIA 10

19,08 % 19,15 %

3,43 % 3,43 %

15,65 % 15,73 %

15,28 % 15,58 %
16,32 % 16,54 %
16,08 % 16,25 %
15,20 % 15,93 %
16,15 % 16,03 %
15,79 % 15,85 %
15,55 % 14,79 %
15,28 % 15,60 %
15,36 % 15,23 %
15,14 % 15,22 %

Taula 25. Dades primaries de la mostra Pastanaga

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1

35,19 % 35,07 %

3,88 % 4,08 %

31,31% 30,99 %

DIA 2

34,94 % 35,88 %

4,39 % 4,56 %

30,55 % 31,32 %

DIA3

34,72 % 35,60 %

4,03 % 4,02 %

30,69 % 31,58 %

DIA4

34,99 % 34,77 %

4,15 % 4,49 %

30,84 % 30,28 %

DIA5

34,37 % 34,25 %

4,35 % 3,32 %

30,02 % 30,92 %

DIA 6

35,52 % 34,88 %

4,26 % 4,50 %

31,26 % 30,38 %

DIA 7

34,71 % 35,55 %

4,03 % 3,92 %

30,68 % 31,62 %

DIA 8

35,50 % 34,73 %

4,11 % 4,12 %

31,39 % 30,60 %

DIA 9

34,49 % 35,29 %

3,57 % 4,02 %

30,92 % 31,27 %

DIA 10

35,57 % 35,54 %

4,80 % 4,29 %

30,77 % 31,26 %

31,08 % 30,76 %
30,35 % 31,12 %
30,45 % 31,34 %
30,44 % 29,88%
29,77 % 30,67 %
30,99 % 30,11 %
30,35% 31,29 %
31,03 % 30,24 %
30,83 % 31,18 %
30,34 % 30,83 %
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Taula 26. Dades primaries de la mostra Fesols

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1

34,74 % 34,12 %

8,46 % 8,78 %

26,27 % 25,34 %

DIA 2

34,95 % 35,82 %

8,65 % 8,80 %

26,31 % 27,02 %

DIA3

34,25 % 33,24 %

7,57 % 7,04 %

26,68 % 26,20 %

DIA4

34,62 % 34,85 %

7,91 % 8,35%

26,71 % 26,50 %

DIAS

35,31 % 36,41 %

8,79 % 8,72 %

26,52 % 27,69 %

DIA 6

34,01 % 35,87 %

8,53 % 8,60 %

25,48 % 27,27 %

DIA7

34,09 % 35,16 %

8,53 % 8,31%

25,56 % 26,84 %

DIA 8

34,01 % 34,28 %

7,55 % 8,39 %

26,46 % 25,89 %

DIA 9

34,36 % 34,78 %

8,08 % 7,96 %

26,27 % 26,82 %

DIA 10

34,73 % 35,14 %

8,52 % 8,09 %

26,20 % 27,04 %

26,04 % 25,11 %
26,11 % 26,82 %
26,44 % 25,96 %
26,31 % 26,10 %
26,27 % 27,44 %
25,21 % 27,00 %
25,23 % 26,51 %
26,10 % 25,53 %
26,18 % 26,73 %
25,77 % 26,61 %

Taula 27. Dades primaries de la mostra Pollastre i noodle

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1

3,95 % 3,91%

2,68 % 2,71 %

1,27 % 1,19 %

DIA 2

3,90 % 4,10 %

2,89 % 2,84 %

1,01 % 1,26 %

DIA 3

4,22 % 3,98 %

2,88 % 2,53 %

1,33 % 1,45 %

DIA 4

4,18 % 4,11 %

2,85% 3,10%

1,33 % 1,01 %

DIAS

3,96 % 3,99 %

2,61% 2,85%

1,35% 1,14 %

DIA 6

3,76 % 3,99 %

2,89 % 2,80 %

0,88 % 1,19%

DIA 7

4,04 % 4,61 %

2,45 % 3,21 %

1,59 % 1,40 %

DIA 8

3,73% 3,97 %

2,42 % 2,59 %

131% 1,38 %

DIA 9

4,12 % 4,38 %

2,82 % 3,02 %

1,30 % 1,35%

DIA 10

4,13 % 4,22 %

2,65% 2,85%

1,49 % 1,38 %

1,04 % 0,96 %
0,81 % 1,06 %
1,09 % 1,21 %
1,08 % 0,76 %
1,02 % 0,81 %
0,79 % 1,10 %
1,16 % 0,97 %
1,05 % 1,12 %
1,00 % 1,05 %
1,06 % 0,95 %

Taula 28. Dades primaries de la mostra Cordon bleu

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1 4,93 % 5,14 % 3,54 % 3,58 % 1,39 % 1,56 % 1,20 % 1,37 %
DIA 2 4,45 % 4,82 % 2,96 % 3,31% 1,49 % 1,50 % 0,98 % 0,99 %
DIA3 4,79 % 5,18 % 3,28 % 3,49 % 1,51% 1,69 % 1,25 % 1,43 %
DIA4 4,87 % 4,74 % 2,82 % 3,23% 2,05% 1,51% 1,75 % 1,21 %
DIA5 5,02 % 5,08 % 3,60 % 3,68 % 1,41 % 1,40 % 0,98 % 0,97 %
DIA 6 4,98 % 4,89 % 3,23 % 3,55% 1,74 % 1,34 % 1,32 % 0,92 %
DIA 7 4,77 % 4,89 % 3,37 % 3,38 % 1,40 % 1,51% 0,96 % 1,07 %
DIA 8 4,52 % 5,15 % 3,37 % 2,99 % 1,16 % 2,16 % 0,72 % 1,72 %
DIA 9 4,84 % 4,70 % 2,98 % 3,19 % 1,86 % 1,51% 1,39 % 1,04 %
DIA 10 4,78 % 4,80 % 3,36 % 3,53% 1,41 % 1,27 % 1,09 % 0,95 %
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Taula 29. Dades primaries de la mostra Pernil curat

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIA1 | 636% | 676% | 553% | 58% | 08% | 087% | 063% 0,68 %
DIA2 | 648% | 640% | 568% | 561% | 081% | 08% | 0,30% 0,29 %
DIA3 | 668% | 626% | 567% | 564% | 1,00% | 063% | 0,74% 0,37 %
DIA4 | 636% | 618% | 503% | 48% | 133% | 136% 1,03% 1,06 %
DIAS | 626% | 690% | 581% | 619% | 044% | 071% | 0,02% 0,29 %
DIA6 | 695% | 7,63% | 602% | 667% | 092% | 097% | 0,50% 0,55 %
DIA7 | 696% | 711% | 623% | 639% | 074% | 072% | 0,30% 0,28 %
DIA 8 - - - - - - - -

DIA9 - - - - - - - -

DIA 10 - - - - - - - -

Taula 30. Dades primaries de la mostra Paté

% Fibra + % Proteina

% Proteina

% Fibra dietética

% FD mostra - % FD blanc

DIAL | 493% | 517% | 3,62% | 3,76% | 1,31% 1,41% 1,12 % 1,22 %
DIA2 | 39% | 392% | 3,19% | 3,15% | 0,77% 0,77 % 0,26 % 0,26 %
DIA3 | 445% | 443% | 321% | 321% | 1,23% 1,23 % 0,97 % 0,97 %
DIA4 | 399% | 411% | 327% | 325% | 072% 0,86 % 0,42 % 0,56 %
DIAS | 441% | 471% | 3,67% | 333% | 074% 1,38 % 0,31% 0,95 %
DIA6 | 421% | 516% | 3,28% | 3,81% | 092% 1,35 % 0,50 % 0,93 %
DIA7 | 416% | 443% | 3,62% | 338% | 054% 1,05 % 0,10 % 0,61%
DIAS | 423% | 437% | 337% | 3,77% | 086% 0,59 % 0,39 % 0,12 %
DIA9 | 433% | 458% | 3,49% | 338% | 085% 1,20 % 0,38 % 0,73%
DIA10 | 4,16% | 430% | 361% | 372% | 055% 0,58 % 0,23 % 0,26 %
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- Certificats
o Pollastre i noodle

Scheme: GFCS - Quality in Food Chemistry PT Scheme Found: 235
Sample: 772 - Nutritional analysis - Mixed Matrix
Analyte: Total Dietary Fibre
Lab ID Method Result (%) I 5COne
FCO043 ADAC OBE 20 1.00 0.00
FCOO73 Cithar 0,26 -1.48)
FC3aEa ACAC 901 43 2.62 3.24
FC3283 ADAC QBS 20 <010
FC4011 ACAC QBS 20 1.60 1.20
FC4030 Fitre analyser (e.g. Fiberdec) 0,17 -1.66
FC4087 Oithar 2.08 2.18]
FC4107 Fibre analyser (e.g. Fibariec) 0. 96 -0.08
FC4333 Cithear 1.11 0.22
FC4338 ADAC 901 .43 0.66 068
FC4368 Cithar 0.95 0,10
FC4512 ACAC 901 43 0,80 0,40
FC4615 ADAC QBS 20 1.06 0.12
FC4615 ADAC 90143 0.90 0,20
FC4615 Oithar 0.92 0186
FC4874 ADAC D001 43 1.00 0.00
FC4877 ADAC 99143 1,26 0.52
FC4941 ACAC 901 43 1.00 0.00)
FC4945 Fitre analyser (e.g. Fiberac) 1.B8 1.76
FC4948 ADAC 90143 1.10 0.20
FC5s018 Cithear 0.00
FCEOTE ADAC 901 .43 1,22 0,44
Data Statistics
Valua
Wumber of Results e
MWumbser of Exchueded Results 2
Maan 1.13 %)
Madian 100 %)
Standard Deviaton 0570 %
Robust Standard Dewviation 0230 %
Result Rangs 0.00 to 2 62 %
Performance Statistics
Value
Asazigned Value 100 %
Uncertainty of Asaigned Value 10U %
SDPA 0.5 %)
Satsfactory Rangs =0 o 2.00 %
Satsfactony z soores .0
Questionable 7 soores 5.0
Unsatsfadtory z scores 5.0
Z score Histogram
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o Sopa

BipeaZ

Soupe Valeur calorique Minéraux - Echantillon 03-5520
Soup Caloric value Minerals - Sample 03-5520

CRITERE / FTOT* FTOTA* FIMS* FINSA™* FSOL* FSOLA*
CRITERIOMN
Unité / Unit a a
VALEUR ASSIGNEE [ ASSIGNED WALUE
X 1.5 i
Uy 0.1 o,
0,

[F=]
['=]

] ]

00 e
L R )

Px 22 2

SDPA 0
VT =2x5DPA [
X+ 2xSDPA 2
X-2xSDPA [

Po

LAB. o z o z o z o z o z o z

1017 1,3 -0,67

1076

1104 1,2 -1,00

1195

1234 1.9 133

1266

1268 B e T =S

ACAC 551 4]
1357
1405 1,1 -1,33
1568 -2.33
1582
1612 1.8 1,00 1.9 0,67 = 0,5
1656
1705 1,3 -0,67
1746
1787 3,33 1.8 033 < 0,5
1798 0.9 -2,00
1810
1854
1897
1952
1983
2246
2401 1.8 1,00 18 033 < 0,7
2405
2520 AOAC 99119 1,3 -0,67 ARG 95141 -3,00 AACHSEAT ) 4
2590
2600 1,2 -
2607 1.4 -0,33
2640 ACAL 551 A1 (mad | 1.? I:I,E? ﬂf: S9.41 '3.33 a“ml:: 941 I:I.Q
2645
2789 1,
3033 1
3061
3165 1,6
3202 1,5 0,00
3240
3261
3307 14,00 20 1,00 3.7
3308

e =]
L T s T

FSOL: Plus de 25 % des résultats sont exprimés en limite de quantification. La proportion importante de valeurs non quantitatives
ne permet pas que la moyenne calculée soit représentative de l'ensemble des résultals regus. Aucune valeur assignée n'a ébd
estimée,

ESQL: More than 25% of the results are expressed as Imit of quantifi@tion. Due to the high proportion of non-guantitative values,
the micuiated mean is not representative of ail the received resuits, No assigned value was estimated,
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o Mostassa

Bipeas

Moutarde Valeur calorique - Minéraux - Acides gras - Echantillon 02-6020
Mustard seeds Caloric value - Minerals - Fatty acids - Sample 02-6020

CRITERE /
CRITERION
Unité / Unit

FTOT*

a

FTOTA*

VALEUR ASSIGMEE / ASSIGNED VALUE

X
Ux
8"y

4,1
0,2
0.7

21

Px
APTITUDE / PROFICIENCY

SDPA
VT = 2 x SDPA
X + 2% SDPA
X - 2 x SDPA
Py
LAB.
1012
1059
1090
1094
1186
1235
1434
1479
1611
1656
1752
1854
1870
1895
1928
1959
2184
2196
2201
2254
2260
2208
2344
2398
2420
2478
2576
2723
2899
2905
3125
3136
3251
3326
3365
3381
3417
3418
3428
3490

0,6
1,2
53
2,9
5
x
4.0
4.1
5.0

3.6

3,9

4.1

4,4

34

-0,17
0,00
1,50
9,33

-0,83

-0,33
0,00

3,50

=3,00

0,50

-2, 30

0,00

-1,17

internal methad

| =1

pBo o s
=l B

bt U = OO

(AR AT

3.5

FINS*

-l
- NN -1

= ]
=Nl T

2:5

-1,00| 2,6

F-

12,00

-0,89

-0,67

-0.89

FINSA*

-l
RO B

= ]
CR=N--N -0

FSOL*

oo o
LR NT = ] (=]

L g e |

oW W

1,0

0.8

0.8

-0.33

FSOLA*

ocoo
LR NT = ] (=]

L g e |

cinmis
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o Nutella

LR
-

Bipea=

Pate a tartiner Valeur calorique Minéraux Acides gras - Echantillon 02-6220
Spread Caloric value Minerals Fatty acids - Sample 02-6220

CRITERE / FTOT=* FTOTA* PERO20* AOLE20*
CRITERIOM
Unitd / Unit a a mea.ka® %
VALEUR ASSIGMEE / ASSIGNED WALUE
x 2,7
W 0.3
sy 0.9

0,33
0,06
0,17

(= X
L1, T= IR

2,
0,
0,

O 00 P P

Px 15 1
APTITUDE / PROFICIENCY

SDPA
VT = 2 x SDPA
X+ 2 xS5DPA
X -2 xS5DPA

Po

LAB. = z x z = z = z

1012

1059

1090 (A} 2,7 1,00

1094

1186 36 1,80

1235 =340

1434

1479 (P) 0,2 2,77

1611

1656 -3.20

1752

1854 -2 80 (Z) 2,0 -0,40

1870

1895

1928

1959

2184 -3,60

2196

2201 29 040 (AY 2,2 0,00 (10,28 -0,77

2254

22560 2,6 0,20

2298

2344 2,6 -0,20 (£y 2,7 1,00| (042 1,38

2398

2420

2478

2576 36 1,80

2723

2858 ENZYMATIC 2,3 -0.80

2899

2005

3125 28 0,20 7) 2,52

3136 =240 (A)< 0.6 2,92

3251

3326 {Zy 2.0 -0.40| (140,21 -1.85

3365

3381 2.7 0,00

3417

3418

3428 2,3 =080

1

B B e

bk L) e
Bt oin

a
1
3
1

=E-1-1-
[ =
=N A

FTOT et ADLE2D : La valeur de tolérance a €t exceptonnellement élargie pour tenir compte de lincertitude-type sur la valeur
assignee,

FTOT and AQLE2(D: The tolerance value was exceptipnally widened fo take into account the standard uncertainty of the assigned
value,
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N LA
Bipea=>
Cordon bleu Valeur calorique Minéraux - Echantillon 01-7120
Cordon bleu Caloric value Minerals - Sample 01-7120
CRITERE / GLUD20* AMIE20* FTOT* FTOTA*
CRITERIOM
Unité funit | g | g | g | g
VALEUR ASSIGNEE / ASSIGNED VALUE
X 16,8 12,3 1,5 1,5
uy 0,2 0,9 0,2 0,2
% 0,9 2,8 0,6 0,6
D 40 14 26 26
APTITUDE / PROFICIENCY
SDPA 0,8 2.8 0,4 0,4
VT =2xSDPA 1,5 5,6 0,7 0,7
X+ 2x5DPA 183 17,9 1,2 2.2
X-2xSDPA | 153 6,7 0.8 0,8
Po ] a 7] 3
LAB. b 4 z b 4 z x z ; 4 z
1017 169 0,13 1.4 -0,29
1076
1104 17,0 0,27 1,2 -0,86
1195 156 -1,60
1234
1266 (Y139 0,57 | 1.2 -0.86
1268 169 0,13 AOAC 985.29 and ADAC 991,43 1,3 -0,57
1357
1405 17,7 1,20 2,2 2,00
1568 17,7 1,20 |(E)136 046 1,0 -143
1582
1612 18,3 2,00 |(E)11,6 -0,25| 1,3 -0,57
1656
1705 17,5 093 |(E)10.,5 -0.64| 0,9 -1,71
1746 17,5 0,93
1787 16,7 -0,13 |(E)12,4 0,04 1,3 -057
1798 16,2 -0,80
1810 17,4 0,80 44 829
1854 (Z)11,7 0,21 1.1 -1,14
1897
1922 ADAC 991,43 -2,57
1952 16,6 -0,27 [ (E} 16,5 1,50 ADAC991.43 1,5 0,00
1983 187 2,53
2246
2252
2349 16,3 -0,67
2401 (Zy17.2 1,75 1,0 -1,43
2405 1,2 -0.86
2503 16,6 -0,27 [(E} 11,7 -0,21
2520 17.0 0.27 -4,20
2500 16,5 -0,40 30 429
2600 16,7 -0,13 | (E) 14,0 0,61 13 -0.57
2607
2610 16,2 -0,80 | (E} 13,0 0,25 internal method 1,5 0,00
2640 159 -1,20 (2} 13,7 0,50 AOAC 991,42 (MOD) 1,3 -0,57
2645
2789 17,6 107 1.3 -0.57
2922 17,2 0,53 §64 LFGBE L00.00-18, mod. 1,0 -1,43
3033
3061
3165 176 107 1,0 -143
3183 <1,0
3202 169 0,13 1.3 -0,57
3240
3261
3307 158 -1,33
3308 16,1 -0,93 -3,71
3313
3385
3568
3590 156 -1,60

ETOT FTOTA @ La valeur de tolérance a été exceptionnellement élargle pour tenir compte de lncertitude-type sur la valeur
assignée,

FTOT and FTOTA: The tolerance value was exceptionally widened to take into agcount the standard uncertainty of the assigned
value,
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CERTIFICATE OF ANALYSIS

ERM®- BC514
DRIED HARICOT BEANS
" " ~ Mass fraction
Dietary fibre according o Certified value Uncertainty 2
..... lokal _ lokgl
AOQAC 1990 985.29 [1] 256 5
Englyst (by GC) 12] 198 10
Uppsala 994.13 [3] 237 15
AQAC 1992 MES-TRIS 981.43 4] 259 15
Englyst (by Colorimetry) [2] 20 6
1) The certified 'ufﬁh..la in the unweighled mean of the means of the accepted sets of results, The values are expressed
on dry mass basis. The cerlified values are traceable to the specific method of analysis.
2} The cerified uncertainty is the halbwidih of the 85 % confidence interval of the mean defined in 1), k-factors wers
chosan according to the tdistibution depending of the number of accepted sets of resuils and ranged from 2.4 to 3.z,

This certificate iT ;am lf.ﬂE iﬁ%ﬂ year after purchase.
Sales date:

The minimum sample intake is 1 g for the ACAC procedures and 0.3 g for the Englyst and Uppsala
proceduras.

NOTE

European Reference Material ERM®™- BC514 was originally certified as BCR-514, It was produced and cerlified
under the responsibllity of the IRMM according to the principles laid down in the technical guidelines of the
Eurcpean Reference Materlals® co-operation agreement between BAM-IRMM-LGC. Information on these
guidelines is available on the Internet {hitp /vy erm-com arg).

Accapled as an ERM®, Gesl, April 2004 L

Revised: Movember 2007 (
Signed: ~

Frof Dr. Hendrik Emons
Unit for Reference Malerials
EC-DG JRC-IRMM
Retieseweg 111

2440 Geal, Balgium

Al fodloiing pages sra an Intogrel part of te carificals.
Page taof 3
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CERTIFICATE OF ANALYSIS
ERM®- BC515

DRIED CARROT

Mass fra&tion
Dietary fibre according to T Certified value " Uncertainty ?
gk | gk
| ADAC 1990 985.29 (1) 3 ' 6
Englyst (by GC) {2] 271 6
Uppsala 994.13 [3] 298 11
AOAC 1992 MES-TRIS 991.43 4] 295 (%) 4
Englyst (by Colorimelry) (2] - 252 _ _ _12

1} The cerified value is the unweighted mean of the maans of the accepled sets of resulls.
{*} In this one case the value is calculated as the mean of all pocled ohservalions. The values are sxpressed on

dry mass basis. The certified values ars traceable lo the specific method of analysls.
2} U The cerlified uncerainty ks the half-widih of the 95 % confidence Interval of the mean defined In 1), Afaciors were
chosan according to the t-distribution depanding of the number of accepled sels of rasulls and ranged fram 2.4 o 3.2,

This cerificate is valid for one year after purchase,

Sales date; 17, MRL 2018

The minimum sample intake is 1 g for the ACAC procedures and 0.3 g for the Englyst and Uppsala
procedures,

NOTE

European Reference Material ERM®- BCS15 was originally cerlified as BCR-515, It was produced and certified
under the responsibility of the IRMM according 1o the principles laid down In the technical guidelines of the
Eurapean Reference Materals® co-operation agreement between BAM-IRMM-LGC. Information on these
guidelines is avallable on the Internet (ittp i, srm-crm.org).

S
Accepled as an ERM®, Gesl, April 2004 e

Ravised: November 2007
Signed:

Prof Dr. Hendrik Emaons
IUnit for Reference Malerials
EC-DG JRC-IRMM
Retieseweag 111

2440 Geel, Belgium

Al flkowing pages are an milegral part of ha cartiicate.
Pagh 1603
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CERTIFICATE OF ANALYSIS

ERM®- BC516
DRIED APPLE
- - o Fass fraction ]
Dietary fiore according to | Certified value 7 -mrtai@ 2
[ N L] L
AOAC 1990 985.29 [1] ' 164 4
Englyst (by GC) [2] 137 ]
Uppsala 994,13 [3] 162 8
ACAC 1892 MES-TRIS 991.43 [4] 149 10
_Englyst {by Colorimetry) (2] 134 5
1]_Tlh&. cerified value i;he.u_nwaighled mean of ih;;’—:&ﬂs_n{ the accepled sets of resulls. Th-E:alu;.ra
axprassad on dry mass basls. The cerified values are fraceable to the specillc methed of analysks,
2) The certified uncanalnty s the hallwidth of the af % copfidence Intarval of the mean defined in 1). efactors ware
chosen accarding to the t-distibution depending of the number of accepted ssls of results and ranged from 2.4 o 3.2

This carlificata is valid for ona year after purchase.
Salesdate: 11 MRL. 7016

The minimum sample Intake is 1 g for the ADAC procedures and 0.3 g for the Englyst and Uppsala
procaduras.

NOTE

European Referenca Material ERM®- BC516 was originally certified as BCR-516. It was produced and certified
under the responsibifity of the IRMM ascording to the principles laid down in the technical guidalines of the
European Reference Materials® co-operation agreament between BAM-IRMM-LGC. Informaticn on these

guidelines Is avaitablz on the infermet (hifpedfhanan erm-cret.org).

Accepled as an ERM®, Geel, April 2004 -
Reavisad: Movember 2007
Signed: _

Prof Dr. Hendrlk Emons
Unit for Reference Materials
EC-DG JRC-IRMM
Religsewag 111

2440 Geel, Belgium

’ ) All fallaving penes are an integral gar of tha cortificale.

Fagn 1 of 3
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