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RESUMEN

En el presente trabajo se realizo la validacion de un método para la determinacion espectro
métrica de Hierro en harinas, especificamente en muestras de harina de Trigo y harina de
Quinua. El principio de determinacion se realiza por la técnica de absorcion por espectrometria
atomica. La solucion extraida de la muestra de harina se realizo por el método de digestion por
microondas en medio acido, con dcido nitrico en concentracion al 2%, a una longitud de onda

de 248,33 nm.

Como proveedor de ensayos de aptitud, la Unidad de Metrologia Quimica cumple con los
requisitos de la Norma ISO 17043:2023 que en su acapite 6.1.3 indica cuando el item de EA sea
un material que cumple con la definicion de "material de referencia", debe producirse en
condiciones que cumplan con los requisitos pertinentes de la Norma ISO 17034.
Adicionalmente, la norma ISO 17034 en su acapite 7.7 Equipo de medicion indica que el
productor de material de referencia debera garantizar que los equipos de medicion utilizados en
la produccion de material de referencia se utilicen de conformidad con los requisitos pertinentes
de la norma ISO/IEC 17025. Por lo que el presente proyecto de validacién, cumple con todos
los requerimientos de control y aseguramiento de calidad por la norma ISO/IEC 17025:2018,
haciendo que IBMETRO cuente con un método validado para la medicion de hierro en harinas
fortificadas que seran empleadas como items de verificacion para ensayos de aptitud. El método
es sensible, con respuesta lineal de rango entre 0,14 mg/kg a 8 mg/kg y un rango de trabajo de
0,1 mg/kg a 1,8 mg/kg, con un r’= 0,9995 y limites de deteccion de 0,09, cuantificacion de 0,16

mg/kg de Hierro, lo cual permite realizar su cuantificacion.

Se verifico la precision, selectividad y robustez del método analitico, determinando el contenido

en muestras de harina, obteniendo buenos resultados presentes en el documento.

Palabras clave: Espectroscopia AA, Validacion, Ensayo de aptitud, Material de referencia
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CAPITULO1
1. INTRODUCCION

El hierro que contienen los alimentos varia segun su origen, en el caso de origen animal (carnico)
se encuentra en forma hémico (Hierro hemo) con una tasa de absorcion entre 15 a 35 %. Por
otro lado, los vegetales contienen concentraciones elevadas de hierro, incluso mayores a los
alimentos a base de carnes, pero su biodisponibilidad es bastante menor, fluctuando entre 3 a 8
% dependiendo de la presencia de factores que favorezcan su absorcion, Especificamente para
el control de calidad de las harinas, los micronutrientes se pueden determinar por métodos como
fluorimetria para las vitaminas B1 y B2, HPLC para identificar niacina y espectrometria de

absorcion atomica para la identificacion de Hierro.

El Laboratorio de Quimica Inorganica, dependiente de la Unidad de Metrologia Quimica
(UMQ) y parte de los Laboratorios de la Direccion de Metrologia Industrial y Cientifica (DMIC)
del Instituto Boliviano de Metrologia (IBMETRO), requiere contar con un método validado para
la determinacion de hierro, Fe, en harinas para ser empleado en ensayos quimicos para la
caracterizacion de Materiales de Referencia, asi como en la implementacion de Ensayos de

Aptitud de harinas.

El Reglamento de fortificacion y enriquecimiento de la harina de trigo es para la prevencion
de anemias nutricionales, cuyo objetivo es establecer la obligatoriedad de la fortificacion y el
enriquecimiento con hierro, 4cido folico y vitaminas de complejo B, de todas las harinas de trigo
de produccion local, importadas y donadas que se consuman o comercialicen en el pais, en forma
primaria o como parte de productos elaborados, para poder contribuir a disminuir la
morbimortalidad de los grupos poblacionales més vulnerables como son los nifios y las mujeres

embarazadas.

En el caso de Bolivia, se establece la norma NB 680 Harina y Derivados — Harina de Trigo —
Requisitos, que fue elaborada con el objetivo de cumplir las directrices del Codex Alimentarius

la cual indica que el contenido minimo de hierro en harinas fortificadas debe ser de 30 mg/kg.



En el afio 2011 el Ministerio de Salud presenta una ley acerca de la legislacion y reglamento de

la harina fortificada. (Legislacion y reglamentacion de la harina , 2006)

El método a validar se optimiza bajo la Norma Boliviana NB 39017 Harina de trigo - Método
instrumental - Determinacion de hierro y el método de analisis de la AOAC 985.35 “Minerals
in Infant formula, enteral products, and pet Foods. Atomic Absorption Spectrophotometric
Method”. Actualmente el IBMETRO cuenta con los equipos y materiales necesarios para la
cuantificacion de hierro en harina y tiene la capacidad de determinar los parametros
caracteristicos del método para una validacion, como la repetibilidad, reproducibilidad interna,
sesgo, rango lineal, rango de trabajo, limite de deteccion, robustez, limite de cuantificacion e
incertidumbre. Estos pardmetros serdn evaluados empleando 3 materiales de referencia de
matriz, uno certificado por el NIST y dos certificados por el IBMETRO mediante ensayos de
aptitud.

1.1. ANTECEDENTES

En el afio 2011, el Estado Plurinacional de Bolivia-Ministerio de Salud y Deportes, presenta una
publicacion (238) legislacion y reglamentacion de la harina de trigo y mezclas de harina y
derivados fortificados, se realizo una evaluacion del contenido de hierro y vitaminas del
complejo “B” en la harina de trigo fortificada, como parte del “Sistema de Control de Calidad
de los Alimentos Fortificados con Micronutrientes”, las cuales tuvieron un alcance en los
departamentos de: Cochabamba, El Alto, La Paz, Oruro, Potosi, Santa Cruz y Sucre. Realizando
analisis de hierro total en harinas de trigo fortificada, se verifico que las empresas molineras

cumplieron en un porcentaje mayor al 50 % del total.

Se ha reconocido mundialmente la necesidad de asegurar el acceso de la poblacion a los
micronutrientes necesarios, un gran numero de muertes de mujeres y nifios pueden ser evitadas
con medidas de bajo costo y alta efectividad. En Bolivia, la desnutriciéon y malnutricién por
carencia de ciertos micronutrientes en la alimentacion tienen diversas manifestaciones en
enfermedades, siendo una de las principales causas de la morbilidad, mortalidad, incapacidad

fisica y mental de las personas en general y de los nifios en particular. Los efectos de la



deficiencia o ausencia de uno o mas de los micronutrientes en la dieta se manifiestan no solo en

el campo de la salud sino también afectan en la educacion, produccion y el desarrollo del Pais.

Por otra parte, los avances tecnoldgicos han puesto en nuestras manos soluciones simples y es
obligacion de cada gobierno garantizar a la poblacion el acceso a una alimentacidon con niveles
adecuados de nutrientes esenciales para la vida, asegurando de esta manera una calidad sanitaria
y nutricional de los productos fortificados desde la produccion hasta su consumo final, siendo
uno de los aspectos mas importantes el control de calidad analitico, que es fundamental porque
garantiza los contenidos reglamentados de las sustancias fortificadas. Ademas, se debe contar
con un programa efectivo de asistencia técnica a las industrias molineras, al personal de salud y
de una amplia difusion del reglamento técnico de fortificacion de la harina de trigo y mezclas
en base a harina de trigo, cuyo propodsito es establecer las cantidades suficientes de adicion de
sulfato ferroso anhidro y vitaminas del complejo B; de esta manera coadyuvar en la necesidad

de facilitar el acceso a los micronutrientes a través de la harina de trigo fortificada.

En Bolivia, para la fortificacion de alimentos con hierro se tomaron en cuenta los héabitos de
consumo de la poblacion, se realiz6 un célculo de la demanda de harina de trigo y se determind
el nivel de consumo de sus derivados (pan y fideos) en algunas regiones, calculandose un
consumo promedio de 40 kg/habitante/afio, 110 a 130 g/dia , y de acuerdo a la biodisponibilidad
del compuesto de hierro utilizado, se espera alcanzar un aporte promedio de 6,2 mg de hierro,
esto corresponde aproximadamente a un 60% de las recomendaciones promedio para la

poblacion en general. (Programa Nacional de Fortificacion de Alimentos , 1996)

A nivel nacional, se estima un consumo de harina de 390.000 toneladas que, de acuerdo a la
Legislacion vigente, el 100% deberia ser fortificado; en consecuencia, s6lo se puede asegurar
que la produccion total nacional (175 000 ton/afo) es fortificada basados en las cifras que se
presentan en la Tabla 1 (Fortificacion De Harina De Trigo América Latina Y Region Del Caribe,
2004)



TABLA 1. Consumo de la harina de trigo

Produccion Nacional 45% | 175,500 t

Importaciones de Argentina 35% | 136,500 t

Donaciones USA (antes del 2008) | 8% 31,200 t

Contrabando 12% | 46,800t

Fuente: Fortificacion de Harina de Trigo América Latina y Region del Caribe.

A nivel nacional, no se cuenta con informes actualizados ni evaluaciones, ni estudios en harinas
de trigo fortificadas para su difusion a la poblacion. Los SEDES y las alcaldias realizan controles
de vigilancia en las industrias molineras y lugares de estipendio, estos datos se reportan de
manera confidencial mediante el SICAF (Sistema de Informacion de Control a Alimentos
Fortificados) los datos reportados estdn como Fe total y no como “Sulfato Ferroso”, el cual se
encuentra en bajas concentraciones respecto a lo establecido por la Norma Boliviana NB - 680

(IBNORCA) (Entrevistas: INLASA, IBNORCA, EMAPA, Red de Micronutrientes , 2012)
1.1.1. Legislacion y normativa vigente

En Bolivia, por Decreto Supremo N° 24420 del 26 de noviembre de 1996, se crea el Programa
Integrado de Prevencion y Control de las Anemias Nutricionales, y por Resolucion Biministerial
N° 008/97 el 27 de junio de 1997 se pone en vigencia el Reglamento Técnico referente a la
fortificacion de la harina de trigo con Fe para consumo humano. En las Tablas 2 y 3 se detalla
la composicion de micronutrientes en la harina de trigo y su mezcla segin el Reglamento
Técnico ya mencionado. (Reglamento Técnico de la Fortificacion de la Harina de Trigo y

Mezclas a Base de Harina de Trigo., 04 de Julio. )



TABLA 2. Composicion de la premezcla de micronutrientes

MICRONUTRIENTE | FORMA (*) NIVEL MINIMO
(mg/kg)

Bl Mononitrato de tiamina | 4,4

B2 Riboflavina 2,6

NIACINA Nicotinamida 35,6

FOLATO Acido Félico 1,5

HIERRO Sulfato Ferroso 30,00

Fuente: NB-680 IBNORCA

(*):Nomenclatura FCC:FOOD CHEMICAL CODEX

A partir de junio de 1999 en el marco del Programa Integrado de Prevencion y Control de las
Anemias Nutricionales y mediante Decreto Supremo 24420 de noviembre de 1996, se establecio
que “la harina de trigo de consumo nacional debe ser fortificada con Fe y folato™, y delega a las
Secretarias Nacionales de Salud y de Industria y Comercio la emisiéon del reglamento técnico

(Resoluciéon Bi-Ministerial N° 008/97).

TABLA 3. Niveles minimos de micronutrientes en la harina de trigo y mezclas a base de harinas
de trigo

MICRONUTRIENTE | FORMA (*) NIVEL MINIMO
(mg/kg)

Bl Mononitrato de tiamina | 4,4

B2 Riboflavina 2,6

NIACINA Nicotinamida 35,6

FOLATO Acido Félico 1,5

HIERRO Sulfato Ferroso 30,00

Fuente: NB-680 IBNORCA

(*):Nomenclatura FCC:FOOD CHEMICAL CODEX




En la actualidad, la fortificacion de harina de trigo forma parte del Programa Nacional de
Fortificacion de Alimentos que estd inmerso en el Programa Desnutricion Cero del Ministerio
de Salud y sus Unidades de Nutricion, que pretende reducir la prevalencia de anemias en el pais
en un 50 % hasta el 2010. EI Gobierno Nacional reposicioné el Consejo Nacional de
Alimentacion y Nutricion (CONAN) a través de la promulgacion del Decreto Supremo No.
28667 de 5 de abril de 2006 (Inicio del Programa Desnutricion Cero), cuyo objetivo es impulsar
y coordinar la participacion del sector publico y sociedad civil para la formulacion, difusion y
seguimiento de las Politicas Sectorial de Alimentacién y Nutricion, promueven la elaboracion
de la Politica Nacional de Seguridad Alimentaria y Nutricional, orientada al ejercicio del
Derecho Humano a la Alimentacion Adecuada y la erradicacion de la desnutricion- La fuente
de Fe para la fortificacion debe ser Sulfato Ferroso Anhidro FeSO4 grado FCC (Food Chemical
Codex).

1.1.2. Control y aseguramiento de calidad

La unidad de nutriciéon dependiente del Ministerio de Salud y Deportes Aplicara el sistema de
Control de Calidad de alimentos fortificados para la verificacion de los niveles de Fortificacion,

los cuales deberan ajustarse a los criterios de calidad que se presentan en la Tabla 4.

TABLA 4. Criterios de calidad de la harina de trigo y mezclas a base de harina de trigo
fortificada

NIVELES DE CONTROL INDICADOR NIVEL, PE
ADICION (ppm)
Premezcla de micronutrientes (P) Todos los nutrientes del Art. 4 | Art. 5 del
de este reglamento reglamento

Produccién (a y b) Sulfato Ferroso Anhidro >30 ppm
Importaciones (c) Auditorias de calidad | Sulfato Ferroso Anhidro >30 ppm
Monitoreo (Sitios de Expendio) d Sulfato Ferroso Anhidro >30 ppm

Fuente: Unidad de Nutricién. Ministerio de Salud y Deportes.




Premezcla de Micronutrientes — Produccion: Verificacion de la calidad de la premezcla
mediante los certificados de calidad emitidos en origen y mediante analisis cuantitativos
en laboratorios nacionales.

Produccién (a y b): Determinacion cuantitativa en muestras combinadas de la
produccion de un dia y almacén.

(c) Importaciones: Determinacion cuantitativa en muestras Individuales aleatorias. En el
caso de las Auditorias de Calidad, el nimero total de muestras se obtendra siguiendo
criterios estadisticos de muestreo.

(d) Monitoreo: Determinacion cuantitativa en muestras individuales de cada marca

existente en lugares de expendio.

1.1.3. Clasificacion y designacion de la harina de trigo, seguin Norma Boliviana

NB-680

De la NB-680 se consideran las siguientes definiciones:

11.

1il.

1v.

Harina para panificacion: Es el producto definido en 2.2.1, que esta de acuerdo a las
especificaciones de la Tabla 1 (NB-680), que puede ser tratada con aditivos permitidos
y que debe ser fortificada con vitaminas y minerales, de acuerdo a la Tabla 3 de la NB-
680

Harina para pastas y fideos: Es el producto definido en 2.2.1, que est4 de acuerdo a las
especificaciones de la Tabla 1 (NB-680), que puede ser tratada con aditivos permitidos
y que debe ser fortificada con vitaminas y minerales, de acuerdo a la Tabla 3 de la NB-
680

Harina para galletas: Es el producto definido en 2.2.1, que estd de acuerdo a las
especificaciones de la Tabla 1 (NB-680), que puede ser tratada con aditivos permitidos
y que debe ser fortificada con vitaminas y minerales, de acuerdo a la Tabla 3 de la NB-
680

Harina integral: Es el producto resultante de la molienda del grano de trigo entero y
limpio y que debera ser fortificada con vitaminas y minerales de acuerdo a la Tabla 3 de

la NB-680



1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

(Sera posible desarrollar y validar un método analitico de determinacion de fraccion de masa
de Fe en harinas fortificadas para asignar valores de items de ensayo durante los ensayos de

aptitud?

1.2.1. Identificacion del problema

La Direccion Técnica de Acreditacion (DTA) del IBMETRO en su criterio DTA-CRI-015 indica
que el IBMETRO es uno de los proveedores de Ensayos de Aptitud aceptados para que los

laboratorios puedan evaluar su desempefio.

Como proveedor de ensayos de aptitud, la Unidad de Metrologia Quimica cumple con los
requisitos de la norma ISO 17043:2023 que en su acapite 6.1.3 indica cuando el item de EA sea
un material que cumple con la definicion de "material de referencia", debe producirse en

condiciones que cumplan con los requisitos pertinentes de la Norma ISO 17034.

Adicionalmente, la norma ISO 17034 en su acéapite 7.7 Equipo de medicién indica que el
productor de material de referencia debera garantizar que los equipos de medicion utilizados en
la elaboracion de material de referencia se utilicen de conformidad con los requisitos pertinentes

de la norma ISO/IEC 17025.

Actualmente el Laboratorio de Quimica Inorganica en IBMETRO no cuenta con un método
validado para la medicion de Fe en harinas fortificadas que son empleadas como items de
verificacion para ensayos de aptitud; y un problema en Bolivia es que no se cuenta con
suficientes laboratorios acreditados que puedan realizar un estudio confiable de los niveles de

concentracion de Fe en harinas fortificadas.

A partir de junio de 1999 en el marco del Programa Integrado de Prevencion y Control de las
Anemias Nutricionales y mediante Decreto Supremo 2442