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PARA QUE SIRVE EL MUESTREO

A Comprobacion del cumplimiento de un contrato o
especificacién por cuenta de un comprador,
vendedor o ambos.

e Ejemplo: nivel de proteina de la harina de soja.

W Proveer del material necesario para realizar los
ensayos analiticos de los laboratorios.

e La muestra.

3 Establecer la aptitud sanitaria de una materia prima
para alimentacion animal o humana, o los productos
destinados a tales fines.

e Ej.: legislacion o pactos privados sobre calidad y seguridad alimentaria.

e Amplia legislacion europea que impone limites maximos para multitud de
sustancias y compuestos llamados “indeseables”, que producen o pueden
producir efectos daninos para el animal o las personas.

e Limites en funcion de la sustancia, del destino de la MP, etc...



EL PROCESO DE OBTENCION DE MUESTRAS

agafac%?

INCREMENTO
Porcion de material
obtenida en una
operacion individual de
toma de muestra.

SUBMUESTRA
Conjunto de uno o mas
incrementos que se
obtienen directamente de
un lote o poblacion

MUESTRA
Fraccion de una cantidad
mayor de un material,
obtenida a partir de
submuestras, que
represente al mismo.

CARACTERISTICAS DE
LAS MUESTRAS

Composicién media
representativa
La composicion de la
muestra de laboratorio debe
ser igual que la muestra
analitica

Varianza representativa
La varianza de la
concentracion de la muestra
analitica debe ser igual ala
de la muestra original

Error en el muestreo
Debe ser menor o igual que
el del procedimiento analitico

CUARTEO
(reduccion de la muestra)

PORCION ANALITICA
Cantidad de material
obtenido de la muestra
analitica para la medida
A

MUESTRA ANALITICA
Obtenida a partir de la
muestra de laboratorio,
y de la que se extraen
las porciones
analiticas necesrias.

MUESTRA DE
LABORATORIO
Cantidad de material
que llega al laboratorio
para ser analizada




Tomamuestras manual
GRANOS MULTICAPA

Tomamuestras manual
PELLETS

- Tomamuestras manual
' SACOS

% — - |
Tomamuestras manua e e e —
Tomamuestras manual POLVO Tomamuestras manual

GRANOS 1 CAPA SEMILLAS

~

Tomamuestra manual Tomamuestras manual Tomamuestras manual
HARINAS POLVORIENTOS GRANULADOS FINOS



agafacy EL MUESTREO: TIPOS DE SONDAS (LIQUIDOS)

Tomamuestras manual
BOMBA INMERSION LiQUIDOS

Tomamuestras manual T ; :
CONGELADOS omamuestras manua

Tomamues'tras manual COHESIVAS Y COMPACTAS
VASO LIQUIDOS

Tomamuestras manual
COLECTOR LIQUIDOS

Tomamuestras manual
VISCOSOS

Tomamuestras manual

Tomamuestras manual COMPACTAS CON CORTE
BOMBA INMERSION LI’QUIDOS

DE ACCESO COMPLICADO




Tormmamuestras Autematics HEROMN 3000
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AUTOMATICOS




¢Es la Toma de Muestra un

punto critico en la
caracterizacion y control?

LA IMPORTANCIA DEL MUESTREO

Es el aspecto
que
habitualmente
mas se
cuestiona

Dificil control de
calidad

Si no es
No se leda la correcta, limita
importancia gt o invalida la
necesaria | ' informacion
analitica

Fase en la que
ma4as errores se
pueden
cometer




PROBLEMATICA DE LOS ANALISIS vs MUESTRA

Total Error

Analytical
Error

Sample
Preparation

Sampling
Error

Actualmente las técnicas de analisis encuentran porciones de compuestos o
sustancias concretas a razon de PPB (Partes Por billon). Alta sensibilidad.

La mayoria de los errores analiticos se producen por una mala toma de
muestras o preparacion de las mismas.




METODOS DE MUESTREO

Hay varios métodos de muestreo, oficiales (Reg.152/2009 y Reg.691/2013)
y privados (GAFTA, ISO 24333:2009, GALIS,... ), y estan en constante
variacion.

El objetivo de estos métodos es obtener muestras representativas de
todo el lote recogiendo suficientes submuestras que reduzcan errores
arbitrarios pero no determinan el n° de muestras a analizar (punto critico).

Generalmente se analizan pocas muestras (1-3 muestras para barcos de
20.000-40.00 Tm.), diluyendo de esta forma la existencia de zonas con
mayor media de contaminacion que la media total del lote (bolsas de
micotoxinas). Métodos validos para evitar grandes crisis por uso de un
granel altamente contaminado (todo el lote contaminado) pero poco
eficaz para la deteccion de pequenas “bolsas de contaminantes”.

NO DEFINEN EL NUMERO DE ANALITICAS A REALIZAR.
I ———————




ERROR DE MUESTREO

> DISTRIBUCION HETEREOGENEA EN GRANELES

Ciertas sustancias tienden a reproducirse y desarrollarse en puntos
aislados, por lo cual el principal problema es la distribucion desigual
de la sustancia en las M.P (ej.: micotoxinas), sobre todo en grandes

lotes a granel.

@ = grano maiz limpio
@ = grano maiz contaminado




agafach%? METODOS OFICIALES MUESTREO PARA ALIMENTOS

REGLAMENTO (CE) N° 401/2006 sobre métodos de muestreo y analisis para el

control oficial de micotoxinas en productos alimenticios:
« Para cereales y productos a base de cereales en lotes superiores a 850
toneladas se tomaran 100 submuestras elementales para lograr la

muestra representativa con un peso de 10 Kg .

REGLAMENTO (CE) N° 519/2014 mediante el cual se introducen una serie de
modificaciones en el Reglamento 401/2006 encaminadas a mejorar los métodos de
muestreo en una serie de productos alimenticios con vistas a la determinacion del
contenido en micotoxinas, particularmente, modificaciones especificas sobre la
toma de muestras de lotes de gran tamano QUE NO PUEDEN MUESTREARSE EN SU
TOTALIDAD (ejemplo montafias de cereal en almacenes).

« Se permite el muestreo de una parte del lote a condicion de que la
cantidad de la parte de la muestra sea de al menos el 10 % de los lotes

objeto de muestreo.

NO DEFINEN EL NUMERO DE ANALITICAS A REALIZAR.




PROBLEMATICA DEL MUESTREO

[ monTARA DE Maiz
D ZONA DE MUESTREO

MEZCLADO

HOMOGENEIZAR LOS
“PICOS” DE

INDESEABLES

[~ zona bE cARGA EN CAMION
$5] ZONA DE MAYOR ACUMULACION DE FINOS

10% LA ALTURA DE ESTAS MONTANAS
IMPOSIBILITAN TOMAR MUESTRAS
10% 109 SEGUN PROTOCOLOS OFICIALES O
PRIVADOS RECONOCIDOS, SALVO
USO DE MAQUINARIA PESADA O
TRASVASES DE ALMACENES




agafac% METODOS OFICIALES MUESTREOS EN PIENSOS

REGLAMENTO (CE) N° 152/2009 sobre métodos de muestreo y analisis para el
control oficial de los piensos y REGLAMENTO (CE) N° 691/2013 que modifica el
anterior.

Para lotes muy grandes (> 500 Tm) se tomaran 100 muestras elementales
+Vn°de Tm

Ejemplo:
> Barco de 20.000 Tm: 100 + v20000 = 100 + 141 = 241
> Barco de 60.000 Tm: 200 + V60000 = 100 + 245 = 345

Tamaino minimo de la muestra global para piensos a granel: 4 Kg

OBLIGAN A LA TOMA DE MULTITUD DE SUBMUESTRAS
PERO
NO DEFINEN EL NUMERO DE ANALITICAS A REALIZAR
SEGUN EL TAMANO DEL LOTE




NORMAS PRIVADAS (GAFTA vs GALIS
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ERROR DE MUESTREO

BARCO DE 50.000 Tm. ENViO LAB.| |LABORATORIO| ANALISIS|

500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 50|20 Kg/500TM - 200 Kg. 10Kg
., [500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 21 Kg/500Tm - 200 Ke. 10Kg
% | 500[ 500] 500/ 500] 500] 50| 500] 500/ 500] 500122 Kg/500Tm - 200 K. 10Kg
 [500] 500/ 500 500] 500] 500] 500] 500[ 500[ 500| 23 Kg/500Tm - 200Kg. | yere o >[10Kg] P a <
o) _ ~ 2
S [500] 500/ 500] 500] 500[ 500] 500/ 500] 500 500]24 Ke/500Tm - 200 K. | ey cciom [LOKE] 2 | pepyccion |—2K€—|& 50 gr APTO
S |500] 500] 500] 500] 500] 500[ 500] 500] 500] 50025 Kg/500Tm - 200Kg. | "\ o [10Kg | S| -
S {500] 500] 500] 500] 500] 500 500 500] 500] 50|26 Kg/500Tm - 200 K. 10Kg =
= {500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 50|27 Kg/500Tm - 200 K. 10Kg

500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500 500[ 50|28 Kg/500Tm - 200 Kg. 10Kg

500| 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 50|29 Kg/500Tm - 200 Kg. 10Kg |

N |APTO
N _|CONTAMINADO - -
g E I .
BARCO DE 50.000 Tm. ENVIO LAB.| |LABORATORIO| ANALISIS

500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500| 20 Kg/500TM - 200 Kg. 10Kg 4Kg 50 gr APTO

500| 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 50|20 Kg/500TM - 200 Kg. 10Kg 4Kg 50 gr APTO
»» |500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500 500] 500/ 20 Kg/500Tm - 200 K. 10Kg 4Kg 50gr  |NOAPTO
2 [500] 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500] 500] 500] 20 Ke/500Tm - 200 Ke. | < arre 2 K& | coARTEG S L—2¥e IS 50 gr APTO
o [500] 500] 500] 500] 500/ 500] 500] 500] 500 500120 Kg/500Tm - 200 Kg. | e e cron 12K&] | repUCCION —2KE |E 50 gr APTO
S [500] 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500[ 500] 20 Ke/500Tm - 200 Kg. | " 1 -\ [10Kg MUESTRA |_4KE |3 50 gr APTO
0 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 20 Kg/500Tm - 200 K. 10Kg aKg |2 50 gr APTO

500| 500] 500 500] 500] 500] 500{ 500] 500] 50|20 Kg/500TM - 200 Kg. 10Kg 4Kg 50gr  |NOAPTO

500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500| 20 Kg/500TM - 200 Kg. 10Kg 4Kg 50 gr APTO

500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 500] 50|20 Kg/500Tm - 200 Kg. 10Kg 4Kg 50 gr APTO




agafacﬁ? ERRORES DE PREPARACION DE MUESTRAS

Los laboratorios suelen escoger una parte de la muestra recibida,
y luego muelen la cantidad necesaria para el analisis. Esto
produce SESGOS que en determinaciones tan profundas (ppb)
son muy importantes.

MEZCLAR y MOLER FINO (problema de tiempo) toda la muestra
para luego analizar una porcion.

GIPSA (Grain Inspection, Packers and Stockyards Administration)
determin6 que el tamano 6ptimo de muestra para un analisis de
aflatoxinas en maiz es de 10 libras (4,5 Kg).

-- El propésito de mezclado y molienda fina:

- Abrir granos contaminados y distribuir las particulas a lo largo de la
muestra, aumentando la posibilidad de deteccion de particulas
contaminadas.

- Aumentar la uniformidad de la mercancia.

- Acelerar el proceso de reaccion o procedimiento quimico de extraccién

debido a la menor tamano de Eartl’cula.




RESULTADO
NO APTO

LO QUE SE DEBERIA HACER...

MISMOS




apafacV INTRODUCCION (GALIS LAB - PLAN ANALITICO)
GALICIA:

~ a¥ [ ] (]
KITS RAPIDOS DE ANALISIS :
ot - - Micotoxinas (600 aprox.)

LABORATORIO ., - GRANOSPARTIDOS EN MAIZ.

W - /" [, ANALISIS POR NIR (NUTRICIONALES +
gmp.Galis ¥ 2 & yumepan)

PREPARACION de MUESTRAS para DIOXINAS.

.152.325 Tm. de pienso pro¢

e /

' -
<

- DIOXINAS y PCBs : 40 /afio (todas)

> ~ LABORATORIO - METALES PESADOS: 40 / afio (4 legislados)

uDC - PESTICIDAS: 40 / afio (60 distintos)
- MICOTOXINAS: 50 /afio (200 det.)

:
L]
l’l
- ’
~
) S

( " 5
C Joad - _NUTRICIONALES: 1.200 / afio aprox.
> 7 |LABORATORIO
O
=

-MINERALES y OTROS: 50 /afio aprox.
GMP.GALIS: 1° FILTRO (RAPIDO) VISUAL / KITS / GRANOS
2° FILTRO CONTROL ANALITICO DE M.P.

FABRICAS: 3°FILTRO CONTROL EN RECEPCION M.P.
4° CONTROL EN PIENSOS TERMINADOS
-

-MICROBIOLOGICOS: 1.200/afio aprox.
MOURISCADE




MUESTREOS GALIS (PROTOCOLO)

PROTOCOLO: muestreo a diferentes alturas con una sonda de
toma de muestras en 5 puntos de cada camion que carga en
caida a tolva (barcos) o a la salida de los almacenes portuarios.

MUESTRAS ELEMENTALES: Todas las submuestras recogidas
en una jornada se separan teniendo en cuenta MP, proveedor, y
origen de cargallote

MATERIAL: 3 sondas + paletas + calzas y guantes desechables

para cada toma.
Las sondas se limpian y desinfectan con acido féormico al 0,1%.
Se guardan y transportan en tubos con tapa que también son desinfectados.
Las paletas (pellets) se desinfectan en los propios vehiculos de transporte.




GALIS Y SU MUESTREO

CUARTEO: deas las submuestras recogidas se cuartean por
proveedor/lote reduciendolas hasta obtener una muestra final de
3 Kg aproximadamente. SE MUELE TODA LA MUESTRA FINAL.
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2 PERSONAS DISPONIBLES
Una persona para los puertos y almacenes del “Norte”
- Otra (externo) para los puertos y almacenes del “Sur”

> = & P
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MUESTREO EN CAMIONES DE SOCIOS: que cargan en caida a tolva |
de barcos a la descarga de los mismos.

MUESTRAS ALTAMENTE REPRESENTATIVAS PERO NO
ACREDITADAS BAJO NORMAS INTERNACIONALES




ag,afac%? MUESTREOS GALIS EN PUERTOS (ALMACENES)

‘ il 4
e SEGUIMIENTO DE LA MERCANCIA: Segmmlento y control de Iai
evolucion de la mercancia descargada por los barcos en cuanto
- a calidad y posible deterioro o contaminacion en el tiempo de
almacenaje.
. MUESTREO SOBRE CAMIONES DE SOCIOS: que cargan en
almacenes a la salida de los mismos utilizando un protocolo
L especifico creado por nuestra Comisién Técnica.




GALIS Y SU MUESTREO
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GALIS Y SU MUESTREO
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GALIS Y SU MUESTREO




MUESTREO GALIS
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apafacy MUESTREO GALIS
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FUTURO MUESTREO DE GALIS




agafac MUESTREO PARA FABRICAS (GRANEL-CAMIONES)

Equipo vy material necesario

\/ \/

Modo de ejecucion
e Material limpio y desinfectado.

e Guantes y calzas desechables (Hay que evitar el contacto directo con la materia prima).

e Tomar 3-5 submuestras (muestras parciales) en diferentes puntos del camion y a diferentes
alturas (Bastdon toma de muestras).

e Todas las submuestras (minimo 200gr. cada una) se meten en cubos para un mezclado.

e Cuartear la mezcla reduciéndola a un tamano “analizable” = Muestra final.
T




agafac MUESTREO PARA FABRICAS (GRANEL-CAMIONES)

Equipo vy material necesario




MUESTREO PARA FABRICAS (LIQUIDOS/OTRAS)

Equipo vy material necesario

Modo de ejecucion
e Material limpio, guantes y calzas desechables (en Su caso).

e Liquidos: Recoger varias submuestras de la cuba o cisterna o saco para mezclar y cuartear en
una muestra final. Para los analisis:

Mantecas y aceites: se tomaran 4 botes de cristal ambar de 250 ml

Melazas: se tomara 1 bote de plastico de 0,5 kg aproximadamente

e Minerales y lacteos: Mismo método que para muestrear camiones pero adaptado al formato
en que venga el producto (BIG BAGS, SACOS, ETC...). Se cogen varias submuestras con sondas o
paletas para posterior mezclado y obtencién de muestra final.

.o .|




CONCLUSIONES

> MUCHOS FACTORES INTERVIENEN EN EL ANALISIS DE LOTES DE GRANDES

GRANELES S()LIDOS, EL PRINCIPAL LA TOMA DE MUESTRAS (errores de muestreo, de
mezclado, de cuarteo, del laboratorios, de la técnica analitica utilizada,...)

» AUMENTAR LOS ANALISIS DE VARIAS MUESTRAS DE UN MISMO LOTE AUMENTA
LA POSIBILIDAD DE ENCONTRAR PEQUENAS BOLSAS DE CONTAMINACION QUE
PUDIERAN PRODUCIR UN PROBLEMA EN LA CADENA ALIMENTARIA. ES NECESARIO

AUMENTAR ANALITICAS EN MUESTREOS OFICIALES/PRIVADOS.

» EL MEZCLADO DE GRANDES GRANELES (SIN GENERAR ROTURAS DEL GRANO) ES
UNA SOLUCION PARA HOMOGENEIZAR EL NIVEL MEDIO DE SUSTENCIAS
INDESEABLES Y PODER MUESTREAR CON MAS GARANTIAS LA MERCANCIA.

» ES MUY IMPORTANTE LA MEZCLA Y MOLIENDA DE UNA BUENA CANTIDAD DE
MUESTRA COMO PASO PREVIO AL ANALISIS.




Gracias por vuestros 30 minutos de tiempo y
por vuestra atencion

Bruno Beade Garcia | bruno@agafac.es | www.agafac.es




