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Introducere

In contextul actual al industriei agroalimentare, testarea produselor devine esential din
cauza cresterii fenomenelor negative precum contaminarea, falsificarea si deteriorarea
produselor. Pe langd aceste provocdri, reglementarile stricte impuse de autorititile de
reglementare au ca scop combaterea acestor activitati ddunatoare si asigurarea standardelor de
calitate si siguranta alimentard pentru consumatori. Aceste masuri sunt necesare pentru a
mentine normele de sandtate publicd si increderea consumatorilor in integritatea produselor
alimentare disponibile pe piata.

Evolutia continua a testelor de laborator este esentiald pentru a raspunde cerintelor tot
mai stringente ale industriei agroalimentare si pentru a facilita detectarea corecta si rapida a
contaminantilor, reziduurilor de pesticide, aditivilor si altor substante chimice periculoase. Pe
masura ce complexitatea si volumul testelor efectuate in laboratoarele de incercari si analitice
cresc, este fundamental sa se demonstreze si sa se mentina increderea in rezultatele obtinute.

In acest context, materialele de referinti joacd un rol crucial, asigurand calibrarea
corectd a echipamentelor de masurd si validarea metodologiilor analitice. Materialele de
referinta precise si fiabile permit laboratorului sa efectueze teste comparabile si reproductibile,
garantand astfel acuratetea si fiabilitatea rezultatelor.

Materialele de referintd reprezintd pilonii fundamentali in procesul de testare a
produselor agroalimentare si 1n sistemele de management al calitatii. Aceste materiale, definite
ca fiind substante sau materiale certificate care servesc drept puncte de referintd pentru
compararea si evaluarea calitatii si performantei analizelor, joaca un rol crucial in asigurarea
preciziei si fiabilitdtii rezultatelor testelor alimentare.

Pentru dezvoltarea materialelor de referinta este necesard crearea unui sistem de
management al calitatii conform ISO 17034, acesta fiind un proces complex si riguros, dar
esential pentru dezvoltarea materialelor de referintd de nalta calitate. ISO 17034 defineste
cerintele necesare pentru a demonstra capacitatea si competentele producatorilor de materiale
de referinta, asigurand astfel, cd aceste materiale sunt adecvate pentru utilizarea lor in
calibrarea instrumentelor, validarea metodologiilor analitice si controlul calitatii in laboratoare.

Implementarea acestui standard implica documentarea si monitorizarea proceselor de
productie, efectuarea de verificéri riguroase si mentinerea trasabilitatii materialelor de referinta
la standardele nationale si internationale. Respectarea ISO 17034 este cruciala pentru a garanta
acuratetea, fiabilitatea si reproductibilitatea rezultatelor analitice, consolidand astfel increderea
in materialele de referintd produse.

Intr-un mediu caracterizat de avansul tehnologic rapid si de un ritm accelerat al inovatiei
in industria alimentara, dezvoltarea si utilizarea materialelor de referinta devine din ce in ce
mai necesard. Acest avans tehnologic isi pune amprenta asupra diversificarii produselor
alimentare si a proceselor de productie, necesitdnd adaptarea continud a metodelor de testare si
certificare pentru a asigura calitatea si siguranta acestora.
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Capitolul 1. Notiuni introductive privind managementul calitatii in
industria alimentara

Managementul calitatii Tn industria alimentara este vital pentru asigurarea conformitatii
produselor cu standardele de sigurantd si satisfacerea asteptarilor consumatorilor.
Implementarea masurilor de control al calitatii a evoluat semnificativ, implicand teste avansate
si masuratori precise pe parcursul intregului proces de productie pentru a garanta uniformitatea
calitatii produselor. Legislatia de reglementare, precum Food Safety Modernization Act
(FSMA), a promovat adoptarea unor sisteme riguroase de management al calitatii, contribuind
la minimizarea riscurilor alimentare si contaminarii.

Integrarea principiilor Hazard Analysis Critical Control Point (HACCP) in sistemele
moderne de management al calitdtii a devenit o practica standard, asigurand gestionarea
riscurilor potentiale in fiecare etapa a productiei. Aceastd abordare este sustinutd de tehnici de
lean manufacturing, care se concentreazd pe reducerea deseurilor si imbunatatirea eficientei
operationale, mentinand 1n acelasi timp standarde Tnalte de calitate.

Incidentele majore privind falsificarea produselor alimentare au determinat elaborarea
unor reglementari stricte pentru prevenirea fraudei alimentare, cum ar fi Rezolutia
Parlamentului European din 2013. Parlamentul a solicitat Comisiei Europene sa abordeze
frauda alimentara cu rigurozitate si sa adopte masuri pentru prevenirea si combaterea acesteia.

In acest context, European Strategy Forum on Research Infrastructures (ESFRI) joaci
un rol esential in elaborarea de politici privind infrastructura de cercetare din Europa, alocand
fonduri considerabile pentru dezvoltarea proiectelor de cercetare in domeniul sigurantei
alimentare.

Reglementarile in domeniul calitatii testarii produselor alimentare reprezinta pilonii
esentiali pentru asigurarea integritatii si sigurantei alimentelor consumate la nivel global.
Aceste reglementari sunt stabilite si aplicate de diverse organisme nationale si internationale,
avand ca scop principal protejarea sanatatii publice si mentinerea unor standarde ridicate de
calitate 1n industria alimentara.

Un exemplu notabil il constituie Codex Alimentarius, creat sub egida Organizatiei
pentru Alimentatie si Agriculturd si a Organizatiei Mondiale a Sanatatii. Codex Alimentarius
furnizeaza un set de standarde si orientdri care vizeaza siguranta si calitatea alimentelor,
facilitand comertul international echitabil si protejarea sanatatii consumatorilor.

Reglementarile 1n domeniul sigurantei alimentare au fost adoptate la insistentele celor
interesati de rezolvarea punctuala a unor probleme. De exemplu, Congresul american a adoptat
in anul 1906 ,,Actul alimentelor pure”, iar ulterior a fost revizuit prin ,,Legea Federald pentru
Alimentatie, Medicamente si Cosmetice”.

La nivel european, in anul 1860, Parlamentul britanic a aprobat Actul asupra
impurificarii alimentelor si bauturilor.

Standardele ISO sunt documente stabilite prin consens si aprobate de organisme
recunoscute, care asigura reguli, linii directoare sau caracteristici pentru activitati sau rezultate
ale acestora, cu scopul de a obtine performanta intr-un anumit context. Standardizarea
cerintelor specifice este necesara pentru stabilirea gradului de conformitate al produsului.
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Organizatia Internationald de Standardizare (ISO) joacd un rol important in elaborarea
si promovarea standardelor internationale. Standardele ISO ajutd la realizarea uniforma a
activitatilor de verificare a conformitatii in intreaga industrie si lume. Rapoartele de testare si
certificatele rezultate din activitatea operatorilor acreditati pot fi recunoscute reciproc Intre tari
fara a necesita teste suplimentare, contribuind astfel la imbunétatirea comertului international.

Consumatorii din tarile industrializate prezintd cerinte ridicate pentru produse
alimentare de calitate superioard si constantd. Pentru a aborda aceste provocari, companiile
implementeaza global sisteme standardizate de asigurare a calitatii, menite sa imbunatateasca
atat calitatea, cat si siguranta produselor si proceselor de productie.

Exigentele legislative din domeniul sigurantei alimentelor si al testarii calitatii
produselor agroalimentare duc la cresterea cererii de produse si servicii specifice activitatii.
Laboratoarele de testare acreditate conform standardului ISO 17025 sunt obligate sa isi
dovedeasca competenta prin declararea incertitudinii de masurare si prin teste interlaboratoare.

In ultimii ani, Uniunea Europeand a derulat o activitate intensd pentru dezvoltarea
instrumentelor specifice implementarii sigurantei alimentare. Din anul 2000 pana in prezent,
UE a emis regulamente in domeniu, unul dintre primele fiind Regulamentul (CE) 178/2002.

In anul 2016, Organizatia Internationala pentru Standardizare a publicat standardul ISO
17034:2016, care inlocuieste Ghidul ISO 35:2009. Standardul ISO 17034:2016 permite
alinierea la editiile recente ale standardelor pentru evaluarea conformitatii, cum ar fi ISO 17025
(calitate generala de laborator) si ISO 17043 (testarea competentei).

Standardul ISO 17025 permite laboratoarelor sa evidentieze competenta si capacitatea
de a produce rezultate valide, consolidand increderea in activitdtile lor pe plan national si
international, facilitind astfel recunoasterea rezultatelor intre diferite state.

Cresterea cantitatii de produse alimentare falsificate si consecintele asupra sanatatii
umane au determinat Infiintarea, in 2018, a Knowledge Centre for Food Fraud and Quality de
catre Comisia Europeand. Acesta sustine inovarea In tehnicile de testare, prin dezvoltarea si
standardizarea de metode noi si cresterea performantei de masurare.[1]

Materialele de referintd certificate distribuite de JRC ofera laboratoarelor mijloace de
validare a metodelor analitice si de evaluare a acuratetei rezultatelor lor de masurare. JRC a
creat o gama largda de materiale de referintd pentru produsele alimentare, acoperind diverse
combinatii analit/matrice.

In concluzie, atdt cresterea calititii vietii, cat si buna functionare a comertului
international depind de masuritori fiabile. In acest context, existi o activitate intensi de
armonizare a instrumentelor pentru evaluarea calitdtii produselor alimentare in statele membre
ale UE, cresterea performantei analitice si dezvoltarea de noi matrice alimentare utilizate ca
material de referinta certificat.[2]

Materialele de referintd au aplicabilitate vastd in activitatea de testare, evaluarea
calitdtii rezultatelor obtinute, calibrarea echipamentelor de analiza si validarea metodelor.
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Capitolul 2. Dezvoltarea sistemului de calitate specific producatorilor de
MRC

In anii 1830, transportul feroviar din SUA era afectat de accidente cauzate de deraierea
trenurilor din cauza fracturarii rotilor. Producétorii de fontd erau acuzati ca nu furnizeaza
materie prima de calitate, in timp ce acestia sustineau ca livreaza fonta conform specificatiilor,
dar era nevoie de un material de referinta pentru calibrarea echipamentelor de laborator. Pentru
a rezolva problema, producdtorii au colaborat cu Biroul pentru Standarde, finantdnd
dezvoltarea primelor materiale de referinta in 1906. Acestea au dus la cresterea calitatii materiei
prime si la reducerea accidentelor, demonstrand importanta MRC in industrie.

Conform standardului ISO 17000:2004, verificarea conformitdtii consta in
demonstrararea faptului cd cerintele specificate pentru sistem sunt respectate [3]. Aceste
cerinte sunt mentionate in actele normative, cum ar fi: reglementérile, standardele si
specificatiile tehnice.

Acreditarea este procesul de recunoastere, prin auditarea de catre terta parti, a indeplinirii
cerintelor referitoare la calitatea manageriala si tehnicd a standardelor ISO solicitate de
entitatea evaluatd pentru conformitate. Fiecare stat european are cel putin un organism
recunoscut la nivel national care efectueaza evaluarea conformitatii. Aceste organisme sunt
recunoscute si la nivel international, fiind membre ale Forumului International de Acreditare
(IAF).

Conform SR ISO 17034:2016, ,,Material de referinta este un termen generic acordat
unui material suficient de omogen si stabil referitor la una sau mai multe caracteristici
specificate si stabilite a fi potrivite utilizarii intentionate Intr-un proces de masurare”. [4]

Caracteristicile pot fi cantitative sau calitative, 1ar utilizarile ar putea include etalonarea
sistemului de masurare, evaluarea procedurii de masurare, alocarea valorilor altor materiale si
controlul calitatii.

Pentru acreditarea sistemului de calitate, conform standardului ISO 17034, trebuie
elaborate urmatoarele documente:

— Politica de calitate detaliatd in Manualul calitatii;

— Schema de proces pentru sistem, transpuse in diagrame de proces;

— Rapoarte de audit de terta parte privind indeplinirea conditiilor de autorizare;

— Autorizarile necesare functiondrii conform reglementarilor aplicabile;

— Certificari ale competentei personalului pentru functiile indeplinite (efectuate de catre
un furnizor de servicii acreditat conform standardului EN ISO/IEC 17024);

— Proceduri generale, operationale, specifice, precum si instructiunile de lucru aferente
procedurilor, toate dezvoltate conform standardului ISO 17034 (asimilata evaluarii
conformitatii produselor).

In concluzie, un sistem de management al calititii acreditat conform cu un standard
international ISO, trebuie sa fie trasabil si procedurat.

Prin urmare, o activitate importantd in dezvoltarea SMC specifica producatorilor de
MRC, asa cum este precizata in standardul international ISO 17034, este identificarea cerintei,
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clasificarea ei, In sensul stabilirii grupei din care face parte (PG/ PO/ PS), codificarea si

elaborarea documentelor.

Conform ISO 17034 sunt considerate esentiale pentru producatorii de materiale de
referintd, urmatoarele activitati [5]:

— formularea si adoptarea de politici;

— dezvoltarea de metode de incercare/ etalonare/ masurare, de procese si de proceduri;

— selectia si calificarea personalului tehnic;

— analiza comenzilor si contractelor;

— atribuirea sarcinilor n cadrul activitatilor planificate;

— esantionare, testarea / etalonare/ masurare/ examinare;

— analiza, aprobarea si decizia cu privire la rezultate;

Diagrama din figura 2.1 prezintd succesiunea etapelor in procesul de productie al
materialului de referintd (MR) conform standardului ISO 17034. Procesul initiaza cu
planificarea proiectului, urmata de selectia si achizitia materiilor prime, precum si depozitarea

Selectie’ Achizitie materii

Depozitare materii prime

Calcul incertitudine

certificare

Planificare proiect —_— prime —_— %0 R
{evaludce & izoid) T=25"C si1 U,e.=60%
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Ambalare ¢ ‘ (Omogenizare II) ” Omogenizarel
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= pP=
Timp max S min.
Sigilare 3 Depozitare
(inductie) > Gcmean i > T=25°C si Upa:=60%
Caracterizare MR == &
P > e = e Studii de omogenitate
0 - o/ | 1
(mnld;:ztte;zéc‘f:)lug Yo - Studii de stabilitate - ¢ iditatevs cenugive)
Atribuire valoare/ | > Elaborare documente/ | > Distributie/ Vinzare

v

Evaluarea de catre experti
a MR

!

Monitorizare stabilitate
MR

Fig. 2.1. Diagrama de procese pentru producerea MR, conform standardului ISO 17034
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acestora In conditii controlate (T=25°C, Umax=60%). Urmeaza omogenizarea initiald (D=100
mm, timp=1 min), divizarea si omogenizarea secundard (110 rot/min, timp max=5 min).
Etapele ulterioare includ ambalarea in flacoane, sigilarea prin inductie, etichetarea si
depozitarea finala.

Pe langd resursa umana necesarda dezvoltarii activitatii de producere a materialelor de
referintd, in conformitate cu cerinta 7.5.2 din standardul ISO 17034, producatorul de MRC
trebuie sa asigure si resursele materiale, adica spatiile tehnologice si echipamentele necesare
realizarii produselor declarate in faza de acreditare.

Tehnologia a revolutionat sistemele de management al calitdtii prin optimizarea
proceselor de planificare, implementare si monitorizare a calitatii. Utilizarea solutiilor
tehnologice moderne permite organizatiilor sa colecteze si sa analizeze date mult mai rapid si
cu o acuratete sporitd, reducand semnificativ erorile umane si asigurand trasabilitatea completa
a informatiilor.

De asemenea, tehnologia sprijind deciziile bazate pe date, esentiale pentru
imbunatatirea continua n cadrul SMC-urilor. Colectarea si interpretarea eficienta a datelor
permite organizatiilor sd identifice rapid deficientele, sd optimizeze procesele si sa
implementeze practici eficiente de imbunatatire continua.

Una dintre cele mai mari provocari in laboratoare pe care o pate rezolva digitalizarea
este gestionarea eficienta a datelor. Cresterea digitalizarii este motivatd de mai multi factori,
precum transferul datelor rezultate din studiile realizate intre laboratoarele, cresterea volumului
de munca si accentul pus pe integritatea datelor inca din etapele initiale ale cercetarii.[6]

In general, Organizatiile folosesc software-ul Enterprise Resource Planning (ERP) sau
alte sisteme software pentru procesarea comenzilor clientilor, de la primirea lor pana la
finalizare. Un sistem de management al calitatii, poate integra cu ajutorul software-ului ERP
majoritatea cerintelor.

Si in domeniul materialelor de referinta au fost create software-uri care sa sustinad
procesul de productie al acestora. Unul dintre ele este SoftCRM si a fost produs de National
Institute of Organic and Pharmaceutical Chemistry, parte a Hellenic Research Foundation din
Grecia.

SoftCRM este un software specializat dezvoltat pentru a facilita procesul de certificare
a materialelor de referintd certificate, acesta incluzand trei module principale: studiul de
omogenitate, studiul de stabilitate si exercitiul de certificare.

SoftCRM oferda functionalitati avansate pentru manipularea si evaluarea datelor
statistice, reducand riscul de erori prin facilitarea transmiterii electronice a datelor si
automatizarea procesdrii acestora. Software-ul include teste statistice riguroase pentru
detectarea valorilor aberante, evaluarea normalitdtii datelor si analiza variantei, asigurand
validitatea si acuratetea rezultatelor

Capitolul 3. Concluzii privind stadiul actual al managementului calitatii in
industria alimentara
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Analiza stadiului actual al managementului calitatii in industria alimentara evidentiaza
importanta optimizdrii acestuia pentru asigurarea conformitdtii produselor si imbunatatirea
eficientei operationale. Reglementarile stricte impuse de autoritati, precum cele privind igiena
alimentara, controlul calitatii si gestionarea riscurilor, sunt esentiale pentru protejarea sanatatii
publice. Reglementdrile internationale si europene, stabilite de organizatii precum Codex
Alimentarius, FAO si OMS, vizeaza mentinerea unor standarde ridicate de siguranta si calitate
a produselor alimentare.

Combaterea fraudei alimentare este cruciald pentru asigurarea integritatii produselor si
protejarea consumatorilor. Frauda alimentara, care implicd alterarea, substituirea sau
manipularea produselor alimentare pentru obtinerea de beneficii financiare necinstite, poate
avea consecinte grave asupra sandtdtii publice. Masurile stricte de monitorizare si control,
utilizarea tehnologiilor avansate de testare si cresterea transparentei in lantul de aprovizionare
sunt esentiale pentru prevenirea si gestionarea acestei probleme. in plus, tendinta crescandi a
consumatorilor de a cduta produse alimentare sandtoase si de calitate inaltd a impus
companiilor sd respecte standarde stricte pentru a raspunde cerintelor pietei. Initiativele
internationale precum SAFEFOODS, Food Quality Initiative si METROFOOD contribuie
semnificativ la Tmbunatatirea calitdtii si sigurantei alimentare, prin dezvoltarea solutiilor
inovatoare si promovarea bunelor practici in industria agroalimentara.

Capitolul 4. Directiile, obiectivul principal si metodologia de cercetare-
dezvoltare a unor noi materiale de referinta din domeniul agroalimentar

Capitolul 4 identifica directiile de cercetare-dezvoltare in domeniul materialelor de
referintd agroalimentare, cu accent pe imbundtatirea calitdtii si sigurantei alimentare,
armonizarea metodelor analitice la nivel global si sprijinirea inovatiei tehnologice. Noile
materiale de referintd sunt esentiale pentru calibrarea echipamentelor si verificarea preciziei
rezultatelor analitice, facilitind comparabilitatea si reproductibilitatea rezultatelor intre
laboratoare. Ele sprijind implementarea unor practici uniforme de control al calitatii si
sigurantei alimentare si contribuie la evaluarea noilor tehnologii alimentare si adaptarea la
schimbarile in compozitia alimentelor.

Obiectivul principal al activitdtii de cercetare-dezvoltare este dezvoltarea si producerea
unui material de referintd cerealier multiparametru, conform standardului SR EN ISO
17034:2017, utilizdind faina de grau ca materie prima. Metodologia de cercetare implica
documentarea si integrarea cerintelor standardului ISO 17034, analiza riscurilor, identificarea
materiei prime optime, realizarea loturilor experimentale, evaluarea omogenitatii si stabilitatii
materialelor de referinta, testarea conditiilor optime de transport si atribuirea valorilor
informative. Implementarea unui sistem de monitorizare continud a calitatii asigura mentinerea
integritatii si consistentei materialelor de referintd pe durata utilizarii.

Capitolul 5. Experimentari privind producerea si evaluarea calitatii
materialului de referinta
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Standardul ISO 17034 specifica clar cda omogenitatea trebuie evaluata pentru fiecare
proprietate de interes si cd pentru certificarea valorilor trebuie calculatd incertitudinea de
masurare.

Studiul de omogenitate este necesar pentru toate schemele de caracterizare a MR,
deoarece furnizeazd informatii despre posibilele variatii de neomogenitate, prezenta
impuritatilor sau deficiente In producerea materialelor de referintd granulare.

Omogenitatea se refera fie la variatia valorii unei proprietati intre unitatile MR, fie la
variatia valorii 1n cadrul fiecarei unititi. Conform Ghid ISO 35 intotdeauna este necesara
evaluarea variatiei intre unitati.

Numarul de unitati MR candidat evaluate trebuie sd respecte recomandarile Ghidului
ISO 35 privind selectarea aleatoare a probelor testate pentru stabilirea gradului de omogenitate.

Astfel, pentru un studiu de omogenitate se aleg, in functie de marimea lotului, intre 10
si 30 unitati, selectate aleatoriu, cu ajutorul aplicatiei Research Randomizer.

Studiul de omogenite a fost realizat pentru lotul 1 si au fost analizate trei unitati si
anume: P1, P5 si respectiv, P8, selectate aleatoriu, cu ajutorul aplicatiei Research Randomizer.

Rezultatele studiilor de omogenitate pentru MROOIF — IBA Wheat Flour sunt
prezentate in Tabelul 5.1 si sunt in conformitate cu cerinta 7.10 din standardul international
ISO 17034.

Tabel 5.1. Studiu de omogenitate pentru lotul 1 de MROO1F-IBA[7]

Nr.crt. Unitate (Probi) Substanta uscata (%0) Umiditate (%)
1 P1(C4) 89.75 10.25
2 P1(C5) 89.86 10.14
3 P1(C6) 89.80 10.20
4 P1(CT7) 89.85 10.15
5 P1(C9) 89.76 10.24
6 P5(C1) 89.67 10.33
7 P5(C2) 89.64 10.36
8 P5(C3) 89.67 10.33
9 P5(C4) 89.66 10.34
10 P5(C3’) 89.74 10.26
11 P8(C2) 89.61 10.39
12 P8(C5) 89.62 10.38
13 P8(C7) 89.55 10.45
14 P8(C8) 89.71 10.29
15 P8(C9) 89.67 10.33

Tabelul 5.1 prezinta rezultatele studiului de omogenitate pentru lotul 1 de material de
referinta MROO1F-IBA, evaluand substanta uscatda si umiditatea pentru 15 unitati de proba
selectate aleatoriu. Valorile substantei uscate variaza intre 89.55% si 89.86%, iar umiditatea
variaza intre 10.14% si 10.45%.
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Aceste rezultate indica o omogenitate buna in cadrul lotului, deoarece variatiile Intre
probe sunt minime. Variabilitatea redusd a umiditatii, cuprinsa Intre 10.14% si 10.45%,
sugereaza ca materialul de referinta este consistent si omogen. De asemenea, valorile constante
ale substantei uscate, situate intre 89.55% si 89.86%, confirma uniformitatea materialului.

Interpretarea acestor date aratd cd materialul de referinta MROO1F-IBA prezintd o
omogenitate adecvatd pentru utilizare in aplicatii analitice, asigurand rezultate fiabile si
replicabile. Studiul respecta cerintele standardului ISO 17034, demonstrand ca toate unitatile
de material de referintd pot fi considerate ,,identice” din punct de vedere al proprietatilor
masurate.

Folosind procedura de masurare a umiditatii din faina de grau s-au obtinut informatii
despre variabilitatea intre unitati si variabilitatea n cadrul unei unitati.

Conform recomandarii 6.7 Evaluarea stabilitatii din Ghid ISO 35, RM-urile trebuie sa
fie suficient de stabile pentru utilizarea lor prevazuta, astfel incat utilizatorul final sa se poata
baza pe valoarea atribuitd in orice moment din perioada de valabilitate a certificatului.

Tn Fig. 5.1 sunt prezentate rezultatele studiului de stabilitate, in conditiile de depozitare,
realizate pentru MROO1F-IBA-Wheat Flour.

90.00

£3.50
£3.00
B8.50
28.00 I | I

87.50
WoP1 WPI LAPL L1IP1 L1IP1 LIPS LIPS LIPS LIPE L1IPE LZP1 LZP1 LZPI
Fi:l Fl:l

Fig. 5.1 Studiul de stabilitate pentru MR0OO01-IBA Wheat Flour

In Tabelul 5.2 este prezentati variatia, in depozitare, a umiditatii lotuluil MROO1F-IBA
Wheat Flour. Rezultatele sunt utilizate pentru stabilirea perioadei de valabilitate a MR.

Tabel 5.2 Variatia umiditatii, in timpul depozitarii, a unitatii P1 lot 1 MROO1F-IBA Wheat Flour

Proba Substanta uscatd (%) Umiditate (%) | Diferenta fatd de medie (%) Media (%)
P1(C4) 89.75 10.25 0.05 10.2
P1(C5) 89.86 10.14 -0.06 10.2
P1(C6) 89.80 10.20 0 10.2
P1(C7) 89.85 10.15 -0.05 10.2
P1(C9) 89.76 10.24 0.04 10.2
P6(C12) | 89.41 10.59 0.02 10.57
P6(C13) | 89.45 10.55 -0.02 10.57
P3(C11) | 89.62 10.38 -0.01 10.39
P3(C12) | 89.60 10.40 0.01 10.39
P4(C12) | 89.85 10.15 -0.04 10.19
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| P4(C11) | 89.76 | 10.24 | 0.05 | 10.19 |

Din tabelul 5.2. si figura 5.2 se constata ca diferenta umiditatii variaza in intervalul 0,00
si respectiv 0,04. Aceasta diferenta se Inscrie in limita de 0,1% pentru repetabilitate indicata in
flacon (eterogenitate), in conditiile standardului SR EN ISO 712:2010.

10.2 \ ...-‘"

P1(C4) PLCS) PLCE) PLCTY PILCOy Pe(C12) PE(C13) P3(C1L) P3(C1Z) P4(C1Z) P4|C11)

=l || miditate Mediz

Fig. 5.2 Variatia stabilitatii in depozitare a lotului 1 MROO1F-IBA Wheat Flour

Umiditatea pentru cele 11 unitéti variaza intre 10.14% si 10.59%, cu diferente fata de
medie cuprinse intre -0.06% si 0.05%. Media umiditatii pentru aceste probe este de 10.2%, cu
exceptia catorva probe care prezinta valori usor mai ridicate, cum ar fi P6(C12) si P6(C13), cu
o umiditate de 10.59% si respectiv 10.55%. Aceste rezultate indicd faptul ca materialul de
referintd 151 mentine stabilitatea In conditii de depozitare, cu variatii minime ale umiditatii.
Diferentele fata de medie sunt foarte mici, ceea ce sugereazad ca materialul de referinta poate fi
considerat stabil pe termen lung.

Capitolul 6. Experimentari privind stabilitatea materialului de referinta
MRO01F-IBA

Pentru producerea unui material de referintd este necesar, conform standardului
17034:2017, un studiu de stabilitate experimental pentru a determina daca valoarea
proprietatilor pentru care a fost caracterizat materialulul de referinta candidat variaza sau se
degradeaza datoritd conditiilor de mediu la care a fost expus, conditii precum: temperatura,
umiditatea si lumina.

Conform ghidului ISO 35:2017 este necesara cunoasterea a trei tipuri de conditii pentru
depozitarea MR, acestea fiind:
- conditiile de depozitare pe termen lung la unitatea de lucru a producétorului de material de
referinta;
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- condtiile de depozitare pe termen scurt, necesare transportului materialului de referinta;
- conditiile de depozitare si utilizare a MR la unitatea de lucru a utilizatorului final.

Testarea unui material de referintd pentru stabilitate si estimarea perioadei de
valabilitate a acestuia necesita realizarea unui studiu de stabilitate de lungé durata, in conditiile
de depozitare specificate, pentru o duratd de minim 12 luni.

Pentru determinarea stabilitdtii valorilor proprietatilor materialului de referinta
MROO1F-IBA a fost aplicat un studiu de stabilitate clasic, care presupune analiza unitatilor de
material de referintd apartindnd aceluiasi lot (produse simultan) si conditii identice la un
interval de timp prestabilit, conform schemei din ghidul ISO 35:2017 (Fig. 6.1).

p
; il il il
), =
\=—/A—g —— \— \—2/
30 zile
AN
A\ 4 Y JF
R
71 e 3
Analiza probelor Timp

MRFOO1-1BA

Fig. 6.1 Schema studiului de stabilitate clasic efectuat asupra MRF001-IBA

Pentru testarea celor doi parametri ai fainii de grau a fost utilizat materialul de referinta
candidat produs in cadrul Institutul National de Cercetare si Dezvoltare pentru Bioresurse
Alimentare -IBA Bucuresti. Determindrile au fost efectuate asupra a doud loturi ce au fost
produse din aceeasi materie prima, in aceleasi conditii, pentru producerea ambelor loturi, fiind
urmat acelasi proces ca si in cazul primului lot.

Evaluarea rezultatelor obtinute pentru umiditate lot 2

Folosind metoda metionata anterior au fost analizate sase probe din cel de-al doilea lot de
material de referinta. La momentul producerii lotului de material de referita candidat MROO1F
— IBA Wheat Flour, au fost alese aleator trei probe pentru analiza initiald, denumita si 70,
acestea fiind incluse si in studiul de omogenitate, restul probelor fiind analizate la interval de
o luna.

Rezultatele studiului de stabilitate efectuate sunt prezentate in tabelul 6.1.

Tabel 6.1 Rezultate in cadrul studiului de stabilitate pentru parametrul umiditate in lotul 2 [8]
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Crt. T T T2 T3

Proba L21 L29 L2.10 L22 L23 L24
L 10.12 10.14 10.15 10.18 10.21 10.22
2 10.17 10.11 10.18 10.24 10.26 10.19
3 10.14 10.13 10.14 10.20 10.24 10.18
Medie 10.14 10.13 10.15 10.21 10.24 10.20
Deviatia standard 0.025 0.015 0.021 0.031 0.025 0.021

Pentru a determina daca exista diferente semnificative ale umiditatii intre cele sase unitati
MRC analizate, a fost aplicata analiza variantei (ANOVA) unifactoriala (Tabel 6.2).

Tabel 6.2 Analiza ANOVA umiditate lot 2[8]

DF: Sum of Square® Mean Square® Fd P-value®
Grup (between groups) 5 0.026711 0.005342 9713131 0.000671
Residual (within groups) 12 0.0066 0.00035 NalN NaN
Total 17 0333133 0.0019395

Rezultatele indica existenta unei diferente semificative din punct de vedere statistic a
mediilor
umiditdtii in cadrul probelor MRC analizate. Din tabelul 6.4 putem observa cd F statistic
depaseste valoarea lui F crtitic iar valoarea lui p este 0.000671, asta insemnand ca valoarea lui
p este mai mic decat pragul de semnifcatie a egal cu 0.05, ceea ce indica un nivel de incredere
de 95%. Astfel, se deduce faptul ca ipoteza de nul este respinsa, rezultdnd ca intre mediile celor
6 grupe exista diferente semnificative.

Evaluarea rezultatelor obtinute pentru umiditate lot 3

In tabelul 6.2 se regasesc valorile obtinute in urma determinarilor efectuate pentru cel de-
al treilea lot produs. La fel ca si in cazul lotului doi, pentru TO au fost selectate aleator 3 probe
pentru a fi analizate, fiind utilizate si in cadrul studiului de omogenitate. Analiza urmatoarelor
probe, in punctele T1 si T2, a fost realizata tot la un interval de 30 de zile.

Tabel 6.2 Umiditate lot 3

Crt. Io T1 12

Proba L32 L.3.12 L3.10 L.314 | L33 | L35 L.3.6 L33
1. 11.22 11.06 11.19 11.04 | 11.13 | 11.25 11.37 11.28
2 10.91 10.96 11.02 1096 | 1141 | 11.10 11.38 11.27
3 114 1096 11.08 1096 | 1125 | 11.31 1135 113
Medie 11.18 10.99 11.10 1099 | 1126 | 11.22 11.37 11.28
DV 0.248 0.058 0.086 0046 | 0.140 | 0.108 0015 0015

13



TEZA DE OPTIMIZAREA MANAGEMNTULUI CALITATII iN
TESTAREA PRODUSELOR AGROALIMENTARE

UPB  pocTORAT

Marculescu
Ovidiu

Si pentru acest lot a fost utilizata analiza variantei unifactoriald pentru a determina daca
intre mediile grupurilor existd diferente semnificative. Rezultatele obtinute sunt prezentate in

tabelul 6.4.
Tabel 6.4 Rezultate ANOVA umiditate lot 3
DF Sum of Mean Square F Statistic P-value
Square
Grup (between groups) 7 0398667 0.056952 4 288852 0.007557
Residual (within groups) 16 0.212467 0.013279 NaN NalN
Total 23 0611134 0070231

La fel ca si in cazul lotului doi, din aceste rezultate se poate observa ca exista diferente
semnificative intre cele 8 grupuri comparate, puse 1n evidentd de reprezentarea grafica

prezentata 1n figura 6.2.
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Fig. 6.2. ANOVA umiditate lot 3
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In tabelul 6.4 se observi ca F statistic depaseste F-ul critic la fel ca si in cazul precedent,
iar valoarea lui p este cu mult sub limita de 0.05, respectiv 0.0075.

Studiul de stabilitate privind continutul de cenusa

Pentru analiza continutului de cenusd a fdinii de grau utlitizata in cadrul producerii
MRC a fost aleasd metoda de referintd pentru determinarea continutului de cenusd prin

calcinare, conform

standardului ISO 2171:2007.
Determinarile efectuate pentru continutul de cenusa utilizind metoda de referintd
descrisa la punctul au fost realizate pe aceleasi unititi de material de referintd candidat ca si
pentru umiditate, amintind ca se doreste crearea unui material de referintd multiparametru.
Rezultatele obtinute in urma analizei unitdtilor de material de referintd privind
continutul de cenusd existent in faina de grau sunt prezentate in tabelul 6.5.
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Tabel 6.5. Rezultate obtinute privind continutul de cenusa in lotul 2[9]
Crt. T0 T1 12 T3 T4

Proba L2.1 L29 L2.10 L2.15 L2.2 L23 L24

L. 0.54 0.52 0.52 0.54 0.52 0.50 0.56

2. 0.50 0.50 0.55 0.56 0.53 0.53 0.53

3. 0.55 0.52 0.54 0.53 0.50 0.55 0.53

Medie 0.53 0.51 0.54 0.54 0.52 0.53 0.54
Deviatia standard 0.026 0.012 0.015 0.014 0.015 0.025 0.017

In tabelul 6.6 sunt prezentate rezultatele analizei variantei pentru continutul de cenusa din
care se poate observa ca nu exista diferente semificative Intre mediile grupurilor analizate.

Tabel 6.6 Rezultatele analizei statistice ANOVA pentru continutul de cenusa in lot 2

DF | Sum of Mean Square F Statistic P-value
Square
Grup (between groups) 6 0.002362 | 0.000394 1.117 0.401041
Residual (within groups) 14 | 0.004933 | 0.000352 NalN NaN
Total 20 | 0.007295 | 0.000746

Datorita faptului ca valoarea lui p este de 0.4010 fiind mai mare decat nivelul de
incredere (o = 0.05), iar F-statistic nu depaseste valoarea criticd, nu putem respinge ipoteza de
nul care sustine ca mediile celor 7 grupuri analizate sunt egale.

Evaluarea rezultatelor obtinute pentru continutul de cenusi in lotul 3

Deoarece lotul trei este produs din aceeasi materie prima ca si loturile 1 si 2, acestea
dovedind si omogenitatea si stabiltatea privind continutul de cenusa al fainii de grau din care
este produs materialul de referinta candidat MROO1F -IBA, s-a decis ca pentru acest lot
intevalul la care este determinat continutul de cenusa sa cresca.

Pentru determinarea conditiilor optime de depozitare pentru materialul de referinta
candidat, lotul 3 a fost impartit aleator in doua grupuri depozitate in conditii de mediu diferite:
primul grup a fost depozitat la temperatura de 4 °C, iar cel de-al doilea grup la o temperatura
ce a variat intre 25 °C si 30 °C.

In tabelul 6.7 sunt prezentate rezultatele obtinute la TO si T1 pentru continutul de cenusi
in cadrul lotlui 3.

Tabel 6.7 Rezultat ANOVA privind continutul de cenusa lot 3[9]

Cirt. TO Tl
Proba L3.10C L3.2F L3sC L3.3F
1 0.51 0.51 0.56 0.51
2 0.48 0.49 0.55 0.54
3 0.52 0.53 0.54 0.52
Media 0.51 0.51 0.55 0.52
Deviatia Standard 0.0110 0.0204 0.01221 0.0168
*C — interval temperaturd 25 — 30 °C
*F — temperaturi stabili 4°C
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Pentru interpretarea datelor a fost aleasa tot analiza variantei,
verificat daca Intre cele 4 probe existd diferente semnificative (tabel 6.8).

cu ajutorul careia s-a

Tabel 6.8 Rezultat ANOVA privind continutul de cenusa lot 3[9]

DF Sum of Mean Square F Statistic P-value
Square
Grup (between groups) 3 0.003292 0.001097 3.376068 0.074961
Residual (within groups) 8 0.0026 0.000325 NaN NaN
Total 11 0.005892 0.001422

Din datele rezultate In urma analizei variantei se poate observa ca valoarea lui p este mai
mare decat a, iar F-statistic nu depaseste valoarea de 4.066 a lui F critic, ceea ce inseamna ca
ipoteza de nul nu poate fi respinsa, respectiv cd nu existd diferente semnificative intre mediile

celor 4 grupuri analizate.
In figura 6.3 sunt prezentate grafic rezultatele analizei variantei pentru lotul 3 privind

continutul de cenusa.
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Fig. 6.3. Grafic ANOVA continut cenusa lot 3

Capitolul 7. Analiza factorilor de risc cu impact in cadrul dezvoltarii si
productiei materialelor de referinta

In prima parte capitolul sapte exploreaza managementul riscurilor in dezvoltarea
materialelor de referinta, subliniind importanta unui management eficient pentru asigurarea
sigurantei, conformitdtii si eficientei operationale in laboratoare. Identificarea pericolelor,

evaluarea riscurilor si implementarea masurilor de atenuare sunt esentiale pentru prevenirea
accidentelor si asigurarea integritdtii experimentelor. Metode precum Analiza Modurilor de
Defectiune si Efectelor (FMEA) si Metoda Matricei 5X5 L sunt frecvent utilizate pentru
gestionarea riscurilor in laboratoare. Implementarea registrelor computerizate de riscuri a

imbunatatit monitorizarea si gestionarea acestora, asigurand o imbundtatire continua a
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protocoalelor de siguranta, mai ales in situatii fara precedent, cum ar fi pandemia de COVID-
19.

Analiza riscului este cruciala in utilizarea si gestionarea materialelor de referintd pentru
a asigura calitatea acestora. Identificarea amenintdrilor si vulnerabilitatilor, cum ar fi
contaminarea si degradarea materialelor de referintd, este esentiald pentru mentinerea
integritatii si acuratetei datelor. Evaluarea riscurilor implicd analizarea efectelor si
probabilitatii acestora, utilizind tehnici precum matricele de evaluare a riscurilor, analiza
ierarhica a sarcinilor (HTA) si analiza HAZOP. Standardul ISO 31000:2018 ofera un cadru
global pentru gestionarea riscurilor, promovéand o abordare sistematica si cuprinzitoare. In
contextul materialelor de referintd, managementul riscurilor implica identificarea, evaluarea,
controlul i monitorizarea riscurilor asociate dezvoltarii, productiei si distributiei, asigurand
astfel calitatea, precizia si stabilitatea acestora.

Procesul de identificare si analiza a factorilor de risc pentru materialul de referinta
MROO1F — IBA a fost ghidat de metodologii structurare, cum ar fi analiza HTA si analiza
SWOT. Fiecare etapa a procesului de productie a fost analizatd pentru identificarea riscurilor
asociate, evidentiind punctele vulnerabile si riscurile majore, cum ar fi erorile de masurare si
fluctuatiile calitdtii materiilor prime. Identificarea si anticiparea acestor riscuri sunt esentiale
pentru asigurarea calitatii si stabilitdtii produsului pe termen lung.

Prin utilizarea metodei HTA, a fost posibild obtinerea unei intelegeri cuprinzatoare a
riscurilor asociate cu dezvoltarea materialului de referinta si formularea unor strategii adecvate
pentru gestionarea si mitigarea acestora.

in cadrul dezvoltarii si productiei materialelor de referinta, este crucial si se identifice
si sa se clasifice riscurile in mod corespunzator, avand In vedere impactul lor potential asupra
obiectivelor si performantei procesului de dezvoltare, productie si utilizare.

Astfel, o abordare structurata si conforma standardului ISO 31000:2018 este esentiala
pentru o gestionare eficientd a riscurilor in acest domeniu critic. Prin clasificarea riscurilor in
categorii precum riscurile tehnice, operationale si de conformitate, laboratoarele pot sa-si
concentreze eforturile si resursele pe aspectele cheie si sd dezvolte strategii specifice de
gestionare pentru a minimiza consecintele asupra procesului de dezvoltare si productie a
materialelor de referinta.

Clasificarea riscurilor in cadrul dezvoltarii si productiei materialului de referinta
MROO1F — IBA poate fi realizata in functie de natura acestora si de impactul potential asupra
procesului. Astfel, riscurile identificate cu ajutorul metodei HTA, pot fi impartite in
urmatoarele categorii principale prezentate in tabelul 7.1:

Tabel 7.1 Riscuri asociate cu dezvoltarea materialului de referintda MROO1F-IBA

Tip de risc Riscuri asociate Impact/Probabilitate/ Masuri de prevenire sau
Prioritate combatere
Riscuri Variabilitatea calitatii Impact: Mediu Implementarea unui sistem de
Tehnice materiilor prime Probabilitate: Ridicata monitorizare a calitatii materiilor
Prioritate: Medie prime pentru a asigura
conformitatea cu specificatiile
cerute.
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Tip de risc Riscuri asociate Impact/Probabilitate/ Masuri de prevenire sau
Prioritate combatere
Variabilitatea Impact: Mediu Monitorizarea si controlul strans
parametrilor de proces Probabilitate: Medie al parametrilor de proces.
Prioritate: Medie Implementarea procedurilor de
calibrare si ajustare a
echipamentelor pentru a mentine
parametrii in limitele
Probleme de procesare Impact: Ridicat Supravegherea si mentinerea
tehnologica Probabilitate: Medie regulata a echipamentelor pentru
Prioritate: Ridicata a preveni defectiunile si pentru a
mentine eficienta proceselor
tehnologice.
Erori de masurare si Impact: Mediu Verificarea si calibrarea regulata
control Probabilitate: Ridicata a echipamentelor de masurare si
Prioritate: Medie control pentru a asigura
acuratetea si fiabilitatea
rezultatelor.
Instabilitatea proceselor Impact: Ridicat Identificarea si eliminarea
Probabilitate: Medie surselor de fluctuatii in procesele
Prioritate: Ridicata de productie pentru a asigura
stabilitatea si consistenta
produselor.
Defecte ale Impact: Mediu Implementarea unui program de
echipamentelor si Probabilitate: Ridicata intretinere preventiva pentru a
utilajelor Prioritate: Medie preveni defectiunile si pentru a
mentine functionarea corectd a
echipamentelor si utilajelor.
Degradarea materialului Impact: Mediu Depozitarea si manipularea
de referinta Probabilitate: Ridicata materialului in conditii controlate
Prioritate: Ridicata de temperatura si umiditate
Utilizarea ambalajelor adecvate
pentru a preveni deteriorarea.
Riscuri Contaminarea cu agenti Impact: Mare Implementarea unor protocoale
Operationale microbiologici sau Probabilitate: Medie stricte de igiena in procesul de
chimici Prioritate: Ridicata manipulare si productie.
Utilizarea echipamentelor si a
suprafetelor sterilizate in mod
corespunzator.
Manipularea incorecta Impact: Mediu Instruirea adecvata a personalului
sau utilizarea Probabilitate: Medie privind manipularea si utilizarea
necorespunzatoare a Prioritate: Medie corectd a materialului.
materialului Implementarea unor proceduri de
lucru clare si verificabile.
Defectiuni ale Impact: Mediu Implementarea unui program de
echipamentelor Probabilitate: Ridicata intretinere preventiva pentru a
Prioritate: Medie detecta si remedia potentialele
defectiuni in echipamentele
utilizate.
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Tip de risc Riscuri asociate Impact/Probabilitate/ Masuri de prevenire sau
Prioritate combatere
Logistica si gestionarea Impact: Mediu Planificarea si monitorizarea
lantului de aprovizionare Probabilitate: Medie atentd a lantului de aprovizionare
Prioritate: Medie pentru a evita intarzierile si
deficientele in livrarile de materii
prime si echipamente.
Personal insuficient Impact: Ridicat Furnizarea instruirii si formarii
instruit sau Probabilitate: Scazuta adecvate angajatilor pentru a
neconformitate cu Prioritate: Medie asigura ca acestia sunt calificati si
procedurile operationale pregatiti sa respecte procedurile
operationale.
Riscuri de Utilizarea inadecvata a Impact: Ridicat Furnizarea de instructiuni
Conformitate | materialului de referinti Probabilitate: Ridicata detaliate si de ghiduri de utilizare

Prioritate: Ridicata

a materialului.
Supervizarea strictd a utilizarii si
aplicarii materialului conform
procedurilor stabilite.

Nerespectarea
reglementarilor privind
calitatea

Impact: Ridicat
Probabilitate: Medie
Prioritate: Ridicata

Monitorizarea si actualizarea
constanta a cadrului legal si a
standardelor de calitate pentru a
asigura conformitatea cu cerintele
legislative si reglementarile.

Neconformitatea cu
normele de siguranta si
securitate

Impact: Ridicat
Probabilitate: Scazut
Prioritate: Medie

Implementarea unor proceduri
riguroase de control al calitatii si
de siguranta pentru a preveni
incidentele si pentru a asigura
conformitatea cu cerintele de
sigurantd si securitate.

Probleme legate de
etichetare si ambalare

Impact: Mediu
Probabilitate: Medie
Prioritate: Medie

Revizuirea si actualizarea
regulaté a procedurilor de
etichetare si ambalare pentru a
asigura conformitatea cu cerintele
legale si reglementarile
aplicabile.

Nerespectarea cerintelor

legale si contractuale

Impact: Ridicat
Probabilitate: Scazuta
Prioritate: Medie

Implementarea unui sistem de
management al documentelor
eficient pentru a asigura evidenta
si conformitatea cu cerintele
legale si contractuale.

Pentru a crea un instrument complex si relevant pentru industria alimentard si cercetare,

materialului de referintd MROO1F-IBA i-a fost atribuitd o noua proprietate, glutenul.

Glutenul este 0 componenta esentiald a fainii de grau si joaca un rol crucial in procesul
de panificatie si in calitatea produselor de patiserie. In industria alimentard, evaluarea

continutului de gluten este importantd pentru a asigura calitatea produselor finite.
Astfel, introducerea glutenului ca parametru in materialul de referinta initial bazat doar

pe umiditate si cenusd poate fi ancoratd in nevoile industriei alimentare, standardizarea

analizelor, complexitatea compozitiei fainii de grau si adaptabilitatea la cerintele pietei.
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In contextul dezvoltirii unui material de referinta din fiind de grau, realizarea unui
studiu de fezabilitate pentru determinarea continutului optim de gluten este necesar pentru a
permite evaluarea stabilitatii materiei prime prin selectarea unei faini cu proprietati constante,
esentiald pentru obtinerea unui material de referintd reproductibil si fiabil.

Variabilitatea materiei prime poate afecta semnificativ rezultatele experimentale si
calitatea produsului final. Studiul de fezabilitate permite identificarea unei faini cu proprietati
uniforme, esentiala pentru obtinerea unui material de referinta stabil si robust.

Pentru a selecta tipul de fainad utilizat ca materie prima a fost efectuat un studiu de
fezabilitate experimental, care a evaluat cinci variante de fdind, ambalate in saci de 5 kg si
furnizate de acelasi producator.

Dintre tipurile de faina supuse analizei 1n cadrul studiului, faina alba de grau de tip 650
se evidentiaza datoritd nivelului scazut al variatiei, fiind caracterizata prin valori reduse ale
deviatiei standard privind continutul de gluten, intre 0,5 - 1,3%, In comparatie cu celelalte tipuri
de faind examinate.

Rezultatele studiului de fezabilitate realizat in cadul Laboratorului de Chimia
Alimentului din cadrul INCD IBA-Bucursti sunt prezentate in tabelul 7.2.

Tabel 7.2 Continutul de gluten umed pentru tipurile de faina analizate [10]

Tip faina Nr. Proba R1, % R2, % R3,% | Medie*, % | SD RSD (r), %
Faina alba de tip 1 37.5 37.0 36.2 36.94 0.7 1.8
480 2 35.6 37.0 37.4 36.74 1.0 2.6
3 37.3 35.8 35.7 36.24 0.9 2.6
Faina alba de tip 1 28.6 28.4 28.6 28.5 0.2 0.6
550 2 28.3 28.5 28.7 28.5 0.2 0.6
3 29.6 28.3 27.9 28.6° 0.9 3.2
Faina alba de tip 1 21.7 27.8 28.0 27.8~ 0.1 0.5
650 2 27.7 28.1 27.7 27.8~ 0.2 0.8
3 28.3 28.0 27.6 28.0" 0.4 1.3
Faina neagra de 1 29.3 28.7 28.7 28.97 0.4 1.3
tip 1350 2 29.0 29.4 29.7 29.478 0.4 1.3
3 30.3 29.9 29.7 30.08 0.3 1.1
Faind integrala 1 32.3 33.1 33.0 32.8% 0.4 1.3
2 33.1 32.3 32.6 32,74 0.4 1.2
3 32.0 34.5 33.8 33.44 1.3 3.9
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Productia materialului de referintd candidat a respectat aceeasi succesiune tehnologica
ca si loturile precedente. Astfel, conform fluxului tehnologic descris in diagrama numarul 7.1,
materia prima achizitionat a fost omogenizata, sitatd, ambalata, sigilata si etichetata.

Flux Tehnologic
Materie prima Omogenizare Sitare Ambalare Sigilare Etichetare
1 2 3 4 5 6

+ Faina Sapte - Omogenizator - Aparat sitare + Retsch Sample + Echipament + Aparat de

Spice VS-8 electromagnetic Divider PT100 sigilare prin etichetare
« Faina tip 650 * Volum lucru 41 « Model BN 300 + Sistem de inductie semiautomat
« Faind + Sita@de1mm alimetare prin + Model

neaditivata vibratie LX6000A

« Capdivizor 8
pozitii

Fig. 7.1 Flux tehnologic pentru productia MROO1F - IBA

Deoarece studiile experimentale anterioare au indicat o variatie a umiditétii In loturile
de material de referinta produse, au fost necesare investigatii suplimentare pentru a determina
dacd noua proprietate atribuitd materialului de referintd din fainad din grau este influentata.

Prin urmare, in cadrul acestui studiu experimental, s-a realizat analiza unui nou lot de
material de referinta obtinut din faina de grau de tip 650. Acest lot a fost impartit aleatoriu in
trei fractiuni egale, fiecare fractiune fiind stocata la una dintre cele trei temperaturi propuse, si
anume temperatura ambientald (aproximativ 25°C), 4°C si -18°C.

Studiul a fost realizat pe o perioada de 5 luni, fiind analizate la un inteval de 30 de zile,
trei probe, cite o proba depozitatd in una din cele trei conditii de depozitare stabilite cu
parametrii specifici.

Pentru a determina omogenitatea si stabilitatea caracteristicii atribuite materialului de
referintd candidat au fost realizate analize reologice cat si microscopie cu scanare electronica
pentru a observa daca existd diferente in structura materialului de referinta supus diferitelor
conditii de depozitare.

Pentru a determina continutul de gluten umed a fost utilizat echipamentul Glutomatic
2200 prezentat in figura 7.2, aplicand analiza descrisd in standardul ISO 21415-2:2015 Grau
si faind de grau - Continut de gluten - Partea 2: Determinarea glutenului umed si a indicelui de
gluten prin mijloace mecanice" aceasta realizdndu-se prin separarea substantelor proteice dintr-
un aluat pregatit din probele selectate, folosind o solutie de clorura de sodiu pentru spélare.
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L

Fig. 7.2 Glutomatic 2200 cu Gluten Index Centrifuge 2015

Utilizarea SEM pentru analiza fainii de grau poate aduce mai multe beneficii si
informatii valoroase pentru cercetare. Aceastd analizd permite vizualizarea detaliatd a
morfologiei particulelor de faind de grau, dezvaluind informatii despre dimensiunea, forma,
structura si caracteristicile de suprafata ale acestor particule.

Microscopia cu scanare electronicd (Scanning Electron Microscopy/SEM) este o
tehnica avansata de microscopie care utilizeaza un fascicul de electroni pentru a obtine imagini
de Tnalta rezolutie ale suprafetelor unor obiecte

Prin intermediul acestei tehnici, cercetatorii pot obtine o intelegere mai profunda a
compozitiei si a distributiei particulelor in matricea fainii, contribuind astfel la evaluarea si
imbunatatirea calitatii materialelor de referinta si a proceselor de productie ale acestora.
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Glutenul este o componenta importantd a fainii de grau, care conferd elasticitate si
capacitatea de a creste in timpul coacerii. Utilizarea SEM poate permite observarea structurii
si distributiei glutenului in cadrul fainii, oferind informatii despre potentiala calitate a fainii din
grau.

Fig. 7.3 Echipament Nova NanoSEM 630

Aceasta tehnicd permite examinarea structurii particulelor si este utila in identificarea
impuritatilor sau contaminantilor ce pot afecta calitatea fainii. Examinarea unitatilor de
material de referintd a fost realizata utilizdnd unui microscop cu scanare electronicd, model
Nova NanoSEM 630, produs de FEI Company, SUA, aflat in dotarea IMT Bucuresti (Fig. 7.3).

In imaginile rezultate din analiza SEM pot fi observate fractii ale endospermului
bobului de grau care prezintd matrici ale amidonului, acestea fiind structuri tridimensionale
compuse in principal din granule de amidon incorporate intr-o retea proteica. Aceasta retea
proteicd este formata din gliadine si glutenine, reprezentand aproximativ 30% si respectiv 50%
din proteina toatala a graulu, fiind si cea care Inconjoara si suspendd granulele de amidon in
interiorul endospermului. Reteaua proteica este cea care confera elasticitate si fortd aluatului
in procesul de panificatie.

Gliadinele si gluteninele au tendinta de a forma structuri fibroase si granulare, aspecte
evidentiate in urma analizei SEM, in timp ce amidonul manifesta o structurd predominant
sferica sau ovoidala, sub forma de granule. Zonele care prezinta o textura fibroasa sau granulara
ar putea fi indicative pentru prezenta proteinelor din gluten.

Excluzand gliadina si glutenina in endosperm regasim alte doud tipuri de proteina,
abumina si globulina, acestea reprezentand un procent redus fatd de celelalte doud. Aceste
tipuri de proteind nu au o forma distinctd sau structurd vizibild in fdina, asa cum o pot avea
granulele de amidon sau proteinele din gluten, respectiv gliadinele si gluteninele. In general,
aceste proteine sunt prezente sub forma de molecule discrete, dispersate in matricea de amidon
si gluten, contribuind la compozitia proteica totald a fainii.
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Atunci cand boabele de grau sunt macinate, endospermul este separat de straturile
exterioare si fragmentat, generand o varietate de particule de faina.

In ansamblu, compozitiile acestor particule constau preponderent din fractii ale
endospermului (agregate alcatuite din celule endospermale complete), granule de amidon
integrale, granule de amidon deteriorate si fragmente neuniforme de proteine.

Figura 7.4 prezinta amidonul pur (a), faina din materialul de referintd candidat la
momentul productiei (b) si gluten vital (c). Analiza morfologica a amidonului pur si a
glutenului vital in cadrul microscopiei cu scanare electronica serveste ca instrument pentru
identificarea acestor componente in faina de grau de tip 650.

Astfel, in imaginea (a) din figura 7.4 pot fi observate granulele de amidon pur care sunt
mai usor de identificat datoritd formei sferice si sub-sferice avand un aspect neted care poate
prezenta usoare indentdri sau caneluri.

Imaginea (b) din figura 7.4 ilustreaza materialul de referintd candidat la momentul
producerii. In aceasti imagine, se poate observa ca fiina este caracterizati de o concentratie
ridicatd de granule mari de amidon. De asemenea, este vizibila si reteaua proteica, care prezinta
o structurd tridimensionala formata din gliadine si glutenine.

Cea de-a treia imagine (c) din figura 7.4 prezinta glutenul vital, evidentiind structura sa
solida si coeziva, caracteristica proteinelor glutenice.

Conform studiului experimental, au fost analizate la un interval de 30 de zile trei probe,
fiecare proba fiind depozitatd in conditii de mediu diferite. Imaginile rezultate din aceste
analize, prezentate in intervalul de la figura 7.5 pand la figura 7.8, ilustreazd evolutia
microstructurald a materialului de referintd candidat pe parcursul desfasurarii studiului.

[ it | mode
ym 0°) SE

Figura 7.4 Imagini analiza
a) amidon pur b) faina de grau c¢) gluten vital
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Figura 7.6 Imagini analizd SEM T2
a) faina de grau RT b) faina de grau 4°C c¢) faina de grau 18°C
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harest

Figura 7.8 Imagini nalizé SEM T4
a) faina de grau RT b) faina de grau 4°C c) faind de grau 18°C
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Analiza imaginilor SEM asupra materialului de referinta produs din faind de grau de tip
650 depozitatd in trei conditii de mediu diferite - temperatura ambientald (aproximativ 25°C),
4°C si -18°C - pe o perioada de 5 luni nu a evidentiat schimbari majore in probele studiate.
Acest rezultat sugereaza ca fdina de grau de tip 650 poate fi depozitatad in aceste conditii timp
de cel putin 5 luni fara ca morfologia sa sa fie semnificativ afectatd la nivel microscopic,
conform analizei SEM. Aceasta este o informatie importantd sugerand ca stabilitatea
structurald a fainii poate fi mentinuta pe termen relativ lung in aceste conditii de depozitare.

Pe langa analiza SEM a materialului de referinta au fost efectuate si analize reologice
pentru a evalua comportamentul fainii de grau de tip 650 pe perioada depozitarii in cele trei
tipuri de conditii stabilite.

Rezultatele acestor analize, prezentate in tabelul 7.3 au confirmat constatarile observate
in cadrul analizei SEM, ardtand ca proprietatile reologice ale fainii raman stabile in decursul
celor 5 luni de depozitare la temperaturile mentionate anterior. Aceste rezultate indica faptul
ca faina de grau de tip 650 poate mentine aceleasi caracteristici reologice in diverse conditii de
mediu si poate fi utilizata cu incredere dupa perioade mai lungi de depozitare la temperaturi
variabile.

Tabel 7.3 Rezultatele analizelor reologice pentru fiina de grau tip 650

Ctr. | Durat | Temp. | Prob | Umiditate | Gluten Indicele de Gluten | Falling
a a umed deformare al index numbe
glutenului r

0 | Initial RT 0 12.83 31 35 92 389
1 | 2luni RT 1 11.14 314 25 92 442
2 | 2luni 4C 2 11.16 31.6 4.5 88 392
3 | 2luni | 18C 3 11.12 32.3 55 86 376
4 | 3luni RT 1 9.52 31.9 4 83 416
5 | 3luni 4C 2 9.52 32 35 84 433
6 | 3luni | 18C 3 9.5 30.6 35 82 415
7 4 luni RT 1 12.6 31.5 2.5 90 436
8 | 4luni 4C 2 12.83 315 5 85 381
9 | 4luni | 18C 3 12.51 30.3 4.5 84 426
10 | 5luni RT 1 13.13 31 3.5 85 441
11 | 5luni 4C 2 12.88 31.2 35 85 403
12 | 51luni | 18C 3 13.09 31 4 84 386

Analiza reologicd a fainii de grau de tip 650, desfasurata pe o perioada de cinci luni,
evidentiazd aspecte semnificative privind comportamentul sdu in diverse conditii
experimentale. Cercetarile au fost efectuate la trei temperaturi distincte, au furnizdnd date
relevante pentru evaluarea proprietatilor sale reologice.

Rezultatele analizelor reologice referitoare la continutul de gluten umed au fost evaluate
utilizand metode statistice conform ghidului ISO 35:2017. Scopul principal al acestei evaluari
a fost determinarea stabilitatii noii proprietati atribuite materialului de referinta candidat.

Tn cadrul analizei celor trei seturi de date, utilizind metoda intervalului intercuartilic
(IQR), au fost identificate valorile aberante pe baza limitelor calculate. Valoarea continutului
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de gluten umed determinata la TO pentru materia prima ambalata a fost clasificata ca valoare
aberantd si eliminata, deoarece aceasta se afld sub limita inferioara a intervalului, atat pentru
grupul depozitat la 4°C, cat si pentru cel depozitat la -18°C.

Harta de control pentru MR candidat depozitat in conditii ambientale

7 e e e s 20s
32.0 SDV = 0,881

31.5

Valoare

31.0

30.5

30.0

29.5

Timp

Fig. 7.9 Harta de control pentru MR candidat depozitat in conditii ambientale

Figura 7.9 ilustreaza harta de control pentru MR depozitat in conditii ambientale. Media
valorilor masurate este de 31.55, iar deviatia standard (SDV) este de 0.881, indicand o
variabilitate moderatd a materialului. Majoritatea valorilor masurate se situeaza in interiorul
limitei de £1SD, cu o valoare aproape de £2SD. Acest comportament sugereaza o stabilitate
relativa a materialului in aceste conditii, Insd exista tendinte de variatie considerabila, ceea ce
poate afecta consistenta pe termen lung.

Figura 7.10 prezinta harta de control pentru MR depozitat la 4 °C. Media valorilor
masurate este de 31.45, iar deviatia standard (SDV) este de 0.370, indicand o variabilitate
redusid. Toate valorile se afla in interiorul limitei de +1SD, semnaland o stabilitate
semnificativd a materialului la aceasta temperaturd. Aceasta conditie de depozitare asigurd o
consistenta ridicata si minimizarea variatiilor, facand-o o optiune favorabila pentru mentinerea
proprietatilor materialului.

Harta de control pentru MR candidat depozitat la 4 °C

707, e e
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Fig. 7.10 Harta de control pentru MR depozitat la 4 °C
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Figura 7.11 arata harta de control pentru MR depozitat la -18 °C. Media valorilor
masurate este de 31.55, iar deviatia standard (SDV) este de 0.330, indicand cea mai mica
variabilitate dintre toate conditiile testate. Toate valorile masurate sunt in limitele de £1SD,
reflectand o stabilitate optima si minima variabilitate a materialului la aceasta temperatura.

Harta de control pentru MR candidat depozitat in -18 °C
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Fig. 7.11 Harta de control pentru MR depozitat la -18 °C

Aceste rezultate sugereaza ca depozitarea la -18 °C este cea mai favorabild conditie
pentru conservarea proprietdtilor materialului, asigurand stabilitatea pe termen lung.

Comparand cele trei conditii de depozitare, se constatd ca temperaturile scazute (4 °C
s1 -18 °C) asigura o variabilitate redusa si o stabilitate superioara a materialului candidat (MR).
Depozitarea la -18 °C este cea mai favorabild, oferind conditiile optime pentru mentinerea
proprietatilor materialului pe termen lung. Depozitarea In conditii ambientale, desi relativ
stabila, prezintd o variabilitate si potential de fluctuatie mai mare, facdnd-o cea mai putin
favorabila dintre cele trei conditii testate.

Analiza ANOVA a fost efectuata pentru a determina daca existd diferente semnificative
din punct de vedere statistic intre mediile valorilor glutenului umed din cele trei grupe, oferind
o intelegere clard a posibilelor diferente. Rezultatele analizei ANOVA sunt prezentate in
tabelul 7.3.

Tabel 7.3. Rezultatele analizei ANOVA pentru cele trei grupe

Sursa de Suma patratelor Grade de < . Valoare
variatie (SS) libertate (df) Patrate medii (MS) Valoare F p
intre grupuri 0.882641 2 0.44132 0.882641 | 0.44666
In interiorul 0.882641 9 0.098071

grupurilor
Total 376.3 11 34.209091
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Valoarea lui p de 0.446660 este mult mai mare decat pragul de semnificatie de 0.05,
ceea ce Inseamnd ca nu existd diferente semnificative din punct de vedere statistic Intre
grupurile analizate (fig. 7.12).

32.25

32.00 B m—

31.75F
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Valori gluten umed
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320.75

30.50 |
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Fig. 7.12 Reprezenatarea grafica a rezultatelor analizei ANOVA pentru cele tre grupe

Dupa ANOVA, am aplicat testul Tukey pentru a compara direct fiecare pereche de
grupuri. Testul Tukey ajuta la identificarea exactd a grupurilor care diferd semnificativ intre
ele, oferind detalii suplimentare despre specificitatea diferentelor observate, rezultatele fiind
prezentate in tabelul 7.4.

Tabel 7.4. Tukey HDS pentru cele trei grupuri

Grup A Grup B meandiff p-adj lower upper reject

Grup RT Grup 4 °C 0.4 0.6133 -0.7526 1.5526 | FALSE
Grup RT Grup -18 °C 0.525 0.4444 -0.6276 1.6776 | FALSE
Grup 4 °C Grup -18 °C 0.125 0.951 -1.0276 1.2776 | FALSE

Toate valorile p-adj sunt considerabil mai mari decat pragul de semnificatie de 0.05, iar
coloana ,reject" specifica ,,False" pentru toate comparatiile. Acest rezultat indicd absenta
diferentelor semnificative din punct de vedere statistic intre oricare dintre seturile comparate.

Analiza ANOVA si testul post-hoc Tukey indica faptul ca nu existd diferente
semnificative intre mediile grupurilor de material candidat depozitat in conditii ambientale, la
4°C sila-18 °C.

Desi variabilitatea materialului difera intre conditiile de depozitare, mediile valorilor
masurate nu sunt suficient de dispersate pentru a concluziona ca una dintre conditiile de
depozitare are un efect semnificativ asupra materialului.

Aceste rezultate sugereaza ca, din punct de vedere statistic, toate cele trei conditii de
depozitare sunt similare in ceea ce priveste impactul asupra valorilor masurate ale materialului.
Totusi, stabilitatea variabilitatii, reflectatd prin deviatia standard, poate oferi informatii
suplimentare utile pentru decizia finala privind conditiile optime de depozitare.
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Capitolul 8. Dezvoltarea materialului de referinta din pesmet pentru
continutul de acrilamidei.

In industria alimentard contemporani, procesarea alimentelor constituie o practicd
standard, utilizdnd tehnologii precum prdjirea, coacerea si fierberea pentru a diversifica
gusturile si texturile, si metode de conservare precum liofilizarea si pasteurizarea pentru a
imbunatati siguranta si calitatea produselor. Aceste procese optimizeaza gustul si aspectul
alimentelor, elimind microorganismele patogene si extind durata de conservare, asigurand
prospetimea si siguranta consumului. Cu toate acestea, tehnicile de procesare termica pot
genera compusi chimici nocivi, precum acrilamida, hidroximetilfurfuralul (HMF) si furfuralul,
care nu sunt prezenti in mod natural in alimente si pot avea efecte mutagene, carcinogene si
citotoxice.

Principala preocupare legata de tratamentele termice este generarea de acrilamida, o
toxind alimentara identificatd in concentratii ridicate in alimente bogate in asparagina si
zaharuri reduse, expuse la temperaturi de peste 120°C. Aceasta este asociatd cu un risc crescut
de cancer si alte afectiuni de sanatate. Autoritatea Europeand pentru Siguranta Alimentara a
recunoscut acrilamida ca o problema majord de sanatate publica, recomandand masuri stricte
pentru reducerea expunerii la acest compus. Uniunea Europeand a emis reglementari in 2017,
stabilind limite maxime admise pentru continutul de acrilamida in diverse categorii de produse
alimentare, promovand astfel practici responsabile in industria alimentard pentru protejarea
consumatorilor.

Selectia materiei prime reprezinta o etapa esentiald in crearea unui material de referinta
din pesmet pentru continutul de acrilamida. Calitatea si caracteristicile chimice ale materiilor
crucial pentru reproductibilitatea rezultatelor.

Astfel, pentru dezvoltarea materialului de referintd candidat au fost analizate diferite
tipuri de pesmet in cadrul unui studiului de fezabilitate, pesmetul fiind achizitionat din comert
de la diferiti producatori.

Pesmetul utilizat ca materie prima trebuie sd indeplineasca trei criterii vitale: sa aibd o
granulatie uniforma, sa contina niveluri adecvate de asparagina si zaharuri reducatoare si sa fie
complet lipsit de contaminanti si aditivi. Aceste criterii esentiale contribuie in mod semnificativ
la Tmbunatatirea gradului de omogenitate in pesmetul utilizat pentru dezvoltarea materialul de
referinta.

In urma studiului de fezabilitate, s-a decis utilizarea pesmetului provenit din painea
obtinuta din faina alba de tip 650 pentru elaborarea materialului de referinta candidat.

Alegerea pesmetului din fdina albd de tip 650 pentru materialul de referintd candidat
este justificatd de granulatia find si textura uniforma ale acestuia, asigurand, astfel, o distributie
omogena a proprietatilor in produsul final. Compozitia moderata in proteine si gluten a fainii
de tip 650 contribuie la formarea uniforma a acrilamidei in produsul final.
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Urmatoarea etapd implica aplicarea tratamentului termic asupra pesmetului selectat,
acest proces fiind esential pentru cresterea si uniformizarea nivelul de acrilamida, facilitind
astfel omogenitatea materialului de referinta.

Tratamentul termic in etuva de laborator poate afecta omogenitatea pesmetului prin
modificari structurale si chimice. Evaporarea uniforma a umiditatii si distributia termica
adecvata sunt esentiale pentru mentinerea consistentei. Totusi, variatiile de temperatura si timp
pot provoca neuniformitati si aglomerari, afectdnd densitatea si textura. Prin urmare, controlul
riguros al parametrilor termici este crucial pentru asigurarea integritatii materialului.

In timpul tratamentului termic al pesmetului (fig. 8.1), doud probleme majore pot
aparea: stratul superior poate suferi de uscare excesiva, afectand calitatea si consistenta, in timp
ce stratul inferior, de pesmet, aflat in contact direct cu suprafata vasului poate conduce la
piroliza, generand variatii in compozitia materialului. Aceste diferente in distributia caldurii
pot influenta negativ uniformitatea caracteristicilor pesmetului tratat termic.

Astfel, este esential sa se ia in considerare parametri precum tipul recipientului utilizat,
precum si distributia uniformd a pesmetului in interiorul acestuia, pentru a reduce efectele
eterogenitatii generate de contactul cu suprafata metalicd. O abordare atentd in controlul
parametrilor de tratament termic, cum ar fi temperatura si durata expunerii, este cruciald pentru
a asigura consistenta si omogenitatea materialului.

Pentru a dispersa eventualele aglomerari de particule de pesmet cauzate de evaporarea
apei in urma tratamentului termic, s-a realizat o noud operatiune de sitare, utilizdnd o singura
sitd. Aceastd procedurda suplimentard de sitare a fost efectuatd dupa tratamentul termic al
pesmetului, avand rolul de a sparge aglomerdrile si de a uniformiza granulatia materialului,
contribuind la imbunatatirea calitatii si omogenitatii acestuia.

Fig. 8.1 Tratarea termica a materie prime
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Pentru tratamentul termic, materia prima a fost distribuitd cu o grosime de 15 mm pe
suprafata tavii de inox. S-a optat pentru o tava din otel inoxidabil, acest tip de material fiind
cunoscut pentru proprietatile sale superioare de conductie termica, care permit o distributie
uniforma a caldurii pe suprafata tavii. Apoi pesmetul a fos ambalat si etichetat in flacone de
polipropilena de tip falcon (fig 8.2).

Fig. 8.2 Materialul de referintd candidat
ambalat in flacon PP

Astfel, au fost create patru variante experimentale, prezentate in tabelul 8.1, cu scopul de
a evalua formarea si stabilirea nivelului optim de acrilamida in pesmet.

Tabel 8.1. Variantele experimentale utilizate in acest studiu

Varianta experimentala V1 V2 V3 V4
Lot de pesmet L1 L1 L1 L1
Conditii de prelucrare pesmet

Temperatura de préjire (°C) 170

Durata de prajire (minute) 120 \ 120 \ 180 | 300
Grosime strat pesmet (mm) 15

Granulatie pesmet (D), pm 355 < D < 1000 \ D< 355 \ 355 < D < 1000 | D< 355

Pesmetul a fost supus unui proces de prajire la o temperatura constantd de 170°C, cu durate
variabile: 120 de minute pentru variantele V1 si V2, 180 de minute pentru varianta V3, si 300
de minute pentru varianta V4.
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Diferentele induse de tratamentul termic sunt evidente fiind prezentate in figura 8.3,
ilustrand variabilitatea aspectului pesmetului in functie de conditiile experimentale aplicate
fiecarei variante.

V3 (170°C, 180 n-1i‘nute, 355'.;;1.{ <D <1000 V4 (170°C, 300 minute, D < 355 pum)

Fig. 8.3 Diferentele induse de tratamentul termic

Continutul de umiditate al pesmetului este esential pentru calitatea si durabilitatea
acestuia, influentand direct procesul de uscare la 170°C, care previne dezvoltarea
microorganismelor si extinde durata de valabilitate. Gestionarea atentd a procesului de uscare
asigurd uniformitatea si consistenta produsului final, prevenind probleme de calitate precum
texturi neuniforme sau deteriorarea prematurd. Umiditatea optima joacd un rol crucial in
pregatirea si analiza probelor prin tehnici cromatografice, precum HPLC si GC, afectand
eficienta si precizia determindrilor analitice.

Un nivel inadecvat de umiditate poate influenta negativ extractia acrilamidei din
pesmet, afectand reproductibilitatea si comparabilitatea rezultatelor analitice. Umiditatea prea
mare dilueaza analitul, complicand separarea acestuia, in timp ce umiditatea prea scazutd
impiedicd disolutia completd a analitului in solventul de extractie. Controlul riguros al
umiditatii, standardizarea probelor si ajustarea metodologiilor de analizd sunt esentiale pentru
obtinerea unor rezultate precise si reproductibile, asigurand astfel calitatea datelor analitice in
determinarea acrilamidei.

Pentru determinarea umiditdtii materiei prime utilizatd pentru producerea
materialului de referintd pentru matricea pesmet a fost utilizata metoda de referinta descrisd in
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standardul ISO 712:2009. Unitatile materialului de referinta candidat fiind prelevate in mod
aleator si esantionate pentru a fi analizate 1n triplicat.

Rezultatele obtinute prin analiza probelor pentru continutul de umidiate sunt prezentate
in tabelul 8.2:

Tabel 8.2 Continutul de umidiate pentru materialul de referinta candidat din pesmet

Varianta 1 Varianta 2 Varianta 3 Varianta 4
Proba S.U% Proba S.U% Proba S.U% Proba S.U%
P1 99.28 P4 98.93 P7 98.70 P10 99.58
P1 99.25 P4 99.00 P7 98.71 P10 99.50
P2 99.27 P5 98.96 P8 98.81 P11 99.69
P2 99.17 P5 98.89 P8 98.87 P11 99.61
P3 99.13 P6 98.80 P9 98.96 P12 99.73
P3 99.30 P6 98.92 P9 98.92 P12 99.75

Graficul din figura 8.3 oferd o vizualizare precisa a substantei uscate medii (S.U.%)
pentru fiecare varianta de pesmet, utilizind puncte medii si intervale de incredere (95%).
Rezultatele aratd ca Varianta 4 are cea mai mare valoare medie a umiditatii, in timp ce Varianta
3 prezinta cele mai scazute valori medii.

Varianta 1 prezintd cea mai micd variabilitate, indicdnd o consistentd scdzuta a

e ey

variatii substantiale Intre variante, influentand proprietatile fizico-chimice ale pesmetului.

Variatia continutului de umiditate in probele de pesmet

99.6

98.8

Varianta 1 Varianta 2 Varianta 3 Varianta 4
Varianta

Fig. 8.3 Variatia continutului de umiditate in probele de pesmet

Pentru determinarea continutului de acrilamida din materialul de referinta candidat a
fost utilizatd o metoda care se bazeaza pe se bazeaza pe extractia AA 1n apa din matricea luata
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in studiu. Extractul este centrifugat si supernatantul este supus purificarii pe doua coloane de
extractie pe faza solida (SPE).

Extractul de AA purificat este supus derivatizarii cu compusi ai bromului (bromura de
potasiu, acid brombhidric si apa de brom) cu obtinerea derivatului dibromurat de AA (2,3-
DBPA). Derivatul dibromurat de AA (2,3-DBPA) se extrage din solutia derivatizatd cu un
amestec de acetat de etil + hexan, 4:1 (v/v), apoi are loc evaporarea solventilor si reluarea
extractului in acetat de etil si trietilamind. Trietilamina se adaugd cu scopul de a transforma
derivatului dibromurat de AA (2,3-DBPA) in derivat monobromurat de AA (2-BPA) mult mai
stabil la analiza GC. Extractul obtinut se filtreaza pe un microfiltru din celuloza regenerata cu
porii de 0,2 um (Spartan 13RC) si cu @ de 17 mm si apoi se injectezd 1 pL in cromatograf

Conform Regulamentului 2158/2017, probele din variantele experimentale (pesmet din
paine) se incadreaza in categoria "Produse similare cu celelalte produse din aceasta categorie"
cu un nivel de referinta de 300 ng/kg.

Produsul "PESMET", fabricat in cele 4 variante experimentale a prezentat valori de

circa 5 — 8 ori mai mari (1.499,25 - 2.421,44 ng/kg) fata de nivelul de referinta, de 300 ng/kg,
prevazut pentru aceasta categorie de produs.

Tabel 8.3 Nivelul de acrilamida din probele de pesmet, realizate In variantele experimentale

VARIANTA Flacon | Replicat Medie, Medie £ SD, pg/kg | RSD (r), %
Hg/kyg
V1 F11 P1 1.503,68 .
(170°C, 120 minute, P2 151455 | 1°0912+7,68 0,51
355 um < D < 1000
um)u F12 E; i‘igg';g 1.484,71 + 0,822 0,06
F13 E; 1;‘3;32 1.503,94 + 8,55° 0,57
MEDIE V1 (n = 6) 1.499,25 + 11,49 0,77
V2 F21 P1 2.281.,64 .
(170°C, 120 minute, D P2 207536 | 228°0£444 0,19
<355
um) F22 E; gg%g 2.504,17 + 51,56° 2,06
F23 E; g'igigg 2.481,66 + 17,912 0,72
MEDIE V2 (n= 6) 242144 + 124,31 5,13
V3 F31 P1 1.860,51 .
(170°C, 180 minute, P2 177157 | 1820546925 3,80
355 <D <1000
“mum) F32 E; 1;2322 1.806,76 + 86,06° 4,76
F33 g; ﬂgiig 1.773,93 + 3,442 0,19
MEDIE V3 (n= 6) 1.800,41 + 23,95 133
Va Fa1 P1 1.893,92 .
(170°C, 300 minute, D P2 187318 | -08395%1466 0,78
<355
Hm) F42 g; 18222; 1.964,96 + 2,11° 0,11
F43 E; ;éégg 2.094,19 + 45,222 2,16
MEDIE V4 (n= 6) 1.980,90 + 106,22 5,36

*valorile care nu au aceeasi litera in cadrul aceleasi variante sunt semnificativ diferite
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Pentru fiecare dintre cele 3 flacoane ale unei variante experimentale s-au efectuat cate
doua determinari paralele (4 variante x 3 flacoane x 2 determinari). Ca rezultat s-a luat media
aritmetica pentru 2 determindri paralele, cu indeplinirea conditiei de repetabilitate.

Probele din V1 si V2 provin din acelasi lot de pesmet si sunt obtinute 1n aceleasi conditii
de prajire (170°C, 120 minute). Probele din V2 (cernut) au rezultat din cernerea pesmetului
prajit, avand o granulatie mai mica, D< 355 um, iar V1 cu granulatia mai mare, 355 pm <D <
1000 pum, a constituit refuzul.

Se observa ca la aV2, unde granulatia pesmetului a fost mai find, nivelul de AA a fost
mai mare, 2,421,44 + 124,31 pg/kg, comparativ cu V1, 1.499,25 + 11,49 ng/kg, care a prezentat
o granulozitate mai mare a particulelor. Maruntirea find a particulelor de pesmet din V2 a
determinat o extractie a AA mai bund, fata de probele din V1.

S-a constatat cd, desi AA este extrasad eficient in varianta V2, unde particulele din
esantioane au fost suficient de mici, purificarea SPE a fost mai buna, obtinandu-se extracte mai
curate, fatd de V1 (fig. 10 si 13), care a prezentat o granulatie mai mare a particulelor.

Acelasi lucru a fost obtinut si in cazul variantelor V3 si V4. Nivelul de AA a fost mai
mare Tn cazul V4 (1980,90 + 11,49 ng/kg) unde dimensiunea particulelor a fost mai fina (<355
pm), comparativ cu V3 (1800,41 + 23,95 ng/kg), unde dimensiunea particulelor a fost mai
mare (355 pum < D < 1000 pm). In V4, comparativ cu V3, nivelul de AA a fost mai mare si
datorita unei duratei mai mari de prdjire a pesmetului.

Deci, probele din variantele (V2, V4) care au prezentat o granulate mai micd a
particulelor de pesmet (<355 um) au determinat o extractie si purificare mai bund fata de
probele din variantele (V1, V3) care au prezentat o granulate mai mare a particulelor de pesmet
(355 um <D < 1000 um).

Variabilitatea masuratorilor a fost data de coeficientul de variatie (CV) sau deviatia
standard relativa (RSD). Aceasta a fost mai buna (0,77% si 1,33%) in cazul V1 si V3, unde
granulatia a fost mai mare si de 5,13%, respectiv, 5,36%, in cazul variantelor, V2 si V4, unde
granulatia pesmetului a fost mai mica.

De asemenea a fost verificatd si omogenitatea probelor din cele 3 flacoane ale aceleiasi
variante, prin utilizarea testului ANOVA, folosind metoda Tukey. Analizand valorile obtinute,
in cazul variantei V1 si V3 nu au fost determinate diferente semnificative intre flacoane, iar in
cazul variantelor V2, respectiv V4, existd diferente semnificative intre F21 si F22, F23,
respectiv, Intre F42, F41 si F43 (p < 0,05).

Capitolul 9. Concluzii finale si contributii principale la ,,Optimizarea
managementului calititii in testarea produselor agroalimentare”

Capitolul 9 prezintd concluziile finale si contributiile principale ale tezei de doctorat
privind optimizarea managementului calitatii in testarea produselor agroalimentare. In analiza
stadiului actual, s-au desprins concluzii esentiale prezentate in Capitolul 3 si s-au conturat
directiile de cercetare-dezvoltare relevante. Obiectivul principal al cercetarii a fost elaborarea
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si implementarea unui sistem de management al calitatii conform standardului ISO 17034,
vizand optimizarea proceselor necesare pentru dezvoltarea materialelor de referinta.
Implementarea acestui sistem asigura conformitatea cu cerintele internationale de competenta
si calitate, integrand principiile standardului in toate etapele de productie si control.

Studiile din Capitolul 5 au descris activitatile de producere la nivel de laborator a
materialelor de referinta cerealier, conform cerintelor ISO 17034 si Ghidului ISO 35, evaluand
omogenitatea si stabilitatea MR. Capitolul 6 a detaliat structura si implementarea studiului de
stabilitate pentru materialul de referintda MROO1-IBA, conform standardului ISO 17034:2017.
Capitolul 7 a rezumat activitatile de reducere a factorilor de risc identificati, folosind tehnici
precum HTA si SWOT. Capitolul 8 a descris dezvoltarea experimentald a unui nou material de
referintd din pesmet pentru determinarea continutului de acrilamida.

In realizarea obiectivului principal al activititii doctorale, teza aduce contributii
semnificative, printre care: analiza criticd a stadiului actual al cunostintelor, documentarea
cerintelor pentru dezvoltarea unui sistem de management al calitdtii conform ISO 17034,
selectarea materiei prime adecvate, producerea loturilor de materiale de referinta, efectuarea
experimentarilor detaliate pentru evaluarea calitdtii acestora si initializarea dezvoltarii unui
material de referintd pentru acrilamida. Aceste realizdri demonstreaza capacitatea laboratorului
de a produce materiale de referintd de naltd calitate, esentiale pentru standardizarea si
calibrarea metodelor analitice in domeniul agroalimentar.
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