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RESUMEN

En el presente trabajo de graduacion, consiste en una investigacion bibliografica
sobre técnicas de analisis avanzadas en alimentos. Esto se hizo con el fin de
elaborar y presentar un cuaderno de catedra para la asignatura denominada
“Técnicas de Analisis Avanzadas de Alimentos II”, parte del nuevo pensum de la
carrera Ingenieria de Alimentos de la Universidad de El Salvador, sede central.
Dicho cuaderno de catedra se complement6 con un manual de laboratorio, el cual
consta de nueve practicas de laboratorio, que cubren calibracién, analisis
instrumental, andlisis fisico y analisis sensorial. Para la ejecucion de las practicas
de laboratorio se determiné mediante un diagndéstico las condiciones de las
instalaciones del laboratorio de la Escuela de Ingenieria quimica e Ingenieria de
alimentos denominada Planta Piloto de la sede central de la Universidad de El
Salvador. El diagndstico se llevd a cabo con el manual llamado “El laboratorio de
control de los alimentos” de Martin P. y Weathermax J. de 1993, dicho diagndstico
dio como resultado que las condiciones de los laboratorios utilizados para analisis
instrumental, fisico, quimico y mecanico no son las adecuadas. Por lo que, en base
al mismo manual, se disefié una propuesta de laboratorio para este tipo de andlisis,
mientras que, para el andlisis sensorial, se utilizé de base la norma ISO 8589:2007,

gue es referente para el disefio de salas de analisis sensorial.
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INTRODUCCION

El analisis de los diferentes tipos de alimentos nace por la necesidad vital del ser
humano de conocer las sustancias que ingiere. Desde el punto de vista quimico, los
alimentos son tan complejos, que, de algunos, aun se desconoce su composicion
completa. Agua, proteinas, carbohidratos, lipidos, minerales, vitaminas, pigmentos
y aromas, pero también muchas otras sustancias, proporcionan al alimento sus
caracteristicas especiales de color, sabor, olor y textura. Ademas, a su composicién
natural se suman los posibles aditivos afiadidos durante su procesado, asi como
contaminantes potenciales, tanto quimicos como biolégicos. En la actualidad
existen diferentes tipos de andlisis que determinan la calidad global de un alimento.
Las técnicas de analisis avanzadas de alimentos toman en cuenta técnicas de

analisis instrumental y andlisis sensorial.

Los analisis que utilizan equipos sofisticados para conocer las cantidades de
diferentes sustancias presentes en los alimentos, son conocidos como analisis

instrumental.

Otro tipo de andlisis de gran importancia en la Industria Alimentaria es el analisis
sensorial. La evaluacién o andlisis sensorial de los alimentos es una funcién primaria
del ser humano: desde su infancia y de una forma consciente, acepta o rechaza los
alimentos de acuerdo con las sensaciones que experimenta al consumirlos. De esta
forma, se establecen unos criterios para la seleccion de los alimentos, criterios que
inciden sobre una de las facetas de la calidad global del alimento, la calidad
sensorial. La evaluacion de esta calidad se lleva a cabo mediante una disciplina

cientifica, el analisis sensorial, cuyo instrumento de medida es el propio ser humano.

El andlisis sensorial es la rama de la ciencia utilizada para obtener, medir, analizar
e interpretar las reacciones a determinadas caracteristicas de alimentos, tal y como

son percibidas por los sentidos de la vista, olfato, gusto, tacto y oido.

Con el presente trabajo se pretende desarrollar una metodologia para la formacion

de estudiantes de Ingenieria de Alimentos de la Universidad de EI Salvador,



mediante propuestas de cuaderno de catedra y practicas de laboratorio para la
asignatura “Técnicas de analisis avanzadas de alimentos”. Para la parte practica se
necesitan equipos e instalaciones apropiadas para su fin, por lo que se debe realizar
un diagndéstico de las condiciones iniciales de los laboratorios que dispone la
Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos para realizar los
respectivos andlisis, con los resultados del diagnéstico se deben proponer mejoras
de las instalaciones y/o equipos para poder llevar a cabo los andlisis de manera

adecuada.



ANTECEDENTES

Las técnicas de analisis avanzadas de alimentos toman en cuenta técnicas de
andlisis instrumental y analisis sensorial. Dichos analisis tienen origenes separados,
pero en la actualidad la utilizacion de ambos en conjunto, es fundamental para la

construccion de la calidad global de un producto alimenticio.

El analisis instrumental es un campo de la quimica analitica que investiga analitos,
utilizando instrumentos cientificos. A partir de 1940, tiene un cambio de concepto
muy importante la quimica analitica, consecuencia de la Segunda Guerra Mundial,
gue demando una gran cantidad de métodos analiticos sensibles, rapidos y exactos

derivados del aumento en la complejidad de las muestras. (Hernandez, J., 1985)

Puede decirse que la aplicacion de las técnicas instrumentales el andlisis comenz6
con el siglo pasado, pues en 1930, Kruster y Gruters sentaron las bases de las
valoraciones conductimétricas, desarrollandose posteriormente las valoraciones

potenciométricas aplicadas a reacciones redox y precipitacion.

En la década de los treinta se construyeron los primeros electrodos de vidrio
sensibles a los iones H+, lo cual constituyé un avance importante al hacer posible
la determinacion rapida y continua del pH, con la consiguiente aplicacion de las
volumetrias acido-base. Anteriormente, en 1922, Heyrovsky habia descubierto la
polarografia, lo cual constituyd un avance importante para el andlisis en el &mbito
de las trazas. En este sentido, hay que mencionar que durante el primer tercio del
siglo se puso de manifiesto la necesidad de analizar componentes trazas, a
concentraciones inferiores a 0.01%, en una gran variedad de muestras, asi como
de efectuar numerosos analisis de productos industriales en tiempo muy corto,
requisitos que no se conseguian con los tradicionales métodos gravimétricos y

volumétricos.

La necesidad de solucionar estos problemas provoco el desarrollo espectacular de
los métodos instrumentales que se produjo a partir de los afos treinta, si bien, los
avances conseguidos Unicamente se notaron en los paises mas industrializados. En

estos paises (Estados Unidos, Alemania, Inglaterra, etc.) al comenzar la década de



los cuarenta ya se utilizaban de forma rutinaria los espectrofotometros de
ultravioleta e infrarrojo, los espectrofotometros de emision, los fluorimetros, los
polarografos, etc., tecnologia que aun tardaria algun tiempo en llegar a Espafia y

hacerse asequible a los laboratorios universitarios e industriales.

Durante la primera mitad de la década de los cuarenta, una serie de hechos
relacionados con los acontecimientos bélicos que tuvieron lugar en esa época
condicionaron la evolucion de las Ciencias, y en particular de la quimica. El proyecto
Manhattan, relacionado con la construccion de la primera bomba atomica, impulso
considerablemente los métodos instrumentales, asi como el analisis de trazas, el

microanalisis y las separaciones de cambio ionico.

Las técnicas cromatograficas, especialmente la cromatografia en fase gaseosa y de
capa fina, experimentaron un desarrollo continuo desde mediados de los afios
cincuenta, lo cual, unido a los progresos alcanzados a la eludacién de estructuras
por espectrofotometria infrarroja y posteriormente por espectrometria de masas y
por resonancia magnética nuclear, posibilitaron un gran avance en el campo de la

guimica organica.

En andlisis inorganico se introdujo en esa época la espectroscopia de absorcion
atomica, con la que se consiguié mejorar notablemente los resultados obtenidos con
la técnica de fotometria de llama. En muy poco tiempo, la absorcidén atdmica se hizo

casi insustituible para el analisis de metales a nivel de trazas.

El analisis de una gran cantidad de especies inorganicas a niveles de partes por
millon se habia conseguido facilmente a finales de los afios sesenta, si bien, pronto
se hizo necesario disminuir esos niveles, lo cual provoco el perfeccionamiento de

las técnicas que ya existian, asi como el desarrollo de otras nuevas.

Finalmente, durante los afios ochenta, se ha producido la irrupcion de la informatica,
lo cual ha modificado profundamente las técnicas analiticas instrumentales, tanto
en forma de microordenadores para controlar los instrumentos, como en la
manipulacion de la abundante informacion obtenida en las medidas experimentales.

Por ejemplo, un computador puede controlar tiempos de muestreo o aparatos de



inyeccién mediante activacion eléctrica con conmutadores. Una vez obtenidos los
resultados analiticos, puede procesar los datos, realizando operaciones tales como
la generacion de derivadas de espectros o transformadas de Fourier. Ademas,
puede evaluar los resultados estadisticos y comparar los resultados analiticos con

datos almacenados en su memoria, asi como comparar espectros y otros datos.

Con respecto al analisis sensorial; En la antigiiedad algunos alimentos producidos
en determinadas regiones o ciertos pueblos, se reconocian y apreciaban ya por
ciertas caracteristicas organolépticas y asi nos han llegado a través de las citas de
los escritores clasicos: Los aceites y vinos de Lesbos, las ostras de Tarento, los
datiles de Egipto, los aceites de Al-andaluz, etc.

En Francia en el afio 1312, la existencia de la Asociacion de Gourmets-Catadores
de Vino, y en el afio 1793 hay documentos franceses que hablan del Degustador,
como aquella persona cuyo trabajo es catar el vino para definir su calidad y, por
consiguiente, fijar su precio justo. Pero pasada esta primera etapa que se podria
definir como la prehistoria del analisis sensorial, y que corresponde a la etapa
pretecnolégica de la produccion de alimentos, empieza a desarrollarse con la
industria alimentaria un cierto concepto de calidad sensorial (Hernandez, J., 1985),
aunque sea a nivel personal del duefio o del encargado de la fabrica.

A partir de 1940, empieza la tecnificacién de la produccion de alimentos y con ella,
el intento de controlar los procesos desde el punto de vista puramente quimico o
microbiolégico, presuponiendo que la calidad del producto final vendra dada como
l6gica consecuencia de esta parametrizacion del proceso. Durante esta etapa, en
las que coinciden las guerras mundiales y la situacion econémica, se hace necesario
mayores esfuerzos en la produccion lo que deja a la calidad sensorial de los
alimentos como una actividad secundaria a la que se da poca o nula importancia.
Pero al irse normalizando la situacion economica, rapidamente aparecen los
contrasentidos de aquellas politicas, y se manifiesta la necesidad de disponer de
otros datos para asegurar la calidad y aceptacion de los alimentos.



Se entra pues, en una tercera etapa que comienza a principios de 1950 y finaliza
hacia 1970, en que se vuelve a considerar importante la calidad sensorial y se
plantean los problemas de su medida y control. El principio de esta etapa viene
caracterizado por la definicion de los atributos primarios que integran la calidad
sensorial: Aspecto (tamafo, color, forma, etc.), Sabor (aroma y gusto), textura, y por
el desarrollo y adaptacion de las pruebas sensoriales al control de calidad de los
alimentos. Simultaneamente, se estudia de forma comparativa la utilidad de las
distintas pruebas, y el tratamiento estadistico de las pruebas obtenidas y se pone
de manifiesto la necesidad de un conocimiento béasico del proceso por el cual se
realiza la evaluacién de los alimentos, que debe incluir: La percepcion del estimulo,
tanto en el aspecto fisiolégico como el psicologico; La elaboracién de la sensacion;

La comunicacion verbal de la sensacion.

Pero, veinte afios después y a pesar de este avance en el desarrollo de la
metodologia, se constata que los métodos sensoriales ain no se pueden
fundamentar sobre bases psicolégicas 'y fisiologicas indiscutibles.
Siguiendo esta idea, al final de este periodo, se cuestiona la validez y correlaciéon
entre las determinaciones instrumentales y las sensoriales, existiendo una fuerte
tendencia a considerar que las diferencias son debidas a defectos metodoldgicos
del andlisis sensorial. A partir de 1970 se inicia una ultima etapa que se caracteriza
por la revision y modificacion del concepto clasico de Calidad Sensorial: es el
momento en que se identifica la textura, como la sensacion humana originada por
determinados estimulos procedentes del alimento, y da el nombre de texturogenos

a las propiedades de los alimentos que producen dichos estimulos.

En 1971, Von Sydow plantea el problema de si el sabor es una caracteristica
quimica del alimento o méas bien tiene un caracter psico-fisico y junto con Akkeson
en 1977 establece la distincion entre el aspecto fisico-psicoldgico y fisico-Optico del
color de los alimentos. Con estos presupuestos se teoriza que el analisis sensorial
es el resultado de la interaccién entre el alimento y el hombre, entonces se puede
definir como la sensacibn humana provocada por determinados estimulos

procedentes de los alimentos, mediatizada por las condiciones psicolégicas,



fisiologicas y sociolégicas de la persona o grupo de personas que realizan la
evaluacion. (Sancho, J., Bota, E. y de Castro, J., 1999)



PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos requiere una
metodologia para la formacion de estudiantes de Ingenieria de Alimentos en
técnicas de analisis avanzadas de alimentos, debido a que dichas técnicas son
requeridas en la Industria Alimentaria para poder producir alimentos de calidad y

que cumplan con la legislacion de la region donde se elabora el alimento.

Por ello, es necesario desarrollar el contenido temético de una asignatura que
recabe la informacion necesaria para instruir a los alumnos de Ingenieria de
Alimentos en técnicas de andlisis avanzadas de alimentos, mediante la elaboracion
de un cuaderno de céatedra. También para la parte practica se debe evaluar,
mediante un diagndstico de las condiciones iniciales de los laboratorios a
disposicion de la Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos, la
adquisicién de nuevos equipos, un disefio de un laboratorio nuevo o un redisefio de

las instalaciones actuales para poder realizar los andlisis.



OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL:

Desarrollar una metodologia para la formacion en técnicas de andlisis avanzadas

de alimentos

OBJETIVOS ESPECIFICOS:

a)

b)

d)

Realizar un Marco Teodrico de técnicas de metodologias de ensefianza
aprendizaje para la asignatura “Técnicas de Analisis de Alimentos II” asi
como de técnicas de analisis avanzadas de alimentos.

Elaborar un cuaderno de catedra como parte de técnicas de ensefianza
aprendizaje para la asignatura “Técnicas de Analisis de Alimentos II”.
Realizar un diagnostico de las instalaciones actuales de los laboratorios para
analisis instrumental, fisicos, quimicos y mecdanicos en alimentos.

Proponer mejoras, en base a los resultados del diagnostico, de las
instalaciones de los laboratorios de analisis instrumental, fisicos, quimicos y
mecénicos para muestras de alimentos; asi como, el disefio del laboratorio
de andlisis sensorial.

Elaborar un manual con practicas de laboratorio para la asignatura “Técnicas
de Analisis de Alimentos II” que comprendan, andlisis instrumental, quimicos,
fisicos, mecanicos y sensoriales de alimentos.

Comprobar que las practicas de laboratorio propuestas, puedan realizarse

sin inconvenientes tanto para docentes como estudiantes.



a)

b)

d)

10

ALCANCES

Se realizard un cuaderno de catedra sobre la asignatura “Técnicas de analisis
avanzadas de alimentos II” parte del nuevo plan de estudios de la carrera de
ingenieria de alimentos.

Propuesta de mejora en los laboratorios utilizados en el desarrollo de las
practicas de laboratorio de la asignatura “Técnicas de Analisis de Alimentos
II”, como resultado del diagndstico de las instalaciones actuales.

Disefiar las guias de laboratorio de las diferentes técnicas de analisis de
alimentos que seran impartidas en la asignatura “Técnicas de analisis de
alimentos II” parte del nuevo plan de estudios de la carrera de ingenieria de
alimentos.

El disefio de las instalaciones contempla el espacio en que sera construido,

las dimensiones generales del laboratorio
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JUSTIFICACION

Los diferentes analisis aplicados a alimentos son una herramienta importante en la
industria de alimentos para verificar que un producto alimenticio cumpla con
especificaciones de calidad o inocuidad en cualquier etapa de su cadena de
produccion. Dichas especificaciones deben cumplirse ya que pueden ser exigidas
por la legislacién del pais o regién donde se elabora el alimento para proteger la
salud de los consumidores, o bien pueden ser creadas por la organizacion que
elabora el alimento para cumplir con los estandares de calidad que los mismos

consumidores demandan.

En la Universidad de El Salvador actualmente se poseen instalaciones y equipos
para poder realizar andlisis de tipo instrumental a los alimentos, entre los principales
se encuentran pH-metros, conductimetros, refractometros, espectrofotometro UV-
VIS, espectrofotometro de absorcion atémica, fotdmetro de llama, sin embargo,
estos equipos no se encuentran en la misma locacion, ni en la misma facultad. Es
importante evaluar la necesidad de un laboratorio para la Escuela de Ingenieria
Quimica e Ingenieria de Alimentos, ya que ambas carreras utilizan estos equipos

para analizar los productos que los alumnos elaboran.

El andlisis sensorial es indispensable para la carrera Ingenieria de Alimentos porque
ayuda a conocer la aceptabilidad de un producto alimenticio en el mercado para el
gue esta destinado, no puede ser realizado por parte de los estudiantes de manera
satisfactoria en las condiciones actuales del laboratorio, ya que dicho laboratorio
debe de contar con instalaciones que no generen distraccion a los jueces o
catadores, dicho laboratorio debe estar equipado con cubiculos para la evaluacion
de las muestras por parte de los jueces durante la ejecucion de las pruebas,
ademas, debe de contar con dos areas, una donde se preparan los alimentos y la
otra donde se realiza el analisis. Por lo que también es importante evaluar la

necesidad de un laboratorio de Analisis Sensorial.
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1. CAPITULO I. MARCO CONCEPTUAL

1.1 Definicién de metodologia

Como metodologia se denomina a la serie de métodos y técnicas de rigor cientifico
que se aplican sisteméticamente durante un proceso de investigacion para alcanzar
un resultado tedricamente valido. En este sentido, la metodologia funciona como el
soporte conceptual que rige la manera en que aplicamos los procedimientos en una
investigacion.

La palabra metodologia como tal, proviene del griego méthodos, que significa
método, y el sufijo logia que se traduce en ciencia, estudio o tratado. De alli que
también sea definida como la ciencia del método, y se refiere al modelo aplicable

gue deben seguir los métodos de investigacion, aun cuando resulten cuestionables.

La metodologia ha sido clasificada de distintas formas: respecto de su carécter,
cualitativo o cuantitativo, pero también respecto del resultado que busque encontrar
de la investigacion. Es una cantidad muy grande de ciencias y campos de accion
los que presentan algun tipo de metodologia, con ciertas variantes segun se trate.
(Coelho, F. 2019)

1.1.1 Metodologias de ensefianza

1.1.1.1 Técnicas de ensefianza.
Una Técnica, es un conjunto de procedimientos, tacticas o recursos de los que se
vale una ciencia, arte, un oficio o una profesion. Cuando se habla de educacion una
técnica de ensefianza es un tipo de accion concreta, planificada por el docente y
llevada a cabo por el propio docente y/o sus estudiantes con la finalidad de alcanzar

objetivos de aprendizaje. (Orellana, L., 2012)

Las técnicas de ensefianza son variadas, se pueden adaptar a cualquier disciplina
o circunstancia de ensefianza-aprendizaje y pueden aplicarse de modo activo para

propiciar la reflexion de los alumnos.

Dentro de ellas Orellana, L,(2012) menciona:



a)

b)

d)

¢))

h)

)
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Técnica expositiva: Consiste en la exposicion oral por parte del docente, del
asunto de la asignatura.

Técnica biogréafica: Se exponen los hechos o problemas a través del relato
de las vidas de personajes que contribuyeron con sus descubrimientos y
trabajo al conocimiento de la humanidad.

Técnica del interrogatorio: Consiste en plantear preguntas a los alumnos con
el fin de conocer las dificultades de los alumnos, conocimientos, conducta,
manera de pensar, intereses y valores.

Técnica de la argumentacién: Es una forma de interrogatorio destinado a
comprobar lo que el alumno deberia saber. Se encamina a diagnosticar
conocimientos, por eso es un interrogatorio de verificacion del aprendizaje.
Técnica del didlogo: Es otra forma de interrogatorio, cuyo fin es llevar a los
alumnos a la reflexion valiéndose de razonamientos. El principio basico es
que el docente propone alguna cuestion y debe encauzar al alumno para que
encuentre soluciones.

Técnica del seminario: Es un encuentro didactico donde se desarrolla un
estudio profundo sobre un tema, donde los participantes interactiian con un
especialista y todos elaboran la informacion en colaboracion reciproca.
Técnica del estudio de casos: Recibe también el nombre de caso-
conferencia, consiste en la presentacion de un caso o problema para que la
clase sugiera o presente soluciones segun convenga.

Técnica de la investigacion: Conjunto de actividades intelectuales y
experimentales que se abordan sistematicamente con la intencion de
aumentar los conocimientos sobre un tema.

Técnica del estudio dirigido: El docente elabora guias de estudio, se
componen de introduccion, objetivo, el tema, conexion con otras ramas de
estudio y un plan de actividades que se deben realizar. Las instrucciones
deben ser bien especificas y explicadas.

Técnica de laboratorio: Consiste en una serie de preguntas en relacion a un

contenido, promueve destrezas organizativas, creativas, manipulativas y de



14

comunicacién, con el fin de aplicar todos los conocimientos a un caso o

situacion en particular.

1.1.1.2 Medios de aprendizaje
Son los medios de comunicacion utilizados por el docente y por los estudiantes, los
cuales le proporcionan la informacion relevante, con la finalidad de facilitar el

aprendizaje y lograr los objetivos previamente establecidos.

Un medio, permite comunicar a la audiencia informacion sobre un tépico y provocar,
en esta una respuesta que sirva a los fines especificos del aprendizaje. (Cabrera,
W., Aquino, M. y Cruz, N., 2004)

1.1.1.3 Evaluacién de aprendizaje
Es el proceso mediante el docente y el estudiante determinan, registran y valoran el
nivel de rendimiento del estudiante, en funcién de los objetivos previstos dentro del

plan de estudios de la carrera a la cual pertenece la asignatura.
Algunos procesos de evaluacion son:

a) Evaluacién continua: Se realiza a lo largo del proceso de aprendizaje para
determinar, registrar y valorar el rendimiento del estudiante, en forma
sistemética.

b) Evaluacion integral: Es la valoracion del rendimiento del estudiante tomado
en cuantos factores como conocimientos, habilidades, actitudes, valores, etc.

c) Evaluacién Cooperativa: Contempla la participacion de los actores del
proceso, a través de la auto evaluacion, coevaluacién y evaluacion
unidireccional a fin de mejorar la calidad del proceso de aprendizaje, tiene
como objetico estimular y desarrollar el sentido de la auto responsabilidad en
el estudiante.

d) Evaluacién diagnostica: Se realiza al inicio de la unidad de aprendizaje, su
propésito es detectar las condiciones en que se encuentra el estudiante, esta

evaluacion ayuda a superar deficiencias.
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e) Evaluacién formativa: Su propdésito no es calificar, se realiza durante el
desarrollo del aprendizaje, y busca proporcionar informacion sobre el
proceso del estudiante.

f) Evaluacion sumativa: Se realiza al finalizar una unidad, un grupo de objetivos,
0 cursos completos, su proposito es calificar y certifica, proporciona
informacion sobre el rendimiento en funcién de los objetivos previstos.
Determina la efectividad del proceso de aprendizaje, se realiza por medio de
pruebas, ejercicios, laboratorios o trabajos de investigacion. Esta, se rige por
un plan de evaluacion que debe llevar:

i. Fecha de realizacion.
ii. Los objetivos de aprendizaje.
iii.  Los contenidos.
iv.  Las actividades de evaluacion.
v. Técnicas e instrumentos de evaluacion.

vi.  Ponderaciéon y puntaje.

Las cuales responden a las siguientes interrogaciones, ¢Cuando? ¢Para qué?
¢ Qué? ¢ Como? ¢ Con qué? ¢ Cuanto?. (Cabrera, W., Aquino, M. y Cruz, N., 2004)

1.2 Definicion de Pedagogia

La palabra pedagogia deriva del griego Paidds, que significa nifio, y agogia, que
significa conduccion. Etimolégicamente equivale a conduccion del nifio.
Originalmente los pedagogos eran los esclavos que cuidaban y acompafiaban a los
nifios a la escuela. En los siglos XVII y XVIII los preceptores cumplian el mismo

papel con los hijos de las familias acomodadas.

Actualmente el concepto de pedagogia es mas amplio porque incluye el estudio
tedrico y la regulacion practica del proceso educativo, es decir el estudio de los

contenidos de la teoria y practica de la educacion. (Saavedra, M., 2001)

1.3 Definicion de Cuaderno de catedra
Un cuaderno de catedra es un material de uso pedagogico en clases, el cual esta

compuesto de los contenidos que el docente va a desarrollar a lo largo de la
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asignatura. Facilita los procesos de ensefianza-aprendizaje, ya que brinda a los
estudiantes la bibliografia sobre los temas de estudio, y de igual manera,
proporciona a los docentes una herramienta para facilitar el desarrollo de las clases

en el tiempo programado.

1.3.1 Caracteristicas del cuaderno de catedra

Las caracteristicas o partes que componen a un cuaderno de catedra, dependen de
la asignatura a impatrtir, debido a que, dependiendo de su naturaleza, requieren o
no de practicas experimentales u otras metodologias de ensefianza y aprendizaje.
(Cabrera, W., Aquino, M. y Cruz, N., 2004) afirma las partes que componen al
cuaderno de catedra:

a) Portada.
Incluye el nombre del lugar donde se imparte la asignatura, nombre completo del
docente, el nombre de la asignatura, el ciclo y afio académico. Esta tiene como fin

identificar al trabajo y al autor.

b) Titulo
Es un conjunto de palabras (el menor nimero posible), con las que se buscan dar

a conocer la tematica del cuaderno de céatedra.

c) Calendario de Asignatura
Se entrega a principio de curso una hoja correspondiente al calendario del ciclo
académico, con las actividades relacionadas a la asignatura impartida. En este
calendario figuran las evaluaciones, horas clase, y demas actividades. Es
importante ya que a esta se le recurre continuamente durante el curso de la

asignatura.

d) indice
El indice, refleja el contenido del cuaderno de catedra, debe ser claro y debe llevar
un orden expositivo de conceptos, debe de comenzar con la introduccién, seguida
por los capitulos que constituyen al cuaderno, debe llevar apartado y sub apartados,
en cuanto a la posicion, puede colocarse al inicio o al final del trabajo, de ser muy
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extenso y abarcar muchas paginas, es recomendable que se coloque al final del

texto.

e) Introduccion.
Es la seccion inicial de un texto, esta primera parte por lo general expresa
un resumen de lo que sera explicado o desarrollado en el cuerpo del texto. En la
introduccién, el lector se familiariza con el tema, y el propésito principal de esta, es

contextualizar el texto.

f) Cuerpo o Desarrollo.
Es la parte central, el texto debe ser redactado en forma clara, concisa, légica y
ordenada con una presentacién que capte el interés del lector. Todo argumento o

hallazgo enunciado debe estar adecuadamente fundamentado.

Es recomendable que el cuerpo esté organizado en varios capitulos los cuales
refieran a diferentes objetivos parciales, con su planteo conceptual, métodos,
resultados, discusion y conclusiones correspondientes. Cada capitulo debe tener

una caratula indicando el nimero y el titulo del mismo.

g) Manual de préacticas de laboratorio.
Las practicas de laboratorio tienen como objetivos que los estudiantes adquieran
las habilidades propias de los métodos de la investigacion cientifica, amplien,
profundicen, consoliden, realicen, y comprueben los fundamentos teéricos de la
asignatura mediante la experimentaciéon empleando los medios de ensefianza

necesarios, garantizando el trabajo individual en la ejecucion de la practica.

En las practicas de laboratorio los objetivos se cumplen a través de la realizacion

de experiencias programadas con el apoyo de un manual.

Siendo el manual, un documento que contiene la descripcion de las actividades que
se deben seguir para llevar a cabo tareas diversas. En €l se recogen de manera
detallada y descriptiva aspectos que van desde el orden secuencial de las
actividades, hasta la sucesién de labores necesarias para la realizaciéon de un

trabajo.
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Se puede dividir en tres etapas:

i. La preparacion previa a la practica se desarrolla fundamentalmente sobre la
base del estudio tedrico orientado por el profesor como fundamento de la
practica, asi como el estudio de las técnicas de los experimentos
correspondientes.

ii. El desarrollo se caracteriza por el trabajo de los estudiantes con el material
de laboratorio (utensilios, instrumentos, aparatos, y reactivos), la anotacion
de las observaciones, entre otras tareas.

ii.  Conclusiones, en estas, el estudiante debera analizar los datos de la
observacion.

h) Conclusion
Es una especie de capitulo final en el que, de forma breve, precisa y clara, explica

los resultados e ideas principales.

i) Referencia Bibliografica
Se detalla con orden alfabético y formato APA y dependiendo del medio utilizado
para recabar la informacion, se da a conocer los autores que han sido consultados,

aclarando caracteristicas como el nombre, del autor, afio, edicion, etc.

1.4 Historia del andlisis de alimentos

El andlisis de los alimentos, son una serie de mecanismos utilizados para conocer
de forma detallada las caracteristicas de un alimento, y se basa en la quimica de
los alimentos como se le conoce actualmente, esta es una disciplina relativamente

nueva pero cuyos alcances, propositos y resultados estan al alcance de todos.

La ciencia de los alimentos como disciplina cientifica se cre6 en la segunda mitad
del siglo XIX, como consecuencia del importante desarrollo de la quimica en los
siglos XVIIl 'y XIX.

Aunque el origen de la Quimica de los Alimentos se remonta en cierto sentido a la
antigiiedad, los descubrimientos que hoy se consideran mas significativos se inician

a fines de la década de 1700
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Durante el periodo de 1780-1850 varios quimicos famosos hicieron importantes
descubrimientos, muchos de los cuales se relacionan directa o indirectamente con
la Quimica de los Alimentos. Los origenes de la moderna Quimica de los Alimentos
descansan en las publicaciones de Scheele, Lavoisier, de Saussure, Gay-Lussac

Thenard, Davy, Berzelius, Thomson, Beaumont y Liebig.

Muchos de estos cientificos estudiaron a fondo los alimentos e hicieron
descubrimientos de importancia tan fundamental para la quimica de los alimentos
gue la exclusién de sus trabajos de cualquier relacion histérica de esta ciencia no

tendria razén de ser.

Scheele (1742-1786), farmaceéutico sueco, descubrid el glicerol y aisl6 los acidos

citrico y malico de varias frutas.

Carl Wilhelm Scheele (1742-1786), farmacéutico sueco, fue uno de los quimicos
mas eximios de todos los tiempos. Ademas de sus famosos descubrimientos del
cloro, glicerol y oxigeno, aisl6 y estudio las propiedades de la lactosa (1780),
preparé acido mucico por oxidacion del acido lactico (1780), ide6 un método de

conservar el vinagre mediante el calor (1782)

Lavoisier (1743-1794), quimico, bidlogo y economista francés, estableci6 los
principios fundamentales de la combustion y el andlisis organico e hizo los primeros
intentos para determinar la composicion elemental del alcohol, y la presencia de

acidos organicos en diversas frutas.

Joseph Louis Gay-Lussac (1778-1850) y Louis Jacques Thenard (1777-1857),
idearon en 1811 el primer método de estimar cuantitativamente los porcentajes de

carbono, hidrégeno y nitrégeno en los productos vegetales desecados.

Justus Von Liebig (1801-1873), quimico aleman, clasifico los alimentos en tres
grandes grupos (grasas, proteinas e hidratos de carbono), e ide6 un método para
obtener extractos de carne que se utilizo en todo el mundo hasta mediados del siglo
XX. En 1842 dividié los alimentos en nitrogenados (fibrina vegetal, albumina,
caseina, carne y sangre) y no nitrogenados (grasas, carbohidratos y bebidas

alcohdlicas).
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También publico en la segunda mitad del siglo XIX, lo que parece ser el primer libro

sobre quimica de alimentos, Investigaciones sobre la quimica alimenticia.

Hasta finales del siglo XIX, el desarrollo de los métodos de quimica analitica y los
avances en fisiologia y nutricién permitieron ir profundizando el conocimiento de los
principales componentes quimicos de los alimentos. Otro paso importante en ese
sentido fue el descubrimiento de los microorganismos y de los procesos de

fermentacion realizados por Louis Pasteur (1822-1895).

La expansidon que caracteriz6 la Revolucion industrial y los cambios de sociedades
rurales a urbanas, modificé la produccién de alimentos y cre6 problemas de salud
publica debido a condiciones higiénicas con frecuencia inapropiada, ademas que
también los avances de la quimica contribuyeron algo a la adulteracion de los
alimentos, puesto que los abastecedores deshonestos se aprovecharon de la
bibliografia quimica a su alcance, que incluia formulas de alimentos adulterados y
que permitia la sustitucién de los antiguos métodos fraudulentos, mas empiricos y

menos eficaces, por otros mas efectivos, basados en principios cientificos.

Esta situacion propicié el nacimiento de instituciones con el propdsito de controlar
la composicién de los alimentos. La importancia que fue cobrando esta disciplina
favorecio a los especialistas en quimica de alimentos y el establecimiento de
estaciones experimentales agricolas, de laboratorios de control de alimentos, de
instituciones de investigacion, y la fundacion de revistas cientificas en el area de la

qguimica de los alimentos.

Actualmente, la globalizacion del consumo de alimentos, la aparicion de nuevas
materias primas, nuevas tecnologias y nuevos alimentos, aunado al amplio uso de
productos quimicos y un creciente interés en la relacion alimentacion-salud, plantea

nuevos retos para esta disciplina. (Varas, Escanio y Leal, 2019)

1.5 Definicion de técnicas de analisis
Es la agrupacion de los distintos elementos individuales que forman el todo de tal
manera, que los grupos conformados constituyan unidades homogéneas de

estudio. Consiste en ir de lo general a lo especifico con el propésito de examinar
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con responsabilidad y bajo el criterio de razonabilidad el que las operaciones se
ajusten a la Ley, los estatutos, procedimientos, politicas y manuales establecidos.

En la técnica del Andlisis se descompone el sistema en elementos de mas facil
manejo, para su estudio y posterior recompaosicion o sintesis, sin olvidar que estas
partes asi estudiadas contintan formando parte del todo, por lo cual no pueden
omitirse sus relaciones. (Cuellar, G. 2016)

1.5.1 Analisis de alimentos

El andlisis de alimentos surge de la necesidad de conocer la calidad de los
alimentos, sobre todo por la relacion que tiene la alimentacion con la salud. Los
alimentos no son compuestos estaticos, sino dinAmicos y consecuentemente las
ciencias alimentarias deben estudiar la composicidén de los alimentos y los efectos
gue sus componentes provocan en el curso de los diferentes procesos a que estan
sujetos los alimentos, investigando y descubriendo las conexiones que existen entre
la estructura de los diferentes compuestos y sus propiedades organolépticas, asi

como su capacidad de deterioro en funcién de su composicion quimica.

La caracterizacién de los alimentos proviene de los resultados de los diferentes
ensayos que puede someterse utilizando diferentes métodos de evaluacion, los
cuales pueden agruparse en funcién de los objetivos que persigan y los principios
en que se fundamentan. Asi, la evaluacion de los alimentos involucra tres tipos de

analisis: andlisis fisico-quimico, analisis microbioldgico y analisis sensorial.

El analisis fisico-quimico implica la caracterizacion de los alimentos desde el punto
de vista fisico-quimico, haciendo énfasis en la determinacion de su composicion
qguimica, es decir, cuales sustancias estan presentes en un alimento (proteinas,
grasas, vitaminas, minerales, hidratos de carbono, contaminantes metalicos,
residuos de plaguicidas, toxinas, antioxidantes, etc.) y en que cantidades estos

compuestos se encuentran.

El analisis microbiolégico se realiza con el fin de identificar y cuantificar los
microorganismos presentes en un producto, asi como también para la

determinacion de la calidad higiénico-sanitaria de un proceso de elaboracion de
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alimentos, lo que permite identificar aquellas etapas del proceso que puedan

favorecer la contaminacion del producto.

El analisis sensorial se utiliza para evaluar, medir, analizar e interpretar las
caracteristicas sensoriales de un alimento (color, olor, sabor y textura) mediante uno
0 mas organos de los sentidos humanos. A pesar de que la evaluacidén sensorial es
el analisis mas subjetivo, pues el instrumento de medicion es el ser humano,
muchas veces define el grado de aceptacion o rechazo de un producto. Esta claro
gue un alimento que no resulte grato al paladar, a la vista o al olfato, no sera
aceptado, aunque contenga todos los constituyentes nutritivos necesarios y esté
apto desde el punto de vista microbiolégico.

Debe tenerse muy presente que ninguno de los métodos sefialados tiene mayor o
menor importancia que los otros y todos desempefian un gran papel en la
determinacion del valor de los alimentos. Solo la aplicacion articulada y consecuente
de los métodos fisico-quimicos, microbiolégicos y sensoriales puede ofrecer

evidencia objetiva de la calidad integral de un alimento. (Fernandez , H. 2004)

1.5.2 Analisis instrumental de alimentos

El método analitico puede definirse como el conjunto de operaciones fisicas y
quimicas que permite identificar y/o cuantificar un componente quimico, al cual se
denomina “analito” en el sistema material que lo contiene. Atendiendo a las
caracteristicas del procedimiento analitico y del principio general en el cual se
fundamenta la determinacion, los métodos de analisis quimico pueden clasificarse
en dos grandes grupos: métodos clasicos y métodos instrumentales. (Fernandez ,
H. 2004)

El andlisis instrumental es un método analitico utilizado para obtener informacién
cualitativa y cuantitativa acerca de la composicion y estructura de la materia, esto
se basa en la medicion instrumental de alguna propiedad fisico-quimica del sistema
estudiado. A principios del siglo XX, los cientificos empezaron a explorar fendmenos
distintos de los usados en los métodos clasicos para resolver problemas analiticos.

Por tanto, la medicion de propiedades fisicas del analito (compuesto de interés en
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la muestra), tales como conductividad, potencial de electrodo, absorcién de la luz o
emision de la luz, relacion masa/carga y fluorescencia empezaron a usarse en el
analisis cuantitativo. Ademas, técnicas cromatograficas y electroforéticas muy
efectivas empezaron a reemplazar la destilacion, la extraccion y la precipitacion para
la separacion de componentes de mezclas complejas antes de su determinacion
cualitativa o cuantitativa. Estos métodos mas recientes para separar y determinar
especies quimicas se conocen como métodos instrumentales de analisis. (Skoog,
D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

La mayoria de las técnicas instrumentales quedan en una de las tres &reas

principales: espectroscopia, electroquimica y cromatografia.

a) Espectroscopia

La espectroscopia es la ciencia que tiene como objeto de estudio las interacciones
de la radiacién y la materia. Los métodos espectroscépicos se basan en medir la
cantidad de radiacion producida o absorbida por las especies moleculares o atomos
de interés. Podemos clasificar los métodos espectroscépicos de acuerdo con la
region del espectro electromagnético utilizada o producida durante la medicion. Se
han utilizado las regiones de rayos vy, rayos x, ultravioleta (UV), visible, infrarrojo
(IR), microondas y las de radiofrecuencia. La espectroscopia ha desempefiado una
funcion vital en el desarrollo de la teoria atdmica moderna. Ademas, los métodos
espectroquimicos han proporcionado las herramientas mas utilizadas para la
explicacion de la estructura molecular, asi como para las determinaciones
cuantitativas y cualitativas tanto de compuestos inorganicos como organicos.
(Skoog, D., West, D., Holler , J. y Crouch , S., 2014)

b) Electroquimica

La electroquimica se dedica fundamentalmente al estudio de las reacciones
guimicas que dan origen a la produccién de una corriente eléctrica o que son
producidas por el paso de una corriente eléctrica. La electroquimica estudia también
la conductividad eléctrica de las distintas sustancias, particularmente de las

disoluciones de electrolitos débiles y fuertes. (Hepler, L., 1968)
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c) Cromatografia

La cromatografia agrupa un conjunto importante y diverso de métodos que facilitan
la separacion, identificacion y determinacion de componentes estrechamente
relacionados en mezclas complejas; muchas de dichas separaciones son
imposibles por otros medios. La técnica fue inventada y denominada asi por el
boténico ruso Mikhail Tswett a principios del siglo XX. El la utilizaba para separar
varios pigmentos vegetales como la clorofila y xantofilas, haciendo pasar soluciones
de estos compuestos a través de una columna de vidrio rellena con carbono de

calcio finamente dividido.

Las aplicaciones de la cromatografia han aumentado en forma explosiva en los
altimos cincuenta afios debido no sélo al perfeccionamiento de nuevos y diversos
tipos de técnicas cromatograficas, sino también a las necesidades crecientes de los
cientificos de mejores métodos para la caracterizacion de mezclas complejas.
(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

1.5.3 Analisis fisicos de alimentos
(Orrego, C,, 2003) afirma aquellos andlisis que pueden realizarse sin alterar la
composicion del alimento. Estos pueden ser: densidad, calor especifico, entalpia,

conductividad térmica, difusividad térmica, entre otros.

a) Densidad: Es la masa por la unidad de volumen. Sus unidades en el sistema
internacional son kg/m3. (Rahman, S., 1995) distingue diferentes formas de
densidad que se usan en calculos de proceso:

i. Densidad verdadera: Es la que se calcula a partir de las densidades de
los componentes de un material, suponiendo conservacion de la masa y
el volumen.

ii.  Densidad sustancia: La que se mide cuando un material se ha pulverizado
de tal forma que no hay poros en su interior.

iii. Densidad de particula: La de una muestra que no ha sido modificada
estructuralmente por lo que incluye el volumen de todos los poros

cerrados, pero no la de los poros que tienen conexiones externas.
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iv.  Densidad aparente: Es la densidad de una sustancia cuando se incluye el
volumen de todos sus poros.

v. Densidad a granel: La del material cuando esta empacado o apilado a
granel.

b) Calor especifico: Es la cantidad de energia, en forma de calor, que gana o
pierde un sistema por unidad de masa, para que se produzca en €l un cambio
de temperatura de un grado, sin que haya cambio de estado.

c) Entalpia: Es el contenido cal6rico o nivel de energia de un material, referido
al que tiene a una temperatura arbitraria en el que asigna nivel cero
(Generalmente -40°C para productos congelados o 0°C para otros sistemas).
Se utiliza mucho este concepto para el estudio de los fenbmenos térmicos de
sustancias puras o gases como vapor y aire; en el caso de los alimentos tiene
su mayor aplicabilidad para los productos congelados. Sus unidades en el
sistema Sl son J/kg.

d) Conductividad térmica: Es la medida de la capacidad para conducir calor de
un material. Para alimentos depende principalmente de su composicion. Sin
embargo, tienen también influencia factores como sus espacios vacios
(forma, tamafio y orientacion), su homogeneidad, etc.

e) Difusividad térmica: Es la conductividad térmica dividida por el producto del
calor especifico y la densidad. Sus unidades Sl son m2 /s. Se usa para la
determinacion de las velocidades de transferencia de calor en alimentos

solidos de distintas formas.

1.5.4 Analisis quimicos de alimentos
Consiste en la implementacion de técnicas que dan informacion sobre la

composicion quimica de un alimento.

Atendiendo a las caracteristicas del procedimiento analitico y del principio general
en el cual se fundamenta la determinacién, los métodos de analisis quimico pueden

clasificarse en dos grandes grupos: métodos clasicos y métodos instrumentales.
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a) Métodos quimicos clasicos: Son los métodos mas antiguos e involucran
generalmente la aplicacion de una reaccion quimica en la que interviene el
constituyente que se desea determinar.

b) Los métodos instrumentales (ya detallados en la seccidon 1.5.2): Constituyen
un conjunto de procedimientos basados en la medicidon instrumental de
alguna propiedad fisico-quimica del sistema estudiado. (Fernandez , H.
2004)

1.5.5 Analisis mecénicos de alimentos

Este tipo de analisis determina el comportamiento del alimento ante fuerzas
aplicadas sobre él. Las propiedades mecdanicas también son conocidas como
propiedades reologicas y pueden clasificarse en cualitativas y cuantitativas. A

continuacion, se indica una lista de las principales propiedades cuantitativas:

a) Deformacion unitaria es el cambio de tamafio o forma de un cuerpo referido
a su tamafio o forma original (adimensional, m/m).

b) Tension es la intensidad en un punto de un cuerpo de las fuerzas internas o
componentes de dichas fuerzas que actian sobre un determinado plano que
contiene dicho punto (N/mm2).

c) Resistencia es la tensibn maxima que un material es capaz de soportar (N/
mmz2)

d) Limite elastico es la tension maxima que un material puede soportar sin
mostrar deformacion unitaria permanente al eliminar completamente el
origen de la tension (N/mm2).

e) Punto o limite de fluencia es la primera tension de un material, menor que la
méaxima alcanzable, para la cual se produce un incremento de la deformacion
unitaria sin incremento de la tension (N/mm2) puede ser relacionado con la
rotura de la microestructura del material.

f) Punto de rotura es el punto de la curva fuerza-deformacion o tension-
deformacion unitaria para el que se produce una rotura en la macroestructura

del espécimen (N, m) o (N/mm2, m/m).
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g) Deformacion permanente es la deformacidn unitaria restante tras la completa
eliminacion de la carga causante de la deformacién (adimensional, m/ m);
también se denomina Deformacion plastica.

h) Modulo de elasticidad o Modulo de Young es la relacion tension/deformacion
unitaria por debajo del limite proporcional o elastico (N/mmz2: m/m).

i) Mobdulo de deformabilidad. En este caso la suma de las deformaciones
elastica y plastica de un determinado punto en la curva fuerza-deformacion
es empleada para calcular la deformacion unitaria en la expresion del
maodulo.

j) Grado de elasticidad es la relacion entre la deformacion elastica y la suma
de las deformaciones elastica y plastica, determinada cuando un material es
sometido a una carga y posteriormente descargado hasta la total eliminacion
de la misma (adimensional, m/m).

k) Grado de plasticidad es la relacion entre la deformacion plastica y la suma
de las deformaciones elastica y plastica determinada cuando un material es
sometido a una carga y posteriormente descargado hasta la total eliminacion
de la misma (adimensional, m/m). Es la magnitud complementaria al grado
de elasticidad.

l) Tenacidad es el trabajo necesario para causar la rotura de un material (J).

m) Indeformabilidad (Stiffness) esta definida por la pendiente de la primera
porcion lineal de la curva fuerza-deformacion (N/mm). La relacion tension-
deformacion unitaria en la region mas o menos elastica de la curva puede ser
asociada al médulo de elasticidad o médulo de Young, como ya se ha
indicado anteriormente.

n) Presion de turgencia (N/mmz2) también denominada turgor o turgescencia,

mide el estado de hidratacion de un material biolédgico.

Entre las propiedades cualitativas, se pueden mencionar las siguientes:

a) Textura es un término general de calidad, que describe la percepcion en la
boca, las caracteristicas que tienen que ver con el sentido del tacto. Integra

magnitudes reoldgicas (grado de elasticidad y de plasticidad) junto a otras de
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caracter cualitativo para las que no existen definiciones claras (firmeza,
dureza).

b) Elasticidad es la capacidad de un material de sufrir deformacion elastica o
recuperable. Puede determinarse a través del ensayo de carga/descarga y
cuantificarse a través del grado de elasticidad.

c) Plasticidad es la capacidad de un material de sufrir deformacion plastica o no
recuperable.

d) Firmeza es la consistencia de los frutos, determinada tradicionalmente como
la fuerza necesaria para deformar la superficie de un fruto con el pulgar. La
firmeza es un atributo textural importante en frutas y hortalizas, que se utiliza
en relacion al establecimiento del momento 6ptimo de la recoleccién, a la
evaluacion de la calidad durante el almacenamiento, a la comercializacion en
fresco o al procesado inicial de los productos. La firmeza puede determinarse
a través de distintas magnitudes, como la resistencia a rotura, el médulo de
elasticidad, la Indeformabilidad (Stiffness) o cualquier otra magnitud
proporcional a las anteriores, aunque el método normalizado de
determinacion de la firmeza es a través de una medida de resistencia (ensayo

de penetracion Magness-Taylor). (Barreiro, P., 1996)

1.55.1 Analisis sensorial de alimentos
La evaluacion sensorial de los alimentos es una funcién primaria del hombre: desde
su infancia y de una forma consciente, acepta o rechaza los alimentos de acuerdo
con las sensaciones que experimenta al consumirlos. De esta forma, se establecen
unos criterios para la seleccién de los alimentos, criterios que inciden sobre una de
las facetas de la calidad global del alimento, la calidad sensorial. La evaluacion de
la calidad se lleva a cabo mediante una disciplina cientifica, el analisis sensorial,
cuyo instrumento de medida es el propio hombre.
El analisis sensorial es la rama de la ciencia utilizada para obtener, medir, analizar
e interpretar las reacciones a determinadas caracteristicas de los alimentos y
materiales, tal y como son percibidas por los sentidos de la vista, olfato, gusto, tacto

y el oido.
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Actualmente, existen métodos instrumentales fisicos o quimicos para medir en los
alimentos atributos tales como el color, textura, aroma, etc., y que son de gran
utiidad en el control rutinario de la industria alimentaria. Estos métodos se
caracterizan por su rapidez, su reproducibilidad y por el gran nimero de analisis que
pueden realizarse. Sin embargo, presentan limitaciones e inconvenientes ante
determinados componentes de un alimento, bien porque estos sean numerosos o
bien porque las interacciones entre ellos sean complejas. En este sentido, el analisis
sensorial puede proporcionar una vision integradora sobre la calidad organoléptica
de un producto, que se puede definir como calidad sensorial, sin perder de vista el
altimo término, el éxito de un alimento depende de las reacciones totalmente sujetas

del consumidor, de la respuesta de los sentidos. (Ibafiez M. y Angulo Y., 2000)

1.5.5.2 Historia del andlisis sensorial
El ser humano, desde su apariciébn como tal y en el transcurso de su evolucion, ha
confiado en sus sentidos y experiencias para seleccionar los alimentos que ha
necesitado, y ello le ha permitido diferenciar los alimentos saludables de los que no
lo eran. Sin embargo, y de modo tardio, se ha necesitado mas tiempo para que la
evaluacion sensorial se convirtiera y se reconociera como disciplina cientifica. En el
ambito de la industria alimentaria, los estudios sobre composiciébn quimica y
microbiologia, y de sus caracteristicas fisicas, asi como la influencia de tales
variables sobre la aceptabilidad, precedieron a los estudios sensoriales como

instrumento ordinario para determinar la calidad de los alimentos.

La preocupacion por la aceptacion de los alimentos y la aplicacion de la evaluacion
sensorial de los productos alimenticios se fue estableciendo en la industria
alimentaria ya desde los comienzos del siglo XX. Si bien en muchas industrias del
sector se reconocia el interés que ofrecia la evaluacion sensorial para formular y
evaluar los productos, aun era reducida la aceptacion general de que tenia entidad
suficiente y por si misma. Por otro lado, tampoco existia un consenso sobre la
funcién que debia desempenfar esta ciencia emergente dentro de la industria o sobre
como debia contemplarse la misma dentro de la organizacion empresarial. La

industria alimentaria, como otras muchas industrias de consumo, consideraba
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tradicionalmente la evaluacion sensorial en el contexto de lo que se dio en llamar el
“experto” de la compafiia. Es decir, de la persona que por la experiencia acumulada
en el transcurso de los afios era capaz de describir los productos de la empresa y
de disponer unas normas de calidad tanto para adquirir la materia prima como para
fabricar y comercializar cada tipo de producto. Estos expertos establecieron las
bases para desarrollar lo que entonces se denominaron “sesiones de muestras” y
“reuniones informales” de finales de los afios 30, y simultaneamente al desarrollo
de técnicas analiticas sofisticadas, tales como la cromatografia gaseosa o la
espectrometria de masas, se iniciaron investigaciones sobre el sabor de los
alimentos. Si bien puede resultar paraddjico, hay que indicar que los estudios de
caracter cientifico en el area de la evaluacion sensorial, asi como el interés por los
estudios de aceptabilidad de los alimentos, no se intensificaron hasta la Segunda

Guerra Mundial.

A partir de entonces, el andlisis sensorial ha evolucionado en el uso de los 6érganos
de los sentidos para obtener pruebas objetivas y fiables como medida de calidad y

cuyo instrumento de medida es el ser humano. (Ibafiez M. y Angulo Y., 2000)

1.5.5.3 Usos del andlisis sensorial

El papel del andlisis sensorial se torna de gran importancia en practicamente todas
las etapas de produccion y desarrollo de la industria alimentaria, para conocer tanto
las caracteristicas como la aceptabilidad de un producto.

El campo de las posibles aplicaciones del analisis sensorial es muy amplio y puede
ser utilizado de forma potencial en los distintos departamentos de produccion,

ventas, control de calidad y desarrollo de un producto de una empresa alimentaria.

Es importante la utilizacion del andlisis sensorial que tiene en las funciones de
control de calidad y estandarizacion de un alimento. La calidad es un término
complejo, dificil de definir y de caracter multidimensional. Una vez aseguradas la
calidad nutricional y sanitaria, la calidad sensorial y la aceptabilidad por el
consumidor pueden ser evaluadas controlando sensorialmente la calidad de la

materia prima, las condiciones de la produccion y el almacenamiento o la estrategia
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de mercado. Los avances tecnologicos han hecho posible que muchas pruebas y
procedimientos sobre la calidad de un producto puedan realizarse con instrumentos
analiticos. Sin embargo, hay cierta informacion deseada que no puede ser medida
mas que por los sentidos. Si bien la correlacién entre juicios humanos y ensayos
objetivos debe ser periddicamente revisada para asegurar que no existe una

desviacion en la percepcion sensorial en el tiempo.

La investigacidon misma del andlisis sensorial es otro de los usos del analisis
sensorial, aplicado a la mejora del producto mediante el estudio de los defectos
sensoriales o atributos deseables tras la modificacion de la férmula de un producto
por eliminacion, sustitucién o adicibn de un nuevo ingrediente, o bien por la
modificacion del proceso de elaboracion del mismo. En muchos casos, es el propio
consumidor quien, mediante estudios de aceptabilidad, sugiere la mejora del
producto que puede servir como punto de partida para el desarrollo de nuevos

productos.

El analisis sensorial no solo se destina a evaluar las caracteristicas del producto por
si mismo, sino que también es muy util para establecer la relaciébn con productos
similares que pudieran competir con €l en el mercado. Asi, los resultados generados
por un panel de expertos deben ser contrastados con los obtenidos en pruebas de
aceptacion y de preferencia de consumidor, realizadas con productos competidores.
De esta forma, se podra mantener el producto objeto de estudio en un puesto del

mercado o se verificara una posible modificacion en la aceptabilidad del consumidor.

Por lo tanto, el andlisis sensorial desempefia un papel muy importante en un gran
namero de las actividades de la investigacion sobre alimentos. Para ello es
imprescindible la selecciéon y entrenamiento de un panel sensorial, asi como el
desarrollo de una terminologia descriptiva, técnicas de evaluacion sensorial y
ensayos fisicoquimicos que ayuden a caracterizar las cualidades sensoriales del
alimento, sin olvidar que el consumidor determina en ultimo término la evolucion de

un producto. (Ibafiez M. y Angulo Y., 2000)
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1.6 Diagndstico y disefio de las instalaciones de laboratorio

El diagnostico es un procedimiento ordenado y sistematico, para conocer y
establecer de manera clara, una circunstancia, a partir de observaciones y datos
concretos. El diagndstico conlleva siempre una evaluacion, con valoracion de

acciones en relacion con objetivos.

Se da alusion al diagndéstico como proceso de investigacion, de descubrimiento,
basado en una metodologia que parte de la recogida de datos a través de técnicas.
El diagnostico puede entenderse como un proceso de investigacion cientifica, con

base en datos empiricos. (Martinez G. y Amaya, R., 1993)

El diagnostico requiere de un proceso de observacién, evaluacion, descripcion y

analisis como método para la resolucién del problema.

1.6.1 Disefio de las instalaciones de laboratorio

(Martin, P. y Weathermax , J., 1993) afirma el disefio de las instalaciones de un
laboratorio de alimentos se realiza con un equipo multidisciplinario para construir y
disefiar. El arquitecto disefia y dirige la construccion mientras el analista establece
las necesidades técnicas, asi el resultado final responde adecuadamente a las
necesidades de los usuarios.

Un punto importante para el disefio de un laboratorio es prever nuevas ampliaciones
a futuro, el disefio debe realizarse también tan flexible como sea posible a fin de
acomodarlo a la cantidad de trabajo. El laboratorio debe ubicarse lo mas lejos
posible de los centros urbanos y de las areas industriales a fin de minimizar los

problemas de contaminacion.
Los principios necesarios para el disefio de un laboratorio de alimentos son:

a) La estructuracion basica del edificio
b) Dispositivos de seguridad

c) Ventilacién y aires acondicionado
d) Espacio utilizable

e) Equipo e instrumentos
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f) Suministros

1.7 Especificaciones técnicas de las salas de anélisis sensorial
Las especificaciones técnicas para el disefio de salas de analisis sensorial pueden
encontrarse en normativa internacional, como la Organizacion Internacional de

Normalizacion (ISO), especificamente la ISO 8589.

Las salas de analisis sensorial poseen dos areas, una de preparacion de los

alimentos y la otra donde se realiza la prueba sensorial.

Creacion de salas de analisis sensorial (ISO (International Organization for
Standardization) 8589, 2007)

La creacion de salas de analisis sensorial destinadas al andlisis sensorial difiere,

dependiendo de si se utiliza un nuevo edificio 0 una instalacion existente.
Una instalacion de una sala de analisis sensorial tipica comprende lo siguiente:

a) Un area de prueba en la que el trabajo puede llevarse a cabo individualmente
en cabinas de prueba o en grupos.

b) Un area de preparacion.

c) Una oficina.

d) Un guardarropay bafos.

e) Una sala de almacenamiento de suministros.

f) Una sala de almacenamiento para muestras.

g) Una sala de espera para asesores.

Sin embargo, de los anteriormente mencionados, los requisitos minimos son:

a) Un area de prueba en la que el trabajo puede llevarse a cabo individualmente
en cabinas de prueba o en grupos.
b) Un area de preparacion.

Los evaluadores deben poder acceder facilmente a la sala de pruebas y no debe
ubicarse en un area donde haya un flujo de trafico pesado (por ejemplo, cerca de

una cafeteria), a menos que se hayan hecho arreglos para reducir el ruido y la
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distraccion. También se deben hacer arreglos razonables para la accesibilidad al

area por aquellos con discapacidades fisicas.

Es deseable un area para que los evaluadores se renan o esperen antes de

ingresar a la sala de pruebas. La organizacion de las areas debe ser facilmente

accesible para la limpieza y debe permitir buenas condiciones de higiene

El area de prueba debe cumplir con las siguientes especificaciones:

a)

b)

d)

Ubicacion: el area de prueba debe ubicarse cerca del area de preparacion.
Las areas deben estar lo suficientemente cerca una de la otra para facilitar la
presentacion de la muestra, pero las areas deben estar separadas para
reducir la interferencia, como el olor y el ruido.

Los evaluadores no deben ingresar o salir del area de prueba a través del
area de preparacion, ya que esto podria resultar en sesgo en los resultados
de la prueba.

Temperatura y humedad relativa: se debe controlar la temperatura en el area
de prueba. La humedad relativa debe ser controlable si puede afectar el
producto durante la evaluacion. En general, los niveles deben ser comodos
para los evaluadores, a menos que la prueba del producto requiera
condiciones inusuales.

Ruido: el nivel de ruido se mantendra al minimo durante los ensayos. Por lo
tanto, es deseable que la habitacion sea resistente al sonido, con pisos que
puedan minimizar los ruidos asociados con caminar o al mover objetos.
Olores: el area de prueba debe mantenerse razonablemente libre de olores.
Una forma de lograr esto es mediante la instalacion de un sistema de aire
con filtros de carbdn activado. Si es necesario, se puede crear una ligera
presion positiva en el area de prueba para reducir la entrada de aire de otras
areas.

El area de prueba se construira con materiales que sean faciles de limpiar y
que puedan mantenerse libres de olores. Los muebles y equipos, como

alfombras, sillas, etc., no emitiran olores que puedan interferir con la
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evaluacion. Dependiendo del uso del laboratorio, el uso de superficies de tela
puede necesitar ser limitado debido a la absorcion de olores y dificultades en
la limpieza.

Los agentes de limpieza que se usan no deben dejar olores en el area de
prueba.

e) Decoracion: el color de las paredes y el mobiliario del area de prueba debe
ser neutral para que el color de las muestras no se modifique. Los colores
blanco opaco o gris neutro claro son los colores recomendados (el gris oscuro
puede ser apropiado para pisos y sillas).

f) lluminacion: la fuente, el tipo de iluminacion y los niveles de iluminacion son

muy importantes en todas las pruebas sensoriales. Se debe prestar atencién
a la iluminacion general en todas las habitaciones y a la iluminacion en cada
cabina de paneles cuando corresponda. La iluminacion en el &rea de prueba
debe ser uniforme, libre de sombras fuertes y controlable.
La iluminacion especial puede ser especialmente importante en el caso de la
evaluacion del color de productos o materiales. También se pueden necesitar
dispositivos de iluminacién especiales para enmascarar el color o las
diferencias visuales que son variables no deseadas del producto que no son
de prueba.

g) Consideraciones de seguridad: Se debe tener en cuenta cualquier
consideracion especial de seguridad apropiada para el tipo de laboratorio,
como campanas de ventilacion especiales para muestras de olor, estaciones
de lavado quimico si se trabaja con productos quimicos y consideraciones
especiales de incendio si se trabaja con equipos de cocina.
Independientemente del tipo de laboratorio, los letreros de salida deben
colocarse adecuadamente.

Las cabinas de prueba

Cabinas de prueba: en muchas pruebas sensoriales, los evaluadores deben
realizar juicios personales independientes. Los evaluadores a menudo usan cabinas

de pruebas individuales para limitar las distracciones y evitar la comunicacion
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durante las evaluaciones donde la evaluacion individual es necesaria. Las cabinas
deben cumplir con lo siguiente:

a) Numero: el nimero de cabinas que se pueden instalar depende del espacio
disponible y de las pruebas que generalmente se realizan en el area de
prueba. Este nimero se elegird para permitir suficiente espacio para el
movimiento y para servir muestras del area de servicio.

b) Configuracion: aunque se recomiendan cabinas de prueba permanentes,

puede ser necesario el uso de cabinas de prueba temporales y portatiles.

Si las cabinas de prueba se construyen a lo largo de una pared que divide el area
de prueba del &rea de preparacion, se recomienda que haya aberturas para permitir
que las muestras pasen del area de preparacion a la cabina de prueba. Las
aberturas se disefiaran para facilitar el paso de las muestras y se cubriran con
puertas corredizas o escotillas que se cierren silenciosamente. Un mostrador en el
lado del area de servicio de la pared es conveniente. Se recomienda que las
aberturas se disefien de modo que los evaluadores no puedan ver las muestras
preparadas o codificadas.

Los tomacorrientes, si es necesario, deben ubicarse convenientemente para
acomodar el equipo eléctrico que pueda ser requerido para situaciones de prueba
especificas.

Si los evaluadores utilizan un sistema informatico para la entrada de datos, los
componentes informaticos necesarios se configuraran para permitir que el
evaluador se concentre en la tarea sensorial. Por ejemplo, la pantalla debe estar a
una altura comoda para la visualizacion y debe estar configurada de modo que haya
un brillo minimo, y los protectores de pantalla generalmente no deben usarse. El
teclado u otro dispositivo de entrada deben estar a un nivel cobmodo y colocado de
manera que no obstaculice la evaluacion de las muestras.

A menos que el panel se sirva a intervalos de tiempo especificos, se recomienda
gue se disefie un sistema para que el evaluador envie una sefal al operador cuando
esté listo para una muestra. Esto es especialmente importante cuando una pared

separa el area de preparacion del area de prueba. Se puede usar un interruptor para
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encender una luz en el lado de preparacion, o un sistema en el que una tarjeta
simplemente se desliza debajo de la puerta de servicio.
Puede ser util que las cabinas estén numeradas o tengan un letrero para permitir su

identificacion y la ubicacion de los asesores.
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2. CAPITULO Il. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

La investigacion del presente trabajo se realizo con el fin contribuir a la renovacion
del pensum de la carrera Ingenieria de Alimentos de la Universidad de El Salvador,
sede central, mediante la recoleccion de informacion del analisis instrumental,
fisicos, quimicos, mecéanicos y sensoriales de los alimentos, para la asignatura
“Técnicas de analisis de alimentos II” que se encuentra dentro de la nueva curricula
que se esta trabajando en la Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria de

Alimentos de la Universidad de El Salvador.

Para la estructuracion del cuaderno de catedra se partié6 de material (un temario)
proporcionado por los docentes de la Escuela de Ingenieria Quimica e Ingenieria
de Alimentos de la Universidad de El Salvador, sede central, quienes actualmente
se encuentran trabajando en un nuevo pensum para la carrera ingenieria de
alimentos. Dicho pensum contiene la asignatura “Técnicas de analisis de alimentos
II”, por lo que, se realizara una investigacion bibliografica para poder elaborar un

cuaderno de cétedra sobre la asignatura. El temario se desarrolla en el capitulo III.

2.1 Metodologia para la enseianza de la asignatura “Técnicas de analisis de
alimentos II”

El enfoque curricular basico del plan de estudios de la carrera de Ingenieria de

Alimentos es el tecnoldgico por objetivos, trabajandose con una estructura curricular

secuenciada y estructurada en asignaturas o unidades didacticas, cada una descrita

en términos de contenidos formativos, actividades a realizar y procedimiento de

evaluacion.

Actualmente, en el plan de estudios de la carrera Ingenieria de Alimentos, del afo
1998, para cuantificar los créditos académicos acumulados por el estudiante, se
utiliza el sistema de unidades valorativas, en coherencia con lo establecido por la
Ley de Educacion Superior de El Salvador en el articulo 6. El plan de estudios de la
carrera, completa un total de 181 unidades valorativas. Al realizar estudios a tiempo

completo, el estudiante de Ingenieria de Alimentos egresa en 5 afios, cada afio de
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estudio se compone de dos ciclos y posterior a este tiempo, la carrera del estudiante

culmina con un trabajo de graduacion.

La modalidad de ensefianza del plan de estudios de la carrera de Ingenieria de
Alimentos es presencial. En esta modalidad los estudiantes asisten regularmente a
clases y desarrollan su proceso de aprendizaje en un entorno grupal y presencial.
El reglamento para la Gestion Académico - Administrativa de la Universidad de El
Salvador (articulo 147), establece que el estudiante debe tener al menos el 75% de

la asistencia para tener derecho a las evaluaciones de cada unidad de aprendizaje.

El aprendizaje se realiza a partir de clases magistrales con el fin de trasmitir la
estructura basica de la asignatura, por medio de la toma de apuntes, esquemas,
resimenes, resoluciones de test individuales, cuestionarios y practicas de

laboratorio.

Para ello se realizard una investigacion bibliografica que contemple las técnicas de
andlisis de alimentos y asi desarrollar un cuaderno de catedra como apoyo de la
clase magistral y un manual de laboratorio para la aplicacion de dichas técnicas de
analisis.

En la Tabla 2.1, se describen las estrategias y actividades que los docentes

utilizardn para desarrollar el plan de estudios de la carrera de Ingenieria de

Alimentos.

Tabla 2. 1 Estrategias para hacer el plan de estudios de Ingenieria de

Alimentos.
Estrategias de aprendizaje Actividad del estudiante
Clase magistral, a fin de transmitir la Tomar apuntes, esquemas, resimenes.
estructura basica de una asignatura. Resolucion individual de test y cuestionario.
Resolucion de problemas previamente Resolucion de problemas
planteados.
Resolucion dirigida de problemas o mini Compresion del alcance del problema
proyectos abiertos en grupo. Busqueda de informacion
Resolucion de problemas
Analisis de casos
Uso de documentacion en ingles

Continua...
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Tabla 2. 1 Estrategias para hacer el plan de estudios de Ingenieria de

Alimentos (Continuacion)

Estrategias de aprendizaje

Actividad del estudiante

Practicas de laboratorio especificas, con
guion detallado.

Preparacion de la actividad por parte del
instructor de laboratorio o el docente
encargado de la asignatura.
Realizacion de la actividad
Realizacién del informe y presentacion

Laboratorio integrado sobre problemas
propuestos por el grupo.

Planteamiento de estrategias de
realizacion.
Disefio de experimentos.
Uso de documentacion en inglés.

Laboratorio integrado sobre problemas
propuestos por el grupo.

Realizacién y presentacion de informe
escrito y oral.

Analisis de texto

Lectura de textos de libros, revistas,
catalogos, normativas con comentario oral

0 escrito.
Realizaciéon de informe sobre un tema, Busqueda de informacion.
individualmente o en grupo. Redaccién

Desarrollo de un proyecto o trabajo
dirigido en grupo (puede ser
multidisciplinario entre equipos de distintas
especialidades)

Comprension del alcance del proyecto.
Distribucion de tareas del grupo.
Busqueda de informacion.

Posible colaboracion de alumnos de otras
especialidades.

Desarrollo del trabajo especifico.
Sintesis de los trabajos individuales.
Redaccion y presentacion de los
resultados.

Visitas técnicas

Asistencia
Realizacion del informe

Actividades académicas diversas

Conferencias
Coloquios
Cursos diversos

Uso de programas de autoaprendizaje
y trabajo no presencial dirigido.

Uso de programas de autoaprendizaje
Uso de herramientas virtuales para
realizar prelaboratorios: QuestionPro,
Edmodo, Schoology

Tutorias

Consultas ex aula

2.2 Metodologia para el desarrollo del manual de laboratorio de la asignatura

“Técnicas de analisis de alimentos II”

Las practicas especificas de laboratorio de la asignatura se realizaran en las

instalaciones de los laboratorios de la Universidad de El Salvador, sede Central.
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El manual de laboratorio contendra las practicas especificas a desarrollarse a lo
largo de la asignatura “Técnicas de analisis de alimentos II”. Se realizara el disefio

de experimentos de las 9 practicas planteadas en el cuaderno de catedra.

En la Tabla 2.2, se describen las estrategias, herramientas y actividades para

desarrollar el manual de laboratorio.

Tabla 2. 2 Estrategias para el desarrollo del manual de laboratorio.

Herramienta/Estrategia/
Objetivo especifico Resultado metodologia de
obtencidn/actividad.

1.1 Obtencion de una | En base a revision bibliografica.
introduccion a la

practica de
laboratorio.
1.2 Listado de los Segun Manual de los equipos y
1. Elaborar un manual con . . .
o ; materiales, reactivos y | las muestras de los alimentos a
practicas de laboratorio : - .
: equipo a utilizar. analizar
para la asignatura 1.Calibracion: en base a
“Técnicas de Analisis de Ménuales de Iés eOUInoS a
Alimentos II” que utilizar quip
comprendan, analisis 2.Métodos electrc; analiticos:
instrumental, quimicos, L ' . :
. A 1.3 Descripcion del Manual pHmétro Thermo
fisicos, mecanicos y rocedimiento a Scientific Orion Star
sensoriales de alimentos. b! . p
realizar en la préactica Manual conductivimetro
de laboratorio. Traceable Control Compa.

3.Espectroscopia UV-VIS:
Manual Shimadzu UV-1800
4. Espectroscopia infrarroja:
Manual Shimadzu Iraffinity

Continda...
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Tabla 2. 2 Estrategias para el desarrollo del manual de laboratorio.

(continuacion)

Objetivo especifico

Resultado

Herramienta/Estrategia/
metodologia de
obtencién/actividad.

1. Elaborar un manual con
practicas de laboratorio
para la asignatura
“Técnicas de Analisis de
Alimentos II” que
comprendan, andlisis
instrumental, quimicos,
fisicos, mecanicos y
sensoriales de alimentos.

1.3 Descripcion del
procedimiento a realizar en
la practica de laboratorio.

5.Parametros fisicos:
Refracciéon: Manual
Refractdmetro Bausch y
Lomb tipo Abbe modelo 3L
Densidad: Relacién masa y
volumen.

Punto de congelacién:
Enfriamiento de muestra y
registro de temperatura
hasta que sea constante.
6.Perfil de textura:
1ISO11036 (ISO
(International Organization
for Standardization) 11036,
1994)
7.Sabores basicos:
1ISO3972 (1ISO
(International Organization
for Standardization) 3972,
2011)
8.Prueba triangular:
1ISO13299 (ISO
(International Organization
for Standardization) 13299,
2016)

1.4 Planteamiento de un

cuestionario, relacionado

con el tema de la practica
de laboratorio.

En base a resultados de las
practicas de laboratorio e
investigacion bibliografica

por parte de los estudiantes

2.Comprobar que las
practicas de laboratorio
propuestas, puedan
realizarse sin
inconvenientes tanto para
docentes como
estudiantes.

2.1 Desarrollar las practicas
del manual de laboratorio.

Desarrollo de las practicas
contenidas en el Manual de
Laboratorio para la
asignatura “Técnicas de
Analisis de Alimentos II”

2.2 Determinar problemas
en el desarrollo de la
practica de laboratorio.

Realizar correcciones al
Manual segun los
problemas encontrados.
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2.3 Metodologia para el diagnostico de las instalaciones de los laboratorios
El diagnostico es un procedimiento ordenado y sistematico, para conocer y
establecer de manera clara, una circunstancia, a partir de observaciones y datos
concretos. El diagndstico conlleva siempre una evaluacion, con valoracion de
acciones en relacion con objetivos. El diagnostico puede entenderse como un
proceso de investigacion cientifica, con base en datos empiricos. (Martinez G. y
Amaya, R., 1993)

Para realizar el diagndstico de las instalaciones de los laboratorios de analisis
instrumental, analisis fisicos, analisis quimicos, analisis mecanicos se realizara a

partir de un método cualitativo, es decir por medio de la observacion y la descripcion.

Se realizard una observacion en las instalaciones, equipo y alrededores del
laboratorio de analisis instrumental, fisico, quimico y mecanico de la Escuela de
Ingenieria Quimica e Ingenieria de Alimentos de la Universidad de El Salvador,
Sede Central. En la Tabla 2.3, se describen las estrategias, actividades y

herramientas para el diagndéstico de las instalaciones de los laboratorios.

Tabla 2. 3 Estrategias para el diagndstico de las instalaciones de
laboratorios.

Herramienta/Estrategia/
Objetivo especifico Resultado metodologia de
obtencién/actividad.

1. Realizar un diagnéstico de | 1.1 Obtener datos de las a) Realizar un programa

las instalaciones actuales de condiciones de las para las visitas y evitar que
los laboratorios para analisis instalaciones de los este se encuentre en uso,
instrumental, fisicos, laboratorios de analisis con laboratorios
guimicos y mecanicos en instrumental, fisicos, programados con
alimentos. quimicos y mecanicos anterioridad de otras
para muestras de asignaturas.
alimentos.

Continua...
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Tabla 2. 3 Estrategias para el diagnéstico de las instalaciones de

laboratorios. (Continuacion)

Objetivo especifico

Resultado

Herramienta/Estrategia/
metodologia de
obtencidn/actividad.

1. Realizar un diagnéstico de
las instalaciones actuales de
los laboratorios para analisis
instrumental, fisicos,
guimicos y mecéanicos en
alimentos.

1.1 Obtener datos
de las condiciones
de las instalaciones
de los laboratorios
de andlisis
instrumental, fisicos,
quimicos y
mecanicos para
muestras de

b) Determinar los criterios a
evaluar en la visita de las
instalaciones.
c)Se realizaran las visitas de los
laboratorios para observar
instalaciones, equipos, capacidad
y alrededores.

d) Describir lo observado en los
laboratorios para analizar los

alimentos. resultados y proponer las mejoras
necesarias.

2. Proponer mejoras, en base 2.1 Disefio de Hacer uso del manual llamado: El
a los resultados del laboratorio de laboratorio de control de los
diagnéstico, de las analisis alimentos (Martin, P. y
instalaciones de los instrumental, fisicos, Weathermax , J., 1993) como

laboratorios de andlisis guimicos y base para el control de calidad de

instrumental, fisicos,
guimicos y mecanicos para
muestras de alimentos; asi
como, el disefio del
laboratorio de analisis.

mecanicos que
incluya las mejoras
planteadas en el
diagnéstico de las
instalaciones.

los alimentos y obtener el disefio
de los laboratorios para muestras
de alimentos.

2.4 Metodologia para el disefio de laboratorio de analisis de alimentos

El disefio del laboratorio de analisis sensorial se realizara a partir de la normativa
ISO 8589, dicha normativa proporciona una guia general para el disefio de salas de
prueba destinadas al andlisis sensorial de productos. La normativa describe los
requisitos para establecer una sala de prueba que comprende un area de prueba,
un area de preparacion y una oficina, especificando los que son esenciales o los

gue son simplemente deseables. (ISO (International Organization for

Standardization) 8589, 2007)
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Los lineamientos de la norma se encuentran especificados en el apartado 1.7 del
presente documento. El disefio del laboratorio se realizara para la Facultad de

Ingenieria y Arquitectura de la Universidad de El Salvador, Sede Central.

En la Tabla 2.4, se describen las estrategias, actividades y herramientas para el

disefio del laboratorio de andlisis de alimentos.

Tabla 2. 4 Estrategias para el diseiio del laboratorio de anélisis de alimentos.

Objetivo especifico

Resultado

Herramienta/Estrategia/
metodologia de
obtencién/actividad.

1. Proponer mejoras, en
base a los resultados del
diagndstico, de las
instalaciones de los
laboratorios de analisis
instrumental, fisicos,
guimicos y mecéanicos para
muestras de alimentos; asi
como, el disefo del
laboratorio de andlisis
sensorial.

1.1 Disefio de las
instalaciones del
laboratorio de andlisis de
alimentos.

1. Determinar la ubicacion
del laboratorio acorde al
espacio disponible en la

Universidad de El
Salvador sede central.

1. Proponer mejoras, en
base a los resultados del
diagndstico, de las
instalaciones de los
laboratorios de analisis
instrumental, fisicos,
quimicos y mecanicos para
muestras de alimentos; asi
como, el disefio del
laboratorio de andlisis
sensorial.

1.1 Disefio de las
instalaciones del
laboratorio de andlisis de
alimentos.

2. Disefar un laboratorio
para la realizaciéon de
técnicas de analisis
avanzadas de alimentos,
dotandolo de los materiales
Yy equipos necesarios.
3.Disefiar las instalaciones
del laboratorio para que
cumplan con las
especificaciones de un
laboratorio de andlisis
sensorial a partir de los
requisitos que se establecen
en la normativa 1SO 8589:
Analisis sensorial:
orientacion general para el
disefo de salas de prueba
(ISO (International
Organization for
Standardization) 8589,
2007)
4.Presentar planos
arquitecténicos de las
instalaciones del laboratorio.
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3. CAPITULO Ill. CUADERNO DE CATEDRA DE LA
ASIGNATURA “TECNICAS DE ANALISIS AVANZADAS
DE ALIMENTOS II”

El cuaderno de catedra es una herramienta de ayuda para la clase magistral de la
materia denominada “Técnicas de analisis de alimentos II”, por lo tanto, los
estudiantes que lleven dicha asignatura tienen que haber cumplido con un nimero
de unidades valorativas y haber aprobado ciertas asignaturas que el pensum de la
carrera de Ingenieria de Alimentos establece, garantizando asi que se han adquirido
los conocimientos basicos para poder cursar dicha asignatura.
El objetivo de cursar las asignaturas es que el estudiante logre aprender y aplique
los conocimientos en su vida personal y laboral, asi como también que vayan mas
alla usando la reflexién, desarrollando el conocimiento critico y aplicando la
investigacion.
El perfil del estudiante que curse la asignatura de “Técnicas de analisis de alimentos
II” debe de comprender tanto aptitudes, habilidades y conocimientos adquiridos de
otras asignaturas previas, asi como también aptitudes y conocimientos adquiridos
por la interaccion con otros compaferos de estudio 0 por investigacion propia.
En el Anexo C se refleja el perfil del estudiante que curse la materia de Técnicas de
analisis de alimentos Il. El perfil cuenta con los siguientes apartados:

a) Datos generales de la asignatura

b) Objetivo de la asignatura

c) Habilidades y aptitudes del estudiante

d) Conocimientos previos.
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3.1Desarrollo tematico del cuaderno de catedra de la asignatura
“Técnicas de Analisis Avanzadas de Alimentos II”

3.1.1 UNIDAD I: Generalidades del andlisis quimico instrumental.
INTRODUCCION

El uso de la instrumentacion es una parte importante del analisis quimico ya que
interacciona con todas las areas de la quimica y con muchos otros campos de la
ciencia pura y aplicada. A menudo es necesario usar varias técnicas de esa clase a

fin de obtener la informacién requerida para resolver un problema de andlisis.

La instrumentacion analitica juega un papel importante en la produccion y en la
evaluacion de nuevos productos y en la proteccion de los consumidores y del medio
ambiente. Esta instrumentacion proporciona los limites de deteccion mas bajos
requeridos para asegurar que se disponga de alimentos, medicinas, agua y aire no
contaminados. La fabricacion de materiales cuya composicion debe conocerse con
precision, se controla con instrumentos analiticos. La amplia inspeccién de
cantidades de muestra que se ha hecho posible por la instrumentacién
automatizada. Entonces el analista puede estar libre para examinar los
componentes del sistema analitico, como los métodos de muestreo, el

procesamiento de datos y la evaluacion de los resultados.

Es necesario distinguir entre las expresiones técnica analitica y método analitico.
Una técnica es un proceso cientifico fundamental que ha demostrado ser Gtil para
proporcionar informacion acerca de la composicion de las sustancias; la
espectrometria de infrarrojo es un ejemplo de una técnica analitica. Un método es
una aplicacion especifica de una técnica para resolver un problema analitico; el
analisis por infrarrojo de los copolimeros estireno y acrilonitrilo es un ejemplo de
meétodo instrumental. Otros dos términos relacionados con el analisis quimico son

el de procedimiento y el de protocolo. Las instrucciones escritas para aplicar un
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método son un procedimiento; los métodos estandares desarrollados por la ASTM
(American Society for Testing and Materials) son, en realidad, procedimientos

normalizados o estandarizados.

3.1.1.1 Clasificacién de los métodos instrumentales

La mayoria de las técnicas instrumentales quedan en una de las tres areas

principales que se encuentran en la Tabla 3.1:

a) Espectroscopia
b) Electroquimica

c) Cromatografia

Aunque varias técnicas importantes (incluyendo la espectrometria de masas y el
andlisis térmico) no se ajustan convenientemente a estas clasificaciones, las tres

areas proporcionan la base de un estudio sistematico de la instrumentacion quimica.

Los avances en la quimica y en la tecnologia estan haciendo posibles nuevas
técnicas y extendiendo el uso de las ya existentes. Algunas de las técnicas
existentes se han combinado para extender la utilidad de los métodos componentes.

Ejemplos de métodos acoplados se encuentran en la Tabla 3.2.

El analista debe estar al tanto de las funciones que realizan las computadoras, en
un metodo analitico dado. Estas funciones pueden ir desde la captura de los datos
hasta el control para el manejo de los sistemas de datos de laboratorio. Aunque
actualmente pocos quimicos analiticos desarrollan programas y disefian equipo de
computacién, deben comprender los conceptos fundamentales tanto del equipo

(hardware) como de los programas computacionales (software). (Gomis, V., 2008)
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Tabla 3. 1 Areas principales de las técnicas instrumentales

Principales tipos de instrumentacién quimica

Técnicas
espectroscopicas

a)
b)

c)
d)
e)
f)
)

h)
)

Espectrofotometria de visible y ultravioleta
Espectrofotometria de fluorescencia y
fosforescencia

Espectrometria atdbmica (emision y absorcion)
Espectrofotometria de infrarrojo

Espectroscopia raman

Espectroscopia de rayos X

Técnicas radioquimicas, incluyendo el andlisis por
activacion

Espectroscopia de resonancia magnética nuclear
Espectroscopia de resonancia de espin electrénico
(o de resonancia paramagnética electronica)

Técnicas electroquimicas

Potenciometria (electrodos de pH y selectivos de
iones)

Voltamperometria

Técnicas voltamperométricas

Técnicas de redisolucion

Técnicas amperométricas

Coulombimetria

Electrogravimetria

Técnicas de conductancia

Técnicas cromatograficas

Cromatografia de gases
Técnicas de cromatografia liquida de alta
resolucion

Técnicas diversas

Analisis térmico
Espectrometria de masas
Técnicas cinéticas

Fuente: (Gomis, V., 2008)

Tabla 3. 2 Métodos acoplados de las técnicas de analisis instrumental.

Técnicas conjuntadas o acopladas

(GC-MS) (cromatografia de gases -espectrometria de masas)

(ICP-NIS) (plasma con acoplamiento inductivo-espectrometria de masas)

(GC-IR) (cromatografia de gases -espectrometria de infrarrojo)

(MS-MS) (espectrometria de masas-espectrometria de masas)

Fuente: (Gomis, V., 2008)
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3.1.1.2 Seleccion de un método analitico.
En la eleccion de un método se debe focalizar la atencién en los principios analiticos
involucrados, aunque muchas veces es el instrumento el elemento mas visible e
impresionante del método analitico, s6lo es uno de los componentes del analisis
total. Antes de enfocar el papel de la instrumentacion en un método analitico, el
analista debe considerar otras etapas importantes para la determinacién de que

método utilizara, (Gomis, V., 2008) menciona las siguientes:

a) Definir el problema analitico.

El analista debe determinar la naturaleza de la muestra, el uso final de los resultados

analiticos, las especies que deben analizarse y la informacion requerida.

La informacion cualitativa debe incluir la composicion elemental, los estados de
oxidacion y la identificacién completa de todas las especies presentes en la muestra.
Los datos cuantitativos incluyen la exactitud y precision requeridas, el intervalo de
concentraciones esperado para el analito (la sustancia que se esta analizando) y
sus limites de deteccién. Otras consideraciones son las propiedades fisicas y
qguimicas unicas del analito, las propiedades de la matriz de la muestra, la presencia
de interferencias probables que eliminan el curso de ciertas propiedades del analito

como indicadores de medicion y, finalmente, un costo estimado del andlisis.

b) Seleccionar el o los métodos apropiados.

Algunos factores a considerar son las posibilidades y limitaciones de la técnica,
cuando se aplica al problema en consideracién, las restricciones impuestas al
método por las interferencias presentes en la muestra y la calidad de la informacion

obtenida contra su costo de adquisicion.

c) Realizar un correcto muestreo

A menudo es el paso mas importante en todo el analisis. En algunos casos se
buscan muestras homogéneas representativas, mientras que en otros la
heterogeneidad de la muestra es el interés principal. A menudo es necesario realizar

algunas operaciones sobre la muestra, fisicas o quimicas, previas al analisis final.
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Estas operaciones pueden reducir o eliminar las interferencias, llevar la
concentracion del analito al intervalo de analisis deseado, o producir a partir del

analito, especies con propiedades cuantitativamente medibles.

Tales operaciones incluyen la disolucion, la fusiéon, la separacion, la dilucion, la

concentracion y la formacion de derivados quimicos.

La instrumentacion compleja no elimina la necesidad de las destrezas de laboratorio
fundamentales; mas bien, aumenta su importancia. La limpieza adecuada, el uso y
el conocimiento de las tolerancias de las balanzas analiticas, del material
volumétrico y de los aparatos de filtrado siguen siendo destrezas basicas necesarias
en los analisis. A veces se requiere el control del ambiente quimico para asegurar
gue las actividades de los analitos permanezcan constantes durante la medicién y

para disminuir los efectos de las interferencias.

Con este propdésito se usan métodos como el de control de la atmdsfera a la que
esta expuesta la muestra, el de control de su temperatura, la amortiguacion del pH
de sus soluciones y la complejidad de sus componentes. Parametros
instrumentales, como la amplitud y la frecuencia de la sefial de entrada, la
sensibilidad del detector y la rapidez de muestreo, deben coordinarse para medir al
analito deseado en condiciones Optimas.

El analista debe seleccionar el método de estandarizacidon mas adecuado para el
analisis de entre los siguientes: graficas (o curvas) de calibracion, adiciones
estandares, estandares internos, estandares externos, materiales de referencia y

diagramas de control.

Para evaluar la precision y los resultados de los andlisis, el analista debe usar
métodos estadisticos, los cuales incluyen limites de confianza, rechazo de puntos
aberrantes, analisis de regresion para establecer graficas de calibracion, pruebas
de significancia y curvas de distribucion gaussianas y no gaussianas. En cada
analisis deben reconocerse los parametros de respuesta criticos y, si es posible,

optimizarse.
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La presentacion clara y exacta de los resultados es un requisito importante para
cualquier buen método analitico. El objetivo de cada andlisis es obtener la
informacion deseada a partir de la muestra y presentarla en forma utl. La
instrumentacién es s6lo un componente del método en su conjunto. El analista debe
seqguir el flujo de informaciéon a través de todo el proceso, no del instrumento

solamente; esto permite identificar mas fuentes de error potencial.

3.1.1.3 Evaluacién de los parametros de calidad de un método
Como se mencionaba anteriormente, el proceso analitico se puede considerar

dividido en 3 etapas:

a) Operaciones previas (muestreo, acondicionamiento,  disolucion,
separaciones, reacciones analiticas y otras);
b) Medicién y traduccién de la sefal analitica mediante el uso de instrumentos

c) Tomay tratamiento de datos.

La calidad de los resultados depende de la calidad de las diferentes etapas del

proceso analitico.

La calidad se define como la totalidad de las caracteristicas de una entidad que le
confieren la aptitud para satisfacer las necesidades establecidas e implicitas o el
grado en el cual un conjunto de caracteristicas inherentes de un objeto cumple con
los requisitos. Estas definiciones de calidad se ajustan al concepto de calidad en un
laboratorio, en el que el producto son los resultados y la informacion obtenida, que
en muchas ocasiones deben satisfacer unas necesidades o0 requisitos

preestablecidos. (Vinagre, J., 1997)

La calidad y la Quimica Analitica, por tanto, estan estrechamente relacionadas.
Dentro del concepto de calidad analitica se encuentran tanto la calidad de los
resultados como la calidad de los procesos analiticos, la calidad del trabajo, de su
organizacion y, por ultimo, la calidad de las herramientas analiticas, todas ellas van
a ayudar a conseguir una excelente calidad en la informacion final producida por el

laboratorio.
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Entre los atributos a considerar en la calidad de un método se deben mencionar
aquellas caracteristicas que son bésicas, (Vinagre, J., 1997) menciona:
confiabilidad, aplicabilidad, especificidad, exactitud, precision, detectabilidad y

sensibilidad.
a) Confiabilidad

Es un término general cualitativo que expresa el grado de cumplimiento satisfactorio
de un método analitico en términos de sus variados atributos técnicos (aplicabilidad,
exactitud, precision, sensibilidad y detectabilidad), siendo, por lo tanto, un concepto

compuesto.

El objetivo del andlisis es determinar cual de estos atributos es importante y cual
puede estar comprometido. Ejemplo: si se desea analizar un componente mayor no

se requiere un bajo limite de deteccion.
b) Aplicabilidad

En la aplicabilidad de un método se debe considerar que esté libre de interferencias
producidas por otros materiales presentes en la muestra alimenticia, asimismo

influye el rango en que se va a usar el método.
c) Especificidad o selectividad

Es la habilidad de un método para responder exclusivamente a la sustancia que se
desea analizar. Sin embargo, en algunas ocasiones se aceptan métodos con una
pobre especificidad cuando el propdsito del andlisis es captar compuestos similares

dentro de un grupo (Ejemplo: grasa total, cenizas)

La especificidad se refiere a la propiedad del método de producir una sefial medible
debida soélo a la presencia del analito, libre de interferencia de otros componentes

en la matriz de la muestra.
d) Exactitud

Es la cercania del valor analitico al “valor verdadero” de concentracion del

compuesto de interés en el material bajo examen. Es la concordancia entre la mejor
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estimacion de una cantidad y su valor real. La inexactitud es la diferencia numérica

entre el valor promedio de un conjunto de repeticiones y el valor verdadero.

En la préactica la cercania a un estandar de algun tipo se toma como medida de

exactitud.
Matematicamente se expresa:

Desviacion:

Desviacion relativa:

B
B% = — (100)
X

Recuperacion:

R= ——(100)
X

X = valor promedio

X = valor verdadero

De todas ellas, sin lugar a dudas, la mas utilizada es la recuperacion.

Si bien el valor verdadero de la concentracién no se conoce, sino que solo puede
estimarse, es posible preparar una muestra por un procedimiento mas exacto que

el evaluado (por pesada, dilucion en peso, etc.) y utilizarla como referencia.

La exactitud o mejor dicho la inexactitud debe ser tan pequefia como sea posible
para que el valor medido se aproxime al de referencia, o sea, la recuperacion debe

acercarse al 100%.
e) Precision

En términos reales mas bien se debe considerar la imprecision que corresponde,
aproximadamente, al término dispersion y variabilidad analitica. La imprecision se

determina haciendo ensayos repetitivos de una misma muestra analitica. o de cada.
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conjunto de muestras analiticas y luego se calcula la desviacién estdndar, siendo

muy importante en este caso la homogeneidad del sustrato.

La precision tiene la desventaja que requiere que los valores se distribuyan
normalmente, que enfatiza los valores extremos de una serie de mediciones y que
en muchos meétodos aumenta la desviacion estandar cuando aumenta la

concentracion.

Para evaluar datos de un amplio rango de concentraciéon es mas util calcular la
desviacidon estandar relativa (RSD) o bien el coeficiente de variacion por ciento
(CV%).

La precision esté relacionada con la disposicion de las medidas alrededor de su
valor medio o central y corresponde al grado de concordancia entre ensayos
individuales cuando el método se aplica repetidamente a multiples alicuotas de una

muestra homogénea.

La precision se expresa matematicamente por “S” 0 mas comunmente por RSD o
CV.

_ 5(100)
==

RSD

100S

X%
Los estimadores desviacion estdndar y desviacion estandar relativa permiten
evaluar la incertidumbre en laestimacibn de la medida (error aleatorio,

correspondiente a la dispersion de datos alrededor de la media).
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La precision de un método analitico debe estudiarse sobre:

El método, evaluando la dispersién de varias preparaciones de la muestra final
homogénea. La evaluacion corresponde a todo el procedimiento, desde la
preparacion de la muestra hasta la medicion del analito por parte del instrumento.

La imprecision causada por las diluciones es un factor que con frecuencia se olvida.

La precision se puede medir en condiciones repetitivas (mismo analista, mismo dia,
mismo instrumento) y en condiciones reproducibles (diferente analista, diferente dia,

diferente instrumento).

En muchos casos debe indicarse el limite o intervalo de confianza de la medida el
cual corresponde al rango en el cual puede definirse la probabilidad de capturar el

pardmetro con la probabilidad indicada.
f) Detectabilidad

Es la cantidad minima de una sustancia (definida en término de cantidad absoluta

0 concentracién) que proporciona una respuesta medible para un método descrito.
g) Sensibilidad

Es la pendiente de la curva respuesta -concentracion, o el cambio de respuesta por
unidad de concentracién. Si la pendiente es elevada el método tiene alta
sensibilidad y si la pendiente es poco elevada, el método posee una baja
sensibilidad. En estudios de composicion de nutrientes el andlisis de elementos
trazas requiere alta sensibilidad, lo que en la practica se puede lograr mediante

amplificacion electronica o por concentracion quimica del analito.
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En la Figura 3.1 se resumen los atributos a considerar en la calidad.

Valor verdadero

Valor actual

S
7 <

Limite superior que
se puede usar

Indice de exactitud

dy P 3
=== Precisién
dx

Precision

Limite de deteccién que se puede usar

N
> X

Concentracién de analito

Figura 3. 1 Respuesta en funcion de la concentracién de analito. Fuente:
(Vinagre, J., 1997)

h) Validacion de métodos

Aun los métodos bien establecidos necesitan ser validados por los analistas usando

el personal, reactivos y equipos del laboratorio cuyo método se quiere validar.

La validacion puede hacerse analizando un conjunto de muestras que han sido
analizadas por otro método o por otro laboratorio. El analista debe familiarizarse con
un método y asegurarse que ha alcanzado el grado deseado de recuperacion y
precision después de haber analizado un conjunto de blanco y muestras analiticas

sintéticas o fortificadas.

Si un método particular sobre un alimento, o realizado en otro laboratorio, ha dado
un cumplimiento adecuado esta indicando que el método es adecuado, pero esto
no significa que se pueda asumir que si el método se ha realizado satisfactoriamente
con un alimento determinado opere exactamente igual con un alimento diferente

sino muy por el contrario, se debe asumir la posicion opuesta hasta comprobarlo.

La validacion consiste, en esencia, en confirmar y documentar que los resultados

emanados de la aplicacion de un método de analisis son confiables.
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Evidentemente todo nuevo método analitico debe validarse para demostrar su
idoneidad, pero generalmente existen metodologias antiguas aplicadas durante
mucho tiempo y entonces tiene poco sentido validar como si fuera una metodologia
desconocida. Se habla entonces de una validacion retrospectiva, donde se pueden
combinar los nuevos criterios de validacion con toda la experiencia ya adquirida. En
cambio, se conoce como validacion prospectiva a la que se realiza frente a un

producto nuevo.

En muchos casos un método analitico es desarrollado y validado por un grupo de
trabajo y aplicado por otro grupo y para asegurar que este Ultimo sea a su vez capaz
de entregar resultados confiables, es conveniente realizar una transferencia de

validacion.

Si se trata, por ejemplo, de un método cromatografico consiste en la comparacion
de resultados de las pruebas de adecuacién y analisis en paralelo, al menos dos
muestras homogéneas de concentraciones conocidas, dentro del rango de

aceptacion del producto o dentro del rango de aplicacion de la metodologia.
En un ensayo de validacion deben considerarse los siguientes parametros:

I.  Selectividad
ii. Linealidad
iii.  Precision
iv.  Exactitud
v. Sensibilidad

vi. Robustez

La selectividad, precision, exactitud y sensibilidad, fueron descritas en la seccién
3.1.1.3 y en lo que respecta a la linealidad de un método analitico se refiere a la
proporcionalidad entre la concentracion de analito y su respuesta.

Este paso de la validacion es necesario si se va a trabajar con un solo estandar en
las determinaciones de rutina, aunque pueden aceptarse métodos no lineales, si se

opera con estandares multiples cada vez. Ademas, conjuntamente se determina el
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rango lineal, es decir, el intervalo comprendido entre la concentracion minima y
méaxima de analito para el cual el método ha sido probado y dentro del cual se puede

efectuar el dosaje por interpolacion en una curva estandar.

Para su determinacion se prepara una serie de minimo cinco diluciones de un
estandar comprendiendo los ambitos estimados de trabajo con un exceso de al
menos 50% sobre el limite superior y un defecto de 50% debajo del limite inferior.
Estas soluciones se inyectan, al menos por duplicado, y se determina la curva de
regresion Y = bX + a sobre los puntos individuales sin promedios por el método de

los minimos cuadrados y se grafica para su documentacion.

Ademas, habrd que considerar otro tipo de parametros asociados y de gran
importancia practica como son la rapidez, coste, seguridad del proceso,

peligrosidad.

1) Errores

Es importante saber si una medida puede aceptarse con confianza o rechazarse
como errénea, se deben tener en cuenta al menos tres conceptos: validez, exactitud

y precision.

Los errores determinados son desviaciones sistematicas que provocan sesgos en
las observaciones. Los aparatos produciran inevitablemente fuentes de errores
sistematicos, aunque estos errores pueden también depender del tiempo. Estos
errores deben conocerse antes de que puedan decidirse los mejores medios para

resolverlos.

Errores casuales son cuando mediciones sucesivas de una cantidad fluctian de
forma casual. En cualquier nuevo sistema de medicion es importante asegurarse de
que los datos dispersos son verdaderamente casuales, la aparicion de cualquier

patrén o tendencia a repetir una determinacion provoca dudas sobre una medicion.
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Se puede resumir en:

I Los errores son inevitables al hacer una serie de mediciones,
il. Los errores que se observan estdn compuestos de un gran nimero
de pequefios que son iguales y elementales y
iii. Que un error elemental tiene iguales posibilidades de afectar una

medicién tanto en un sentido positivo como negativo.

3.1.1.4 Tratamiento de las muestras para métodos instrumentales

La preparacion de la muestra se puede definir como la etapa del proceso analitico

en la que se realizan todas aquellas operaciones necesarias para convertir la

muestra en una forma adecuada para el andlisis, comprendiendo todas las

transformaciones que se realizan desde que se obtiene la muestra de laboratorio

hasta que se llega a la etapa de medida del analito o los analitos de interés.

Palacios A. y Del Pilar, M., (2018) refiere que la preparacion de la muestra tiene

como objetivos generales los siguientes:

a)
b)

c)
d)
e)

f)

9)

h)

Hacer el analito accesible al analisis

Obtener el analito a una concentracion adecuada.

Eliminar interferencias

Proteger el instrumento final de medida

Llevar un porcentaje de analitos tan alto como sea posible desde la muestra
original al paso de determinacion.

Obtener los analitos en el estado de agregacion mas adecuado para el
procedimiento instrumental a utilizar, asegurando que los analitos
permanecen en su estado original o estan totalmente convertidos en una
especie estable.

Llevar sélo algunos de los componentes de la matriz de la muestra original al
paso de determinacion.

Obtener el analito a una concentracion apropiada para la deteccién y medida.

No afiadir ninguna nueva interferencia.
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Para que un material pueda ser utilizado en el laboratorio de analisis debera ser

preparado de manera apropiada, esto con el fin de que los resultados obtenidos

sean representativos del total y puedan ser utilizados de manera confiable para la

formulacion del alimento o para la valoracion del mismo, para lo cual se Palacios A.

y Del Pilar, M., (2018) hacen las siguientes recomendaciones:

a)

b)

d)

g)

h)

La cantidad de material debe ser adecuada para realizar todos los analisis
necesarios; debe ser una muestra homogénea y representativa.

El manejo de la muestra debe ser cuidadoso para evitar cualquier cambio o
contaminacion.

La muestra debera molerse finamente, tamizarse y mezclarse
homogéneamente. Esta operaciéon debe hacerse rapidamente y con la
minima exposicion al medio ambiente. Evite su sobrecalentamiento durante
el molido, por lo cual materiales sensibles al calor deberan ser molidos a
mano. Antes de usar el molino asegurese de que esta perfectamente limpio.
Si la muestra contiene mucha humedad y la preparacién del material no
puede hacerse sin cambios significativos en ésta, determine la humedad
antes y después de la preparacion.

Se recomienda un examen fisico macro y microscopico para detectar la
presencia de materiales contaminantes.

Mezcle la muestra perfectamente y dividala en dos partes iguales. De ser
necesario haga un molido preliminar para facilitar esta operacion. Almacene
una de las partes en un frasco hermético, limpio y seco; la otra parte sera
usada en los andlisis y su tamafio debera ser adecuado para la totalidad de
las pruebas requeridas.

Al menos que el método de analisis indique lo contrario, los materiales seran
molidos de inmediato y pasados por una malla de 1 mm? mezcle
perfectamente la muestra tamizada y almacénela en un recipiente hermético.
Antes de tomar material para cada analisis mézclese nuevamente.

Al menos que se sefiale lo contrario, las muestras humedas deberan secarse

para su molido y tamizado, siguiendo las indicaciones del punto anterior.
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i) Las muestras liquidas y semiliquidas deberdn conservarse en frascos
tapados y mezclarse perfectamente antes de su analisis.

j) Los materiales deberan conservarse en refrigeracion o a temperaturas que
eviten cambios en su composicion. Muestras para analisis de vitaminas u
otras substancias sensibles a la luz se colocaran en recipientes de vidrio color

ambar.

3.1.1.5 Instrumentacién analitica.

El propdsito de la instrumentacién es obtener informacidon de la sustancia que se
esta analizando. Al pasar de la muestra a la salida del instrumento, la informacién
(una cantidad fisica o quimica) se transforma. El niumero y la calidad de las
transformaciones estan determinados por la calidad y la cantidad de los datos que

se obtienen de la muestra bajo andlisis. (Gomis, V., 2008)

Gomis, V., (2008) afirma que todo instrumento analitico puede ser considerado

dividido en cuatro componentes basicos:

a) Generador de sefales

La sefal es producida por la interaccion del analito, directa o indirecta, con alguna

forma de energia (como radiacién electromagnética, electricidad o energia térmica).

b) Transductor de entrada

Los transductores de entrada (también conocidos como detectores), son
dispositivos que transforman la propiedad del analito, fisica o quimica, en una sefal

eléctrica.

c) Modificador de sefial

Los modificadores de sefial son componentes electronicos que ejecutan
operaciones necesarias y deseables, como amplificacion y filtrado, sobre la sefial

gue proviene del transductor de entrada.
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d) Transductor de salida

Por ultimo, el transductor de salida convierte la sefial eléctrica modificada en
informacion que puede ser leida, registrada e interpretada por el analista. Este

transductor puede ser un medidor, un monitor de video o un registrador.
e) Generadores de Sefales

La sefal empleada para transferir informacion del analito a los médulos eléctricos
del instrumento se origina en el generador de sefales. Se usan dos métodos

generales para la generacion de las sefales:

i. La aplicacion de una sefial externa a la muestra, con modificacion
subsecuente de la misma por el analito (como en espectroscopia de
absorcion)

ii. Lacreacion de un ambiente sobre la muestra, que permite al analito producir

una sefial, como lo ilustran las mediciones potenciométricas.

El generador de sefales es Unico para cada tipo de instrumento. Su disefio requiere
una comprension de las propiedades fisicas de los componentes del instrumento,
de las propiedades quimicas del analito y de las caracteristicas de la matriz de la

muestra.
a) Transductores de Entrada

La mayoria de los transductores de entrada son dispositivos analdgicos: es decir,
miden propiedades fisicas y quimicas en forma continua algunos ejemplos de ellos
se encuentran en la Tabla 3.3. En muchos casos estos dispositivos producen
sefales eléctricas analégicas de diferencia de potencial, corriente o resistencia. Si
la propiedad medida no es continua, puede disefarse el detector para que este, de
una salida pulsante, como en los detectores de radiacion gama (0 gamma) de alta
energia. La calidad y las capacidades del transductor de salida son las que
finalmente limitan todo el funcionamiento del instrumento. (Gomis, V., 2008)
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Tabla 3. 3 Transductores de entrada

Cantidad fisica medida Transductor de entrada Salida eléctrica
Concentracion de - )
: . Celda polarogréfica Corriente
especies electroactivas
Actividad i6nica en Electrodo selectivo de ,
e ) Voltaje
solucioén iones
Intensidad luminosa Fototubo Corriente
Fotodiodo Corriente
. Termistor Resistencia
Temperatura Termistor .
Termopar Voltaje

Fuente: (Gomis, V., 2008)
b) Mdodulos de Transformacion de Sefial

El médulo de transformacion de la sefal recibe la informacion del detector, la
convierte eléctricamente a una forma més significativa y luego la envia al
transductor de salida ver Tabla 3.4. El detector utilizado y la forma final de la
informacion deseada determinan la composicion electronica de este médulo. Los
componentes del mismo van desde un simple resistor, para la conversion simple de
corriente a voltaje, hasta un complejo microprocesador, que tiene una gran variedad

de posibilidades de procesamiento de sefales. (Gomis, V., 2008)

Tabla 3. 4 Transformaciones de sefal eléctrica

Amplificacion Conversion digital-analégica
Conversién anal6gica-digital Filtrado
Atenuacion Integracién
Comparacion Rectificacion
Conteo Adicion
Conversién corriente-voltaje Conversién voltaje-corriente
Diferenciacion (derivacion) Conversién voltaje- frecuencia
Conversion logaritmica-aritmética Conversion antilogaritmica-aritmética

Fuente: (Gomis, V., 2008)

c) Transductores de Salida

El componente final del instrumento, el transductor de salida, convierte la sefial
eléctrica modificada en informacién util para el analista. Esta informacion puede
mostrarse o registrarse por medio de diferentes dispositivos, en forma analdgica o

digital ver Tabla 3.5.
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La instrumentacion actual incluye un namero relativamente grande de generadores
de sefiales y de transductores de entrada, algunos modificadores de sefiales y unas
pocas clases de transductores de salida. Una gran gama de propiedades fisicas y
quimicas puede servir para determinar a los analitos en gran nimero de ambientes
de muestra. Después de que la informacion del analito se ha convertido en sefal
eléctrica, se limita el numero de posibles operaciones y modificaciones, y hay
todavia menos clases de transductores de salida. Transductores de entrada
especificos se discuten en los capitulos apropiados de los métodos instrumentales.
(Gomis, V., 2008)

Tabla 3. 5 Transductores de salida.

Impresoras alfanuméricas Osciloscopios
Medidores anal6gicos Registradores de tira continua (y-t)
Medidores digitales Registradores x-y
Discos duros (discos) Casetes de cinta
Monitores de videovisualizadores de pantalla
Discos flexibles (disquetes) catddica

Fuente: (Gomis, V., 2008)

3.1.1.6 Adquisicion y tratamiento de datos. Calidad de las mediciones
instrumentales

a) Ordenamiento de datos
Los datos son colecciones de cualquier cantidad de observaciones relacionadas.

Una coleccion de datos se conoce como conjunto de datos, y una sola observacion

es un punto de dato.

Para que los datos sean Utiles, necesitamos organizar nuestras observaciones, de

modo que podamos distinguir patrones y llegar a conclusiones légicas.

Existen muchas formas de organizar los datos. Podemos soélo colectarlos y
mantenerlos en orden; o si las observaciones estan hechas con numeros, entonces
podemos hacer una lista de los puntos de dato de menor a mayor segun su valor
numerico. (Pradillo, B., 2017)
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El objetivo de organizar los datos es permitirnos ver rapidamente algunas de las
caracteristicas de los datos que hemos recogido: el alcance (los valores mayor y

menor), patrones evidentes, alrededor de qué valores tienden a agruparse los datos,
gué valores aparecen con mayor frecuencia, etc.

Si se trabaja con muestras, definir las condiciones que deben reunir antes de

extraerlas. Especificar qué se va a medir, las unidades a usar y la forma de registro.
Criterios para descartar un dato

Cuando una serie de datos contiene un valor discrepante, que se ve que difiere
excesivamente de la media, se debe decidir entre retener o rechazar el resultado.
(Pradillo, B., 2017)

Se han desarrollado varios procedimientos estadisticos para suministrar criterios de

rechazo o retencién de discrepantes, entre ellos la Quimiometria.

Estos test suponen que la distribucion de datos de la poblacion es normal o
Gaussiana, pero para que esto ocurra debemos tener mas de 50 resultados, en
consecuencia, estos test se deben usar con precaucioén para pequefias series de

datos.
b) Quimiometria

La automatizacion y computacion de los equipos de laboratorios de analisis ha
llevado consigo diversas ventajas; entre ellas, la rapida adquisicién de gran cantidad

de datos respecto a cualquier analisis quimico.

Ahora bien, se sabe que la posesion de dichos datos dista, muchas veces, de
proporcionar respuestas adecuadas.

Obtener datos no es sindbnimo de poseer informacion; se deben interpretar y
colocarlos en el contexto adecuado para convertirlos en informacion util para el
usuario. (Azzimonti, J., 2003)

La quimiometria: Es la disciplina que tiene esta finalidad, trata, especificamente,
de todos aquellos procesos que transforman sefiales analiticas y datos mas o

menos complejos en informacidn, utiliza métodos de origen matemético, estadistico



67

y otros procedentes del campo de la l6gica formal para conseguir sus fines. Por todo
ello, la quimiometria se sitia en un campo interdisciplinar, que, pese a que sus
meétodos y herramientas proceden de otros campos, los fines estan ligados a la
quimica y sus éxitos proceden de los problemas quimicos que sea capaz de
resolver. (Azzimonti, J., 2003)
Un andlisis no esta completo hasta que los resultados se han expresado de tal forma
gue su significado se comprende inequivocamente y puede establecerse relacion
con el propésito buscado. La identificacion y caracterizacion de un sistema material
precisa observar si los resultados obtenidos son correctos y si se corresponden con
las propiedades fisicoquimicas del mismo.
En conclusion:
Quimiometria es la disciplina quimica que utiliza matematicas, estadistica y logica
formal para:

i.  Disefar o seleccionar procedimientos experimentales optimizados

ii.  Proporcionar informacién quimica relevante analizando datos quimicos

iii.  Obtener conocimientos sobre sistemas quimicos
Es la ciencia que relaciona medidas hechas sobre un sistema o proceso quimico,
con el estado del sistema mediante la aplicacion de métodos estadisticos o

matematicos. (Azzimonti, J., 2003)

Para poner en practica los conocimientos de la unidad uno, es necesario la
realizacion de una practica de laboratorio y para ello en el manual se plantea la
practica 1 denominada “Calibracion de equipos basicos de laboratorio” y la practica
2 denominada “Aplicacion de método electro analitico en el andlisis de muestras de
alimentos” para que pueda ser desarrollada en el transcurso esta unidad. Ver anexo
Al
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3.1.2 UNIDAD II: Anélisis Instrumental.
INTRODUCCION

En la actualidad hay una gran cantidad de instrumentos impresionantes e
ingeniosos con los que se puede obtener informacidon cualitativa y cuantitativa
acerca de la composicién y estructura de la materia. Los estudiantes de quimica,
bioquimica, fisica, geologia y ciencias naturales deben adquirir un conocimiento de
estas herramientas instrumentales y de sus aplicaciones con el fin de resolver

importantes problemas analiticos en estos campos.

El andlisis instrumental es un método analitico utilizado para obtener informacion
cualitativa y cuantitativa acerca de la composicién y estructura de la materia, esto
se basa en la medicién instrumental de alguna propiedad fisico-quimica del sistema
estudiado. A principios del siglo XX, los cientificos empezaron a explorar fenbmenos
distintos de los usados en los métodos clasicos para resolver problemas analiticos.
Por tanto, la medicién de propiedades fisicas del analito (compuesto de interés en
la muestra), tales como conductividad, potencial de electrodo, absorcién de la luz o
emision de la luz, relacion masa/carga y fluorescencia empezaron a usarse en el
andlisis cuantitativo. Ademas, técnicas cromatogréficas y electroforéticas muy
efectivas empezaron a reemplazar la destilacion, la extraccion y la precipitacion para
la separacion de componentes de mezclas complejas antes de su determinacién
cualitativa o cuantitativa. Estos métodos mas recientes para separar y determinar
especies quimicas se conocen como métodos instrumentales de analisis. (Skoog,
D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

3.1.2.1 Espectrofotometria de infrarrojo, visibley U.V.
(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirman que la espectrofotometria estudia
los fenbmenos de interaccion de la luz con la materia. En general, cuando una
lampara ilumina cualquier objeto, pueden suceder algunos fenbmenos: La luz puede
ser emitida, reflejada, transmitida o absorbida. Desde que sabemos que la energia
no puede ser destruida, la cantidad total de luz debe ser igual al 100%; por lo tanto,

cuando un objeto es iluminado, se puede medir cuanta radiacion ha sido reflejada o
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transmitida y podemos decir entonces cuanta fue absorbida, cuél es la cantidad que

ha interactuado con el objeto.

La luz se puede explicar como un conjunto de radiaciones que se mueven por todo
el espacio. Aquellas detectables por nuestro ojo corresponden a la luz visible, pero
la mayoria son invisibles para nosotros. Estas radiaciones se pueden describir como
particulas y como ondas a esto se le denomina el espectro electromagnético. La
descripcion como onda se basa en que la luz consta de campos eléctricos y
magneéticos que oscilan sinusoidalmente y en forma perpendicular a la direccion de

traslacion por el espacio.
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Figura 3. 2 Caracteristicas de las ondas. Fuente: (LLeida , 2020)

En cada una de estas ondas, la distancia entre dos crestas (o valles) consecutivas
es la longitud de onda, A. El producto de la longitud de onda por frecuencia v (el
namero de ciclos por segundo en unidades Hertz, Hz), es la velocidad de la luz, ¢

(esencialmente la velocidad de la luz en el vacio):
c=AXv

En cualquier medio material, la velocidad de propagacion es inferior a ésta y queda

dada por nc = 2.9979x101° (cm/s), donde n es el indice de refraccion del medio.

La radiacion s6lo se absorbe o emite en unidades definidas llamadas fotones. La

energia de los fotones es proporcional a la frecuencia de radiacion:

E=2v
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Donde h es la constante de Planck.

El conjunto de radiaciones electromagnéticas se llama espectro electromagnético y
es conveniente agruparlas en regiones para poder conocer sus propiedades. En la
Figura 3.3 se muestran las zonas del espectro segun la clasificacion mas aceptada.
Como se puede observar la zona del visible (radiaciones percibidas por nuestro 0jo)
es muy pequefia en comparacion con la gran amplitud del espectro. Aunque
hablamos de una radiacién determinada (A), fisicamente es imposible aislar dicha
radiacion. Siempre podremos obtener un rango de radiaciones pequefio segun la
exactitud del dispositivo de seleccion (difractares de radiacion vy filtros), pero nunca
una sola. De la misma manera que no podemos obtener o aislar un punto de una

recta, sino un trozo pequefio (un conjunto de puntos).

400 nm 700 nm

! Luz visible _ !
Longitud de onda (metros) ‘\I r/’/
10-18 10-12 1078 Z _

Rayos gama Rayos X ultravioleta infrarrojo microondas

Frecuencia (hertz)

10" 107 107
energia (electron-voltios)

B 4ot (o 10+# 10-17

Figura 3. 3 Espectro electromagnético. Fuente: (Diaz , N., Barana A.y
Fernandez, E., 2018)

a) Espectrofotometria de absorcion (UV-visible)
(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que la espectrofotometria UV-visible
es una técnica analitica que permite determinar la concentracion de un compuesto
en solucion. Se basa en que las moléculas absorben las radiaciones
electromagnéticas y a su vez que la cantidad de luz absorbida depende de forma

lineal de la concentracion.

La espectrofotometria es una técnica que mide la interaccion de moléculas con la
radiacion electromagnética. La luz que se encuentra en la luz visible y la luz

ultravioleta de los espectros electromagnéticos presentan una energia de 150- 400
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kJmol-1. La energia de la luz es usada para promover electrones de un estado de
excitacion a otro. Un espectro es obtenido cuando la absorcién de luz es medida en
funcién de una frecuencia o longitud. Moléculas con electrones deslocalizados en
sistemas aromaticos a menudo absorben la luz a 150-400 nm en la region

ultravioleta o en la regién visible de 400-800 nm.

La espectrofotometria de absorcion es usualmente usada con moléculas disueltas
en un solvente transparente. La absorbancia de un soluto depende linealmente de
la concentracién y por consiguiente la espectrofotometria de absorcion es ideal para
hacer mediciones cuantitativas. La longitud de absorcién y la fuerza de absorbancia
de una molécula no s6lo depende de la naturaleza quimica, si no del ambiente

molecular en donde se encuentre el croméforo.
i. Laregion Ultravioleta (UV)

La region UV es aquella que se define con el rango de longitudes de onda de 195 a
400 nm. Es una regién de energia muy alta. Provoca dafio al ojo humano, asi como
guemadura comun. Los compuestos con dobles enlaces aislados, triples enlaces,
enlaces peptidicos, sistemas aromaticos, grupos carbonilos y otros heteroatomos
tienen su maxima absorbancia en la regién UV, por lo que ésta es muy importante
para la determinacién cualitativa y cuantitativa de compuestos organicos. Diversos
factores -como pH, concentracion de sal y el disolvente- que alteran la carga de las
moléculas, provocan desplazamientos de los espectros UV. La fuente de radiacion

ultravioleta es una lampara de deuterio.

ii. Laregion Visible
En la region visible se aprecia el color visible de una solucién y que corresponde a
las longitudes de onda de luz que transmite, no que absorbe. El color que absorbe
es el complementario del color que transmite. Por tanto, para realizar mediciones
de absorcion es necesario utilizar la longitud de onda en la que absorbe luz la

solucion coloreada. La fuente de radiacion visible suele ser una lampara de

tungsteno y no proporciona suficiente energia por debajo de 320 nm.
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Regién de longitud de onda C . Color complementario
olor transmitido :

(um) (absorbido)
400-450 Violeta Verde amarillento
450-480 Azul Amarillo
480-490 Azul verdoso Anaranjado
490-500 Verde azuloso Rojo
500-560 Verde Plrpura
560-580 Verde amarillento Violeta
580-600 Amarillo Azul
600-650 Anaranjado Azul verdoso
650-750 Rojo Verde azuloso

>780 Cerca de infrarrojo

Fuente: (Olsen, E., 1990)

iii.  Transmitanciay Absorbancia

Cuando un rayo de luz de una determinada longitud de onda de intensidad (I,)incide
perpendicularmente sobre una disoluciéon de un compuesto quimico que absorbe
luz o cromoforo, el compuesto absorbera una parte de la radiacion incidente (I,) y

dejara pasar el resto (I,), de forma que se cumple:

I,=1,+1,

B
_ ) ——
—7-""' C, ,l

0

———
!

Figura 3. 4 Transmitanciay absorbancia. Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y
Crouch, S., 2008)

iv. Transmitancia

La transmitancia (T) de una sustancia en solucién es la relacién entre la cantidad de
luz transmitida que llega al detector una vez que ha atravesado la muestra, I, y la

cantidad de luz que incidio sobre ella, I,, y se representa:
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I,
%T = —x100
Io

La transmitancia nos da una medida fisica de la relacion de intensidad incidente y
transmitida al pasar por la muestra. La relacion entre %T y la concentracion no es

lineal, pero asume una relacion logaritmica inversa.
v. Absorbancia

La absorbancia (A) es un concepto mas relacionado con la muestra puesto que nos
indica la cantidad de luz absorbida por la misma, y se define como el logaritmo de

1/T, en consecuencia:

Cuando la intensidad incidente y transmitida son iguales (lo = It), la transmitancia
es del 100% e indica que la muestra no absorbe a una determinada longitud de
onda, y entonces A vale log 1 = 0. La cantidad de luz absorbida dependeréa de la
distancia que atraviesa la luz a través de la solucién del cromoéforo y de la
concentracion de éste. Cuando se usan unidades molares se llama absortividad

molar (€) y se expresa en L/mol*cm.
vi. Ley de Lambert-Beer

Ley de Lambert: cuando un haz de luz atraviesa un medio absorbente de
concentracion constante, la cantidad de energia luminosa absorbida por el medio
varia en forma directamente proporcional a la distancia recorrida. Energia

absorbida proporcional a: |

Ley de Beer: cuando un haz de luz atraviesa un medio absorbente de espesor
constante, la cantidad de energia luminosa absorbida por el medio varia en forma
directamente proporcional a la concentracién del absorbente en el medio. Energia

absorbida proporcional a: C
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La ley Lambert-Beer representa la relacion entre absorbancia de luz monocromatica
(de longitud de onda fija) y concentracion de un croméforo en solucién, se

representa:
I
A=log—= ¢ecl
Io

La absorbancia de una solucién es directamente proporcional a su concentracién, a
mayor numero de moléculas mayor interaccion de la luz con ellas; también depende
de la distancia que recorre la luz por la solucion, a igual concentracion, cuanto mayor

distancia recorre la luz por la muestra mas moléculas se encontrara.

Donde (&) es una constante de proporcionalidad denominada coeficiente de
absorcion molar o coeficiente de extincion y se expresa en L/mol*cm, (l) es el
espesor de la sustancia y se expresa en cm y © es concentracion molar y se

expresan en mol/ L.

vii.  Limitaciones de la ley de Beer
Esta ley permite establecer una relacion lineal entre absorbancia y concentraciones
de una especie absorbente a una temperatura dada. La representacion de
absorbancia frente a concentracion es una recta que pasa por el origen. Sin
embargo, se encuentran frecuentes desviaciones con relacion a la proporcionalidad
directa entre absorbancias y concentraciones que limitan la aplicaciéon de la ley. Las

principales causas son:

a. La concentracion. Soélo es aplicable a disoluciones diluidas (menor 1072 M);
en disoluciones concentradas la distancia entre particulas absorbentes es tan
pequefia que se produce una modificacion en la distribucion de cargas de las
mismas, lo que se traduce en una alteracion en la capacidad de absorcion a
una longitud de onda determinada. Este efecto se puede eliminar mediante
dilucion.

b. La interaccion entre el soluto y la radiacion debida a mecanismos diferentes
a la absorcion pero que producen alteraciones en la intensidad de la luz, tales

como la dispersion, reflexion, la fluorescencia, etc.
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c. Utilizacion de radiacion no monocromética, puesto que la ley estd definida
para radiaciones con una sola longitud de onda. Sin embargo, si la calidad
del equipo no es buena, se obtienen bandas de radiaciones con un estrecho
intervalo de longitudes de onda.

d. Falta de uniformidad de la muestra o especie absorbente, o presencia de
Impurezas.

e. Desviaciones quimicas, debidas a reacciones del absorbente con el

disolvente

Viii. Instrumentos

El espectrofotometro es el nombre genérico de todos los aparatos basados en esta
técnica. El espectrofotdmetro puede estar equipado con un sélo detector o un
detector multicanal, configurados por medidas con un solo rayo (SB) o doble rayo
(DB) y designados para la medicion de una longitud fija o para adquirir un espectro

de absorcién completo.

a. Instrumentos de haz sencillo

Un instrumento de haz sencillo para mediciones de absorcion, consta de una
lampara de tungsteno o de deuterio, un filtro o un monocromador para seleccionar
la longitud de onda, cubetas ajustadas que pueden interponerse de manera
alternada en el haz de radiacion, un transductor, un amplificador y un dispositivo de
lectura. Por lo regular, un instrumento de haz sencillo necesita una fuente de
alimentacion estabilizada para evitar errores como resultado de los cambios en la
intensidad del haz durante el tiempo que se requiere para efectuar la medicién de
100% de T y determinar el %T del analito.

Entre los instrumentos de haz sencillo hay grandes diferencias en cuanto a su
complejidad y caracteristicas de funcionamiento. EI méas sencillo y mas barato
consta de una bombilla de tungsteno conectada a una bateria, como fuente de
radiacion, un conjunto de filtros de vidrio para la seleccion de la longitud de onda,

tubos de ensayo donde se coloca la muestra, una celda fotovoltaica como
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transductor y un pequefio medidor analégico como dispositivo de lectura. En el otro
extremo estan los instrumentos complejos, controlados mediante computadora, que
funcionan en un intervalo de longitudes de onda de 200 a 1000 nm o mas. Estos
espectrofotometros utilizan como fuentes intercambiables lamparas de tungsteno o
de deuterio, celdas de silice rectangulares y estan equipados con un monocromador
de red de alta resolucion y rendijas variables. Como transductores se emplean tubos
fotomultiplicadores y la sefial de salida, a menudo, se digitaliza, se procesa y se
almacena en una computadora para que pueda imprimirse o registrarse de diversas

formas.

b. Instrumentos de doble haz
En los instrumentos de doble haz se forman dos haces mediante un espejo en forma
de V llamado divisor de haz. Un haz pasa a través de la solucién de referencia y
contintia hasta un fotodetector. En forma simultdnea, el segundo rayo atraviesa la
muestra hasta un segundo detector ajustado. Las dos sefiales de salida se
amplifican y su cociente, o bien, el logaritmo de su cociente, se determina de manera
electronica y se representa mediante un dispositivo de lectura. En el caso de los
instrumentos manuales, la medida consta de dos etapas, a saber, primero el ajuste
del cero mediante un obturador entre el selector y el divisor de haz, en segundo
lugar, ocurre la apertura del obturador y la lectura directa de la transmitancia o
absorbancia en el sistema de medicion. Los instrumentos de doble haz ofrecen la
ventaja de que compensan todo menos la mayoria de las fluctuaciones cortas en la
salida radiante de la fuente, asi como la deriva en el transductor y el amplificador.
También compensan las grandes variaciones de intensidad de la fuente con la
longitud de onda. Ademas, el disefio de doble haz permite el registro continuo de

espectros de transmitancia o absorbancia.
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Figura 3. 5 Diagrama de un espectrofotometro de haz sencillo (a) y de doble
haz (b). Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

b) Espectrofotometria Infrarroja

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que la espectrofotometria infrarroja
estudia los fenbmenos de interaccion entre la radiacién de origen infrarrojo y la
materia. Esencialmente la energia de la radiacion, localizada en determinada
longitud de onda del infrarrojo, es absorbida por una molécula (o parte de ella) que
se encuentra vibrando en su estado basal a la misma longitud de onda que la
radiacion infrarroja incidente, provocando con ello un cambio en la intensidad de la
vibracion.

La region infrarroja (IR) del espectro comprende radiacion con numero de onda que
varia entre 12 800y 10 cm™! o longitudes de onda de 0.78 a 1000 ym. Tanto desde
el punto de vista de las aplicaciones como de los instrumentos, es conveniente
dividir el espectro infrarrojo en tres regiones, a saber, infrarrojo cercano, medio y
lejano. Tanto desde el punto de vista de las aplicaciones como de los aparatos se
puede dividir en tres zonas: IR cercano (NIR): 12800-4000 cm™1, IR medio: 4000-
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400 cm™1; IR lejano: 400-10 cm™1, siendo en el IR medio donde se dan la mayoria

de las aplicaciones analiticas tradicionales.

El IR cercano (NIR) requiere una minima o nula preparacion de la muestra y ofrece
un analisis cuantitativo sin consumir o destruir la muestra. Con frecuencia se
combina con un espectrofotometro Visible-Ultravioleta y dispositivos de fibra dptica

para analisis remoto, encontrando especial interés en control de procesos.

El IR lejano requiere el uso de fuentes y materiales épticos especiales. Es utilizado
para el analisis de compuestos organicos, inorganicos u organometalicos que
contengan atomos pesados (masa atomica superior a 19) y proporciona informacion

util en estudios estructurales.

El IR medio, existen espectrofotometros comerciales desde 1940, aunque los
avances mas significativos en la técnica se produjeron con el desarrollo de
instrumentos que incorporan el método de transformada de Fourier (FT-IR), que ha
mejorado la calidad de los espectros y minimizado el tiempo requerido para la
obtencién de datos. Hoy en dia, casi todos los instrumentos utilizados en
espectroscopia infrarroja estdn equipados con sistema de andlisis que utilizan

transformadas de Fourier de haz sencillo.

Una de las grandes ventajas de la espectroscopia IR es su versatilidad, ya que
permite estudiar practicamente cualquier muestra con independencia del estado en
gue se encuentre: liquidos, disoluciones, pastas, polvos, fibras, films, gases o

superficies son algunos ejemplos.
i. Absorcion en el infrarrojo

La radiacion infrarroja no tiene la suficiente energia para producir la clase de
transiciones electronicas que se encuentran en las radiaciones ultravioleta y visible;
por esa razén, la absorcion de radiacion infrarroja se limita en gran parte a especies
moleculares para las cuales existen pequefias diferencias de energia entre los
distintos estados vibracionales y rotacionales. Para absorber radiacion infrarroja,

una molécula debe sufrir un cambio neto en el momento dipolar cuando vibra o gira.
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Solo en estas circunstancias el campo eléctrico alternante de la radiacién puede

interaccionar con la molécula y modificar la amplitud de alguno de sus movimientos.

ii.  Modelo mecéanico-cuantico de vibraciones: oscilador armonico
En el caso concreto de la absorcion de radiacion infrarroja, es posible adoptar un
modelo clasico, visual e intuitivo, que matizado desde el punto de vista de la
mecanica cudntica ilustra la aparicibn de los espectros en funcién de los

movimientos vibratorios en la molécula.

Una simple molécula diatdbmica como el mondéxido de carbono (C=0) mantiene
unidos sus a&tomos mediante el solapamiento de varios orbitales. A una cierta
distancia internuclear hay un balance entre las fuerzas atractivas y las interacciones
repulsivas que tienen lugar entre los electrones internos de los dos atomos. Esta
distancia de equilibrio se puede modificar suministrando energia, y en este sentido
podemos pensar en la molécula como dos masas conectadas por un resorte: un
enlace quimico actuaria como un muelle que conecta dos &tomos con masas M1y
M2. Las masas vibran con unas frecuencias caracteristicas que dependen de ellas

y de la fortaleza del muelle (k) segun la expresion de la fisica clasica:

1 |k

2w |pu
MM,
="
M, + M,
Donde v es la frecuencia natural de vibraciéon de las masas; k es la constante de
fuerza del muelle (enlace quimico) que es una de medida de su rigidez; y y es la

masa reducida.

Los cambios en la frecuencia debidos a las masas se aprecian bien cuando el
hidrogeno se sustituye por deuterio. Asi, es frecuente conseguir asignaciones de las
vibraciones de diferentes partes de una molécula observando los cambios de los

espectros vibracionales al realizar sustituciones isotopicas.
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iii.  Modos normales de vibracion
Las vibraciones en moléculas poliatbmicas son mucho mas complejas que en la

simple molécula diatobmica que solo puede vibrar en un modo (stretching).

El nimero de modos independientes de vibracion en una molécula de N atomos se
calcula asumiendo que el movimiento de cada atomo se puede describir en términos
de desplazamientos a lo largo de tres direcciones espaciales, de modo que
tendremos 3N desplazamientos a considerar (la molécula posee 3N grados de
libertad). Tres combinaciones de esos desplazamientos resultan en el movimiento
en el espacio de toda la molécula y por tanto se corresponden con traslaciones de
su centro de masas. Si la molécula es no-lineal, otras tres combinaciones de
desplazamientos especifican la rotacion de toda la molécula alrededor de su centro
de masas, por lo que quedan 3N-6 combinaciones de desplazamientos en los
atomos que dejan el centro de masas y la orientacion de la molécula inalterados, y

que son las distorsiones de la molécula que nos interesan.
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Figura 3. 6 Movimiento de atomos. Fuente: (Repositorio Institucional de la
Universidad de Alicante, 2021)

Estos modos normales son por tanto movimientos particulares del colectivo de
atomos que conforman la molécula, independientes unos de otros y con su
frecuencia de vibracion caracteristica. Aunque estos movimientos sean colectivos,
en muchos casos es posible identificar la vibracion como principalmente de tipo

stretching o de tipo bending.
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A medida que intervienen mayor numero de atomos en la molécula aumentan el
namero de modos normales y con ellos la dificultad de visualizarlos individualmente.
El conocimiento de la simetria de la molécula como un todo y de la simetria de cada
modo normal es crucial a la hora de racionalizar el estudio de las vibraciones

moleculares.
iv. Instrumentos para la espectrofotometria IR

Los espectrofotometros IR tienen los mismos componentes basicos que el resto de
aparatos utilizados en procesos de absorcion, por ejemplo, en el estudio de la zona
visible-ultravioleta del espectro. Basicamente, se necesita un instrumento para
medir la transmision de radiacion electromagnética de una muestra en funcién de la
longitud de onda o del nimero de ondas. El elemento mas importante debe permitir
aislar la radiacion de regiones espectrales definidas y permite diferenciar entre los
distintos tipos de espectrofotdmetros: no dispersivos, dispersivos y de transformada
de Fourier (FT). En estos ultimos se utiliza un interferbmetro que permite una
modulacién de la radiacion dependiente de la longitud de onda. Otro elemento
esencial en los espectrofotometros es una fuente de radiacién que debe aportar la
mayor intensidad posible en la regién de longitud de onda que se esta investigando.
Las fuentes de radiacion térmicas (solido inerte calentado eléctricamente) son las
mas utilizadas, proporcionando una radiacion continua, en contraste, el uso de
fuentes laser suministra longitudes de onda muy concretas. El propédsito del sistema
optico es transmitir la radiacion desde la fuente al detector con la minima pérdida.
Los sistemas de lentes de vidrio o cuarzo utilizados en otras regiones no tienen
utilidad en el IR porque absorben radiacion, de modo que se utilizan espejos de
vidrio con un recubrimiento de oro o aluminio. El sistema éptico va equipado con un
compartimento para la muestra, en el que ésta se sitla en el camino de la radiacion,
bien mediante celdas u otros accesorios que permitan realizar medidas diferentes a
la transmision. El detector se emplea para convertir la sefial 6ptica en una sefal
eléctrica facilmente medible, como el voltaje. Esto se consigue con la ayuda de
equipos electronicos para amplificar y digitalizar las sefiales. Mientras que los

primeros espectros se registraban de forma analégica sobre papel, hoy en dia el
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ordenador es un componente esencial con multiples posibilidades para procesar y
almacenar los espectros. Los aparatos basados en el método de transformada de
Fourier ofrecen una relacién sefal/ruido mucho mejor y mayor rapidez en la

obtencion de espectros, por lo que se imponen en el mercado.

Fuente IR

Interferdmetro

Transductor

Detector de
rayo ldser

~ Divisor del haz

Espejos con
agujero en

| _— el centro para

\ — B _;2 o el rayo ldser

Compartimiento | Rayo ldser |
de la muestra

Figura 3. 7 Espectrometro de un solo haz de IR de transformada de Fourier.
Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

El espectrémetro de un solo haz de Ir de transformada de Fourier que se presenta
en la imagen anterior tiene una rama del interferometro, la radiacién de la fuente IR
pasa por el divisor de haz y llega hasta el espejo fijo, regresa al divisor de haz y
atraviesa la muestra para llegar al transductor de IR. En la otra rama, la radiaciéon
de la fuente IR viaja al divisor del haz, se refleja en el espejo movil y regresa por el
divisor de haces hasta la muestra y llega al transductor. Cuando los dos rayos se
encuentran de nuevo en el divisor de haces, tienen la aptitud de interferir uno con el
otro si la diferencia de fase es apropiada (diferencia de la trayectoria). El
interferograma es una grafica de la sefial contra el desplazamiento del espejo que
contiene informacién respecto a todas las frecuencias presentes. El espectro,
intensidad contra niumero de onda, es la transformada de Fourier del interferograma.
Se puede calcular mediante una computadora a partir de la sefial contra el
desplazamiento del espejo. Un compartimiento para la muestra vacio permite

calcular el espectro de referencia. Luego se coloca la muestra en el compartimiento
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y se obtiene su espectro. Luego se determina la absorbancia a cada numero de
onda a partir de la relacion entre la intensidad de la muestra y la intensidad de

referencia.

3.1.2.2 Espectrometria.

Los métodos espectrométricos son un gran grupo de métodos analiticos que se
basan en la espectroscopia atobmica y molecular. La espectroscopia es un término
general para la ciencia que trata con las interacciones de varios tipos de radiacion
con la materia. Desde siempre, el interés se ha centrado en las interacciones entre
la radiacion electromagnética y la materia, pero ahora la espectroscopia se ha
ampliado para incluir las interacciones entre la materia y otras formas de energia.
Entre los ejemplos estan las ondas acusticas y los haces de particulas como iones
o electrones. La espectrometria y los métodos espectrométricos se refieren a la
medicion de la intensidad de la radiacién con un transductor fotoeléctrico u otro tipo
de dispositivo electronico.

Los métodos espectrométricos que mas se usan se basan en la radiacion
electromagnética, que es un tipo de energia que adopta varias formas; las mas
reconocibles son la luz y el calor radiante. Las manifestaciones menos obvias son
los rayos gamma y los rayos X, asi como la radiacién ultravioleta, la de microondas
y la de radiofrecuencia. Algunos métodos espectrométricos son: espectrometria de
absorcion atomica, fluorescencia atdbmica, emision atdbmica, masa atémica y rayos

X; se describen a continuacion. (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

a) Espectrometria de absorciéon atémica

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma sobre la espectrometria de
absorcion atomica, es un método instrumental de la quimica analitica que permite
medir las concentraciones especificas de un material en una mezcla y determinar
una gran variedad de elementos. Esta técnica se utiliza para determinar la
concentracion de un elemento particular (el analito) en una muestra y puede

determinar mas de 70 elementos diferentes en solucién o directamente en muestras
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sOlidas utilizadas en farmacologia, biofisica o investigacion toxicolégica. La
espectrometria de absorcion atomica se realiza por medio de atomizacion de llama
0 por atomizacion electrotérmica comunmente, aungque existen otras técnicas de
automatizacion especializadas como la atomizacién con descarga luminiscente,

atomizacion de hidruros y atomizacion de vapor frio.

i Atomizacion de llama
En un atomizador de llama, una solucion de la muestra se nebuliza mediante un
flujo de oxidante gaseoso mezclado con un combustible también gaseoso y se lleva
hacia una llama donde ocurre la atomizaciéon. Como se ilustra en la figura, en la
llama ocurre un conjunto complejo de procesos interconectados. El primero es la
desolvatacién, en la que el disolvente se evapora para producir un aerosol molecular
finamente dividido. Luego, éste se volatiliza para formar moléculas de gas. La
disociacion de la mayor parte de dichas moléculas produce un gas atémico. Algunos
de los &tomos del gas se ionizan para formar cationes y electrones. Otras moléculas
y atomos se producen en la llama como resultado de las interacciones del
combustible con el oxidante y con las distintas especies de la muestra. Como se
indica en la figura, una fraccion de las moléculas, &tomos y iones se excita también
por el calor de la llama para producir espectros de emisién atémicos, idnicos y
moleculares. Con tantos procesos complejos que ocurren, no es sorprendente que
la atomizacion sea el paso mas decisivo en la espectroscopia de llama y el Unico
que limita la precision de tales métodos. Como resultado de la naturaleza
determinante del paso de atomizacion, es importante entender las caracteristicas

de las llamas y las variables que las afectan.
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Figura 3. 8 Proceso que ocurre en la atomizacion. Fuente: (Skoog, D., Holler,
J.y Crouch, S., 2008)

a. Tipos dellama

En la tabla se enlistan los combustibles y oxidantes comunes en la espectroscopia
de llama y el intervalo aproximado de temperaturas que se logran con estas
mezclas. Observe que cuando el aire es el oxidante, se logran temperaturas de 1700
°C a 2400 °C con varios combustibles. A estas temperaturas sélo se atomizan las
muestras que se descomponen con facilidad, asi que se debe usar oxigeno u 6xido
nitroso como oxidante para muestras mas refractarias. Estos oxidantes producen

temperaturas de 2500 °C a 3100 °C con los combustibles comunes.

Las velocidades de combustién son importantes porque las llamas son estables sélo
en ciertos intervalos de flujos de gas. Si el flujo de gas no excede la velocidad de
combustion, la llama se propaga de regreso hacia el quemador y produce un
retroceso de la llama. Cuando se incrementa el flujo, la llama sube hasta que
alcanza un punto arriba del quemador donde la velocidad del flujo y la velocidad de
combustion son iguales; es en esta region donde la llama es estable. A velocidades
mas altas, la llama sube y alcanza con el tiempo un punto en el que se desprende

del quemador y lo apaga. Con estos hechos en mente, es facil ver por qué es tan
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importante controlar el flujo de la mezcla combustible oxidante, el cual depende
mucho de los tipos de combustible y oxidante que se utilicen.

Tabla 3. 7 Propiedades de las llamas.

. . Temperatura Velocida_q de

Combustible | Oxidante °C combustion
maxima, cm s~1

Gas natural Aire 1700-1900 39-43
Gas natural Oxigeno 2700-2800 370-390
Hidrogeno Aire 2000-2100 300-440
Hidrogeno Oxigeno 2550-2700 900-1400
Acetileno Aire 2100-2400 158-266
Acetileno Oxigeno 3050-3150 1100-2480
Acetileno Oxido nitroso | 2600-2800 285

Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)
b. Estructura de lallama

las regiones importantes de una llama incluyen la zona de combustion primaria, la
region interzona y la zona de combustion secundaria. La apariencia y tamafio
relativo de estas regiones varia en forma considerable con la relacion entre
combustible y oxidante, asi como con la naturaleza de cada uno de ellos. La region
interzona predominan atomos libres, es la parte de la llama que més se usa para la
espectroscopia. En la zona de reaccién secundaria los productos de nucleo interno
se convierten en 6xidos moleculares estables que son dispersados después hacia
los alrededores. Un perfil de llama proporciona informacion atil acerca de los
procesos que suceden en diferentes partes de una llama; es una grafica de contorno
gue revela regiones que tienen valores similares para una variable de interés.
Algunas de las variables son: temperatura, composicion quimica, absorbancia e

intensidad radiante o fluorescencia.
c. Atomizadores de llama

Los atomizadores de llama se usan para las espectroscopias atomicas de
absorcion, de fluorescencia y de emision. Un atomizador de llama tiene un
guemador de flujo laminar comercial tipico que utiliza un nebulizador de tubo

conceéntrico. El aerosol, formado por el flujo de oxidante, se mezcla con combustible
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y pasa por una serie de deflectores que eliminan todo excepto las gotas de solucion
mas finas. Los deflectores ocasionan que la mayor parte de la muestra se reiina en
el fondo de la cAmara de mezcla donde se drena hacia un recipiente de desechos.
El aerosol, el oxidante y el combustible arden entonces en un quemador ranurado
gue proporciona una llama de 5 a 10 cm de alto. Los quemadores de flujo laminar
producen una llama relativamente estatica y una longitud de trayecto larga para
llevar al maximo la absorcion. Estas propiedades tienden a incrementar la
sensibilidad y reproductibilidad en la espectrometria de absorcién atémica. La
camara de mezcla en este tipo de quemador contiene una mixtura potencialmente
explosiva que puede producir un retroceso de la llama si el flujo es demasiado bajo.
Para ellos y utilizan respiradores de alivio de presion por esta causa. Otros tipos de
guemadores de flujo laminar y quemadores de flujo turbulento estan disponibles
para la espectrometria de emisién atomica y la espectrometria de fluorescencia

atomica.

ii. Atomizacion electrotérmica
Los atomizadores electrotérmicos, que aparecieron por primera vez en el mercado
a principios de la década de 1970, son por lo general mas sensibles debido a que
la muestra completa se atomiza en un corto periodo, y el tiempo de residencia

promedio de los atomos en la trayectoria optica es de un segundo 0 mas.

Los atomizadores electrotérmicos se usan para medir la absorcién y la fluorescencia
atomicas, pero en general no se aplican en la produccion directa de espectros de
emision. No obstante, se usan para evaporar muestras en la espectroscopia de

emision de plasma acoplado de manera inductiva.

En los atomizadores electrotérmicos, unos cuantos mililitros de la muestra se
evaporan primero a una temperatura baja y luego se convierten en cenizas a una
temperatura un poco mas alta en un tubo de grafito que se calienta eléctricamente
o en un crisol de grafito. Después de convertirlos en ceniza, la corriente se
incrementa con rapidez a varios cientos de amperes, que hacen que la temperatura

se eleve de 2000 °C a 3000 °C; la atomizacion de la muestra ocurre en un periodo
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que va de unos cuantos milisegundos hasta algunos segundos. La absorcién o
fluorescencia del vapor atdbmico se mide entonces en la region inmediatamente por

arriba de la superficie calentada.
iii. Instrumentacion de absorcién atdmica

Los instrumentos para espectrometria de absorcion atdbmica constan de una fuente
de radiacion, un soporte de muestra, un selector de longitud de onda, un detector y
un procesador de sefial y lectura. El soporte de muestra en los instrumentos de
absorcion atomica es la celda del atomizador que contiene la muestra gaseosa
atomizada. Uno es los instrumentos utilizados en la espectrometria de absorcion
atomica son los espectrofotometros. Los espectrémetros de llama tipicos son los de

un haz y los de doble haz.
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Figura 3. 9 Espectrometro de llama (a) disefio de un solo hazy (b) disefio de
doble haz. Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)
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iv. Aplicaciones de espectrometria de absorcion atomica

La espectrometria de absorcién atomica es un medio sensible para la identificacion
cuantitativa de mas de sesenta metales o elementos metaloides. Las lineas de
resonancia para los elementos no metélicos se localizan por lo general a longitudes
de onda més cortas que 200 nm, de modo que se evita su determinacion mediante

espectrofotometros convenientes, sin vacio.

b) Espectrometria de fluorescencia atbmica

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que la espectrometria de
fluorescencia, es un tipo de espectroscopia basada en la emisién fluorescente de
una muestra. Esto involucra el uso de un haz de luz, comunmente de luz ultravioleta,
gue excita a los electrones en ciertas moléculas o atomos y causa la emision de,

tipica pero no necesariamente, luz visible.

la espectroscopia de fluorescencia atdbmica proporciona un medio Util y conveniente
para la identificacion cuantitativa de un numero razonablemente grande de
elementos. En afios recientes, diversos fabricantes han introducido espectrometros
de fluorescencia atdmica utiles para determinar elementos que forman vapores e
hidruros, como Pb, Hg, Cd, Zn, As, Sb, Bi, Ge y Se.

i Instrumentacion

Los componentes de instrumentos para medidas de fluorescencia atbmica estan
dispuestos con un soporte de la muestra que comunmente es una llama, pero podria
ser también una celda de atomizacion electrotérmica, una descarga luminiscente o
un plasma acoplado en forma inductiva. Las celdas de flujo se usan con frecuencia

junto con métodos de vapor y basados en hidruros.

a. Instrumentos dispersivos
Un sistema dispersivo para medidas de fluorescencia atdbmica consta de una fuente
modulada, un atomizador (con llama o sin ella), un monocromador o un sistema de

filtro de interferencia, un detector y un procesador de sefal, y un dispositivo de



90

lectura. Con excepcion de la fuente, la mayor parte de estos componentes son

similares a los que se analizaron en las primeras partes de este capitulo.

b. Instrumentos no dispersivos
En teoria, ningin monocromador o filtro debe ser necesario para las medidas de
fluorescencia atémica cuando una lampara de descarga sin electrodos o una
lampara de catodo hueco sirven como fuente de excitacion porque, en principio, la
radiacion emitida es la de un solo elemento y excitara, por consiguiente, sélo atomos
de ese elemento. Un sistema no dispersivo podria estar constituido entonces de

sélo una fuente, un atomizador y un detector. Hay varias ventajas de tal sistema:

1) sencillez e instrumentacion de bajo costo

2) adaptabilidad a analisis de varios elementos

3) alto rendimiento energético y, por tanto, mayor sensibilidad

4) recoleccion simultdnea de energia para lineas mdltiples, lo cual incrementa
también la sensibilidad.

Para darse cuenta de estas ventajas importantes, es necesario que la salida de la

fuente esté libre de lineas contaminantes de otros elementos; ademas, el

atomizador no debe emitir radiacion de fondo significativa. En algunos casos con

atomizadores electrotérmicos, la radiacién de fondo es minima, pero con seguridad

no lo es con las llamas tipicas. Para superar este problema se han utilizado filtros

localizados entre la fuente y el detector para eliminar la mayor parte de la radiacion

de fondo. Otra posibilidad son los fotomultiplicadores insensibles a la luz solar, que

responden solo a la radiacion de longitudes de onda mas cortas que 320 nm. Para

gue estos dispositivos se usen de modo efectivo, la emisién del analito debe estar

por debajo de los 320 nm.
ii. Aplicaciones

Los métodos de fluorescencia atomica se han aplicado a la determinacion de
metales en materiales como aceites lubricantes, agua de mar, muestras geolégicas,

metallrgicas, clinicas, ambientales y agricolas.
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c) Espectrometria de emision atbmica

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que la espectrometria de emision
atoOmica, es un método de analisis quimico que utiliza la intensidad de la luz emitida
por una llama, un plasma, un arco o chispa eléctricos en una longitud de onda
particular para determinar la cantidad de un elemento en una muestra. La longitud
de onda es caracteristica de la linea espectral atdbmica y determina la identidad del
elemento, mientras que la intensidad de la luz emitida es proporcional a la cantidad
de 4tomos del elemento.

La espectrometria de emision se clasifica en espectrometria de plasma, arco y
chispa, estas tienen ventajas si se le compara con los métodos de absorcion de
llama y electrotérmicos. Entre las ventajas esta su baja susceptibilidad a las
interferencias quimicas, la cual es un resultado directo de sus temperaturas
superiores. En segundo lugar, estan los buenos espectros que resultan para la
mayoria de los elementos con un solo grupo de condiciones de excitacion. Por
consiguiente, se pueden registrar en forma simultanea los espectros de docenas de
elementos. Esta propiedad es de particular importancia en el caso del analisis de
varios elementos en muestras muy pequenas.

i. [Espectroscopia de emision con fuentes de plasma

Un plasma es una mezcla gaseosa eléctricamente con ductora que contiene una
concentracion importante de cationes y electrones. (Las concentraciones de ambos
son tales que la carga neta es cero.) En el plasma de argdn, que se usa con
frecuencia para el analisis de emision, los iones y los electrones de argon son las
especies conductoras principales, aunque los cationes provenientes de la muestra
también estan presentes en cantidades pequeiias. Los iones de argon, una vez
formados en el plasma, son capaces de absorber suficiente potencia de una fuente
externa para conservar la temperatura en un nivel en el que la ionizacién posterior
mantiene indefinidamente al plasma, el cual alcanza temperaturas hasta de 10 000
K. Hay tres tipos principales de plasmas de alta temperatura: plasma acoplado por

induccioén, plasma de corriente continua y plasma inducido por microondas.
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ii. Espectroscopiade emision con fuente de arco

La fuente de arco comun para un andlisis espectro quimico esta constituida por un
par de electrodos de grafito o de metal separados unos pocos milimetros. El arco
se enciende mediante una chispa de baja intensidad de corriente que ocasiona la
formacion momentanea de iones para conducir electricidad en el espacio entre los
electrodos; una vez que se inicia el arco, la ionizacion térmica mantiene la corriente.
Otra posibilidad es iniciar el arco uniendo los electrodos para producir el calor
necesario para la ionizacion; luego, los electrodos se separan a la distancia
deseada. En un arco tipico se utilizan corrientes de 1 a 30 A.

Por lo general, una fuente de arco de corriente cd tiene un voltaje de circuito abierto
de unos 200 V. También hay fuentes de arco de corriente alterna que funcionan
entre valores de alta tensién de 2200 a 4400 V o de baja tension de 100 a 400 V.
En ambos tipos, el arco se extingue al finalizar cada medio ciclo. En el tipo de alta
tensién, el arco se vuelve a encender de manera espontanea; en el arco de baja
tension la nueva ignicion se logra mediante la descarga de una chispa de baja

corriente.

iii. Fuentes de chispay espectros de chispa

Se ha perfeccionado una variedad de circuitos que producen chispas de alta tensién
para la espectroscopia de emision. Se ha comprobado que una chispa intermitente
gue siempre se propaga en la misma direccidén proporciona mayor precision y menor
deriva de la emision radiante. Por este motivo, a menudo la tension de la linea de
corriente alterna se rectifica antes de subirla de 10 a 50 kV en una bobina. Se utiliza
un conjunto de circuitos de estado solido para controlar tanto la frecuencia como la
duracioén de la chispa. Por lo general, con una corriente de 60 Hz se producen cuatro
descargas de chispa por cada semiciclo.

La corriente promedio en una chispa de alta tension suele ser del orden de unas

pocas décimas de ampere, la cual es bastante menor que la corriente de un arco
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caracteristico. Por otra parte, en la fase inicial de la descarga, la corriente
instantdnea puede sobrepasar los 1000 A. En esta fase inicial la electricidad circula
por un canal angosto que ocupa so6lo una minima parte del espacio total en el que
se produce la chispa. Se calcula que la temperatura en este canal puede llegar a
ser de 40 000 K. Por tanto, aunque la temperatura media de una fuente de chispa
es mucho menor que la de un arco, la energia en el pequefio volumen del canal
puede ser varias veces mayor. Como resultado, los espectros de los iones son mas
pronunciados en una chispa de alta tension que en un arco. En efecto, los
espectroscopistas denominan a menudo “lineas de chispa” a las que emiten los
iones.

iv. Instrumentos de la espectroscopia de emision

Los instrumentos para la espectroscopia de emisién son de tres tipos basicos:
secuenciales, de varios canales simultaneos y de transformada de Fourier. Estos
altimos se usan poco en la espectroscopia de emision. Los instrumentos
secuenciales se programan para pasar desde la linea de un elemento hasta la linea
del segundo elemento, deteniéndose sélo lo suficiente (algunos segundos) en cada
una para medir sus intensidades con una relacion sefal-ruido satisfactoria. En
cambio, los instrumentos multicanal estan disefiados para medir en forma
simultanea, o casi, las intensidades de las lineas de emision para una gran cantidad
de elementos, a veces 50 o 60. Cuando se tienen que determinar varios elementos,
los instrumentos secuenciales requieren mucho mas tiempo para la introduccion de
las muestras que los otros dos tipos. Por tanto, estos instrumentos, aunque son mas
sencillos, son costosos en cuanto al consumo de muestra y de tiempo. Tanto los
espectrometros secuenciales como los de emision por varios canales o multicanal
son de dos tipos generales: uno usa un espectrometro de red clasico y el otro un

espectrémetro en escalera.
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d) Espectrometria de masas atémica

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que la espectrometria de masas es
una técnica de analisis que permite determinar la distribucion de las moléculas de
una sustancia en funcién de su masa. La espectrometria de masas esta basada en
la obtencion de iones a partir de moléculas organicas en fase gaseosa; una vez
obtenidos estos iones, se separan de acuerdo con su masa u su carga, Yy finalmente
se detectan por medio de un dispositivo adecuado.

Un espectro de masas serd, en consecuencia, una informacion bidimensional que
representa un parametro relacionado con la abundancia de los diferentes tipos de
iones en funcion de la relacion masa/carga de cada uno de ellos.

La espectrometria de masas atdmica es una herramienta multifacética y muy
utilizada para identificar los elementos presentes en muestras de materia y
determinar sus concentraciones. Casi todos los elementos de la tabla periddica se
pueden determinar mediante la espectrometria de masas.

Un analisis por espectrometria de masas atomica consta de las etapas siguientes:
1) atomizacién

2) conversion de una fraccion significativa de los &tomos formados en la etapa 1 en
un flujo de iones (casi siempre positivos de una sola carga)

3) separacion de los iones formados en la segunda etapa con base en su relaciéon
masa/carga (m/z), donde m es el numero de masa del ion en unidades de masa
atomica y z es el niumero de cargas fundamentales

4) conteo del numero de iones de cada 2 tipo o medicién de la corriente iénica
producida cuando los iones formados a partir de la muestra inciden en un detector

adecuado.

i. [Espectrémetros de masas

Un espectrometro de masas es un instrumento que produce iones y los separa de
acuerdo con sus relaciones masa/carga, m/z. La mayor parte de los iones que se

estudian tienen una sola carga, de modo que la relacién es simplemente el nimero
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de masa del ion. Los tipos de espectrémetros que se utilizan en la espectrometria
de masas atdbmica son: espectrometro de masas cuadrupolar, espectrometro de
masas de tiempo de vuelo y espectrometro de masas de doble enfoque

Todos los tipos de espectrometros de masa tiene en su interior los principales
componentes. El objetivo del sistema de entrada es introducir una cantidad muy
pequefia de muestra en la fuente de iones, donde los componentes de dicha
muestra se transforman en iones gaseosos gracias al bombardeo con electrones,
fotones, iones o moléculas. Otra manera de lograr la ionizacidén es aplicar energia
térmica o eléctrica. La salida de la fuente de iones es un flujo de iones positivos,
que es lo mas comun, o iones negativos gaseosos que son acelerados en el
analizador de masas.

La funcion del analizador de masas es similar a la de un monocromador de un
espectrometro optico. En el analizador de masas la dispersion depende de la
relacion masa-carga de los iones del analito y no de la longitud de onda de los
fotones. Al igual que en un espectrometro Optico, un espectrometro de masas
contiene un transductor que convierte el haz de iones en una sefial eléctrica que
pueda ser procesada, almacenada en la memoria de una computadora y mostrada
en una pantalla o almacenada en otros medios. A diferencia de la mayoria de los
espectrometros opticos, los espectrdmetros de masas requieren un complejo
sistema de vacio para mantener una presién baja en todos los componentes,
excepto en los sistemas para procesar la sefial y de lectura. La presion baja asegura
colisiones no frecuentes en el espectrometro de masas para producir y conservar

iones y electrones libres.
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Figura 3. 10 Componentes de un espectrometro de masas. Fuente: (Skoog,
D., Holler, J.y Crouch, S., 2008)

e) Espectrometria atdmica de rayos x

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma sobre los rayos X son radiacién
electromagnética de longitud de onda corta que se produce cuando se desaceleran
los electrones de alta energia o por transiciones de electrones que estan en los
orbitales internos de los atomos.

Los valores de las longitudes de onda de los rayos X estan entre aproximadamente
1075 A a 100 A; pero la espectroscopia de rayos X ordinaria se limita a la regién de
casi0.1Aa25A (1A =0.1nm =101 m).

Para fines analiticos, los rayos X se obtienen de cuatro maneras:

1) Por bombardeo de un blanco metéalico con un haz de electrones de elevada
energia.

2) Por exposicion de una sustancia a un haz primario de rayos X con el objetivo de
generar un haz secundario de fluorescencia de rayos X

3) Al usar una fuente radiactiva cuyo proceso de desintegracion produce una

emision de rayos X
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4) A partir de una fuente de radiacion sincrotron.

Las fuentes de rayos X, al igual que los emisores de radiacion ultravioleta y visible,
producen a menudo tanto espectros continuos como de lineas; ambos son
importantes en analisis. La radiacion continua se denomina también radiacion
blanca o bremsstrahlung. Este término significa radiacion que surge del retardo de

las particulas; por lo general, esta radiacion es un continuo espectral.

Tabla 3. 8 Comportamiento de la radiacion

Comportamiento de la radiacion llustracion
§ v
Espectroscopia de emision de Rayos X (XES): el haz " ‘ p'-v‘ﬂ_ls’?
electronico primario induce la salida de electrones de los -\ S
niveles electrénicos internos, emitiendo radiacion X \ f‘;
secundaria en la medida que los electrones de niveles mas \ T}
externos caen en los niveles internos vacantes. \ 'FE-

Absorcién de rayos X: la intensidad de la radiacion X

disminuye a medida que pasan a través de un material; las AVAVAVATVAY V.V, R

discontinuidades en las absorciones aparecen cuando la
radiacion X posee suficiente energia para extraer

electrones
fw i
Espectroscopia de fluorescencia de rayos X (XFS): la b 5 - ¥,
radiacion primaria promueve la salida de electrones TSR — c";é_'
atomicos desde los niveles electronicos internos; a medida ‘ o
gue los electrones de niveles mas externos caen a los 2, ls
niveles internos vacantes se emite radiacion X secundaria. 1,_‘} b
J']I’L? r\j_
fie _;«—r
‘ 5
. ., . ., v T
Difraccion de rayos X: los rayos X sufren difraccion en los i rri-’
diferentes planos de un cristal 1Eh Je's

Continuaa...
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Tabla 3. 8 Comportamiento de la radiaciéon. (Continuacion)

Comportamiento de la radiacion llustracion

o N
Espectroscopia electrénica para el andlisis quimico . lL L // 2
(ESCA): los rayos X primarios inducen la salida de i iz o TR / S 7;_‘;’.__
electrones atémicos desde los niveles electronicos 5 7
internos y se determina la energia de los electrones -[L/ 7
emitidos. <

Espectroscopia de emisién Auger (AES): la excitacion con | A» ‘ &
un haz de electrones primarios induce la salida de <o /
electrones atobmicos desde niveles electronicos internos; i
cuando los electrones caen en los niveles internos ' &

vacantes, por un proceso no radiatorio, el exceso de “2? :,zwgra
energia induce la salida de electrones desde niveles mas transterible
externos (electrones Auger)

Fuente: (Repositorio Institucional de la Universidad de Alicante, 2021)

o
2

i. Emisién de rayos X por bombardeo con un haz de electrones

Cuando un conjunto de atomos es bombardeado por un haz de electrones de
elevada energia se producen rayos X. Al igual que los emisores del ultravioleta y
visible, los rayos X liberados producen un espectro continuo y otro discontinuo (de
lineas); ambos tipos tienen interés en analisis. La radiacién continua se llama
también radiacion blanca o Bremsstrahlung (que significa radiacion que proviene de

la desaceleracidn por particulas; esta radiacion es generalmente continua).

a. Espectros continuos

En un tubo de rayos X, los electrones producidos en un catodo caliente son
acelerados hacia un anodo metélico (el blanco) por un potencial del orden de los
100 kV; en la colision, parte de la energia del haz de electrones se convierte en
rayos X.

La radiacion continua de una fuente de haz de electrones es el resultado de las
colisiones entre los electrones del haz y los atomos del material del blanco. En cada

colision, el electron se desacelera y se produce un fotén de energia de rayos X. La
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energia del foton sera igual a la diferencia entre la energia cinética del electron antes
y después de la colision. Generalmente, los electrones de un haz se desaceleran
en una serie de colisiones, y las pérdidas de energia cinética difieren de una colision
a otra.
Por tanto, las energias de los fotones de rayos X emitidos varian de modo continuo
en un intervalo considerable. La maxima energia del foton generada corresponde a
la desaceleracion instantanea del electrén hasta una energia cinética cero en una
Gnica colision.

b. Espectros de lineas caracteristicas
El bombardeo de un blanco de molibdeno produce lineas de emision intensas
alrededor de 0.63 y 0.71 A. Ademas, una serie de lineas adicionales sencillas
aparece en el intervalo de longitudes de onda mas largo entre 4y 6 A.
El comportamiento del molibdeno como emisor es tipico de todos los elementos que
tienen niumeros atémicos superiores a 23; esto es, los espectros de lineas de rayos
X consisten en dos series de lineas. El grupo de longitud de onda mas corta se llama
serie K y la otra serie L. Los elementos con niumeros atomicos inferiores a 23 dan
sélo la serie K.
Los espectros de lineas de rayos X son el resultado de transiciones electrénicas
gue implican a los orbitales atdbmicos mas internos. Las series K de longitud de onda
mas corta se producen cuando los electrones de mas energia que provienen del
catodo arrancan electrones de lo orbitales mas cercanos al nucleo del atomo del
blanco. La colision da lugar a la formacién de iones excitados, los cuales entonces
emiten cuantos de radiacion X cuando los electrones de los orbitales externos sufren

transiciones hacia el orbital vacio.

ii.  Absorciéon de rayos X

Cuando un haz de rayos X se hace pasar a traves de una fina pelicula de materia,
su intensidad o potencia generalmente disminuye como consecuencia de la

absorcion y la dispersion. El efecto de la dispersion para todos los elementos
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excepto los mas ligeros es normalmente pequefio, y se puede despreciar en
aquellas regiones de longitud de onda donde tiene lugar una absorcién apreciable.
el Espectro de absorcion de un elemento es sencillo y consiste en unos pocos picos
de absorcion bien definidos. Aqui otra vez, las longitudes de onda de los picos son
caracteristicas del elemento y son independientes en gran parte de su estado
quimico.

Una peculiaridad de los espectros de absorcion de rayos X es la aparicion de unas
discontinuidades agudas, llamadas discontinuidades de absorcién, a longitudes de
onda ligeramente superiores del maximo de absorcion.

El proceso de absorcion. La absorcion de un fotén de rayos X produce la expulsion
de uno de los electrones mas internos de un atomo y la consecuente produccion de
un ion excitado. En este proceso, la energia total hv de la radiacion se divide entre
la energia cinética del electron (el fotoelectrén) y la energia potencial del ion
excitado. La probabilidad mas alta de absorcion tiene lugar cuando la energia del
fotdn es exactamente igual a la energia necesaria para llevar un electrén justo a la
periferia del atomo, es decir, la energia cinética se acerca a cero para el electron
expulsado.

El coeficiente de absorcion mésico. La ley de Beer es aplicable a los procesos

de absorcién de rayos X:

logﬁ = uupX
P

Donde P es la potencia de la radiacién emitida y P, la potencia de la radiacion
indicente, p . es la densidad de la muestra y UM es el coeficiente de absorcion
masico. Esta manera de escribir la ley de Beer es conveniente porque py €s un
pardmetro independiente de los estados fisico y quimico del elemento (asi, el valor
para el bromo sera el mismo para el HBr gaseoso que para el bromato de sodio
solido).

iii.  Fluorescencia de rayos X

La absorcién de rayos X produce iones excitados electronicamente que pueden

volver a su estado fundamental mediante transiciones que implican a los electrones
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de los niveles de energia mas altos. Asi, cuando el plomo absorbe radiacion de
longitudes de onda mas corta que 0.14 A se produce un i6n excitado con una capa
vacante K. Después de un breve periodo, el ion vuelve a su estado fundamental a
través de una serie de transiciones electronicas caracterizadas por la emision de
radiacion X (fluorescencia) de longitudes de onda idénticas a las que resultan de la
excitacion producida por bombardeo de electrones. Sin embargo, las longitudes de
onda de las lineas fluorescentes son siempre algo mayores que la longitud de onda
correspondiente a una discontinuidad de absorcion, ya que la absorcion requiere la
expulsion completa del electrén (ionizacion), mientras que la emision implica
transiciones de un electron desde un nivel de energia superior dentro del &tomo.
Difraccion de rayos X

La interaccién entre el vector eléctrico de la radiacion X y los electrones de la materia
por la que pasa da lugar a una dispersion de los rayos. Cuando los rayos X son
dispersados por el entorno ordenado de un cristal, tienen lugar interferencias (tanto
constructivas como destructivas) entre los rayos dispersados, ya que las distancias
entre los centros de dispersion son del mismo orden de magnitud que la longitud de
onda de la radiacion. El resultado es la difraccion.

La ley de Bragg. Cuando un rayo X alcanza la superficie de un cristal a cualquier
angulo 6, una porcién es dispersada por la capa de atomos de la superficie. La
porcidn no dispersada penetra en la segunda capa de atomos donde otra vez una
fraccion es dispersada y la que queda pasa a la tercera capa. El efecto acumulativo
de esta dispersion desde los centros regularmente espaciados del cristal es la
difraccion del haz.

En la ley de Bragg, un haz estrecho de radiacién choca con la superficie del cristal
con un angulo de incidencia 6, y la dispersién tiene lugar como consecuencia de la
interaccion de la radiacion con los atomos localizados en O, Py R.

Si se cumple que la distancia AP + PC = nA, donde n es un entero, la radiacién
dispersada estara en fase en OCD vy el cristal parecera reflejar la radiacion X. Se

puede observar también que AP = PC =d sin 6, donde d es la distancia interplanar
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del cristal. Asi pues, las condiciones para una interferencia constructiva del haz con

angulo 6 son las que cumplen la ecuacion de Bragg:

niA = 2dsiné

iv. Emisién de electrones por radiacion X

Un atomo o molécula, cuando es sometido a bombardeo con un haz de rayos X de
alta energia, produce una emision de electrones a partir de los niveles internos de
los atomos de la muestra. Todos aquellos electrones cuyas energias de enlace sean
inferiores a la energia contenida en los rayos X de excitacion seran desalojados de
la muestra. Las energias de enlace de electrones internos, E,, se pueden calcular
con el uso de la siguiente expresion:
Ep=hv—E, —®

donde E,, es el valor de la energia cinética de los fotoelectrones emitidos, hv es la
energia de la radiacion X incidente y @ un factor corrector del entorno electrostéatico
del electron. Las energias de enlace definen sin ambigiedad a cada atomo

especifico.

v. Emision de electrones Auger

Permite medir los electrones emitidos desde una superficie cuando la emisiéon es
inducida mediante bombardeo electronico. El primer paso lo constituye la ionizacién
de un nivel atdmico interno por un electron primario. Una vez ionizado el atomo, éste
debe relajarse emitiendo un foton (radiacion X) o un electron (proceso Auger no
radiatorio). Una transicion Auger KLL significa que un electron del nivel K
experimenta la ionizacién inicial. Un electron del nivel L se mueve para llenar la
vacante del nivel K 'y, al mismo tiempo, cede la energia de esa transicion (L a K) a
otro electron del nivel L, el cual se convierte en el electron Auger emitido como
emisidn electronica secundaria. Otras emisiones de electrones Auger se originan de
transiciones LMM y MNN. La energia del electron emitido es funcién Unica de los

niveles energéticos atbmicos implicados en la transicidon Auger, por lo que resultan
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caracteristicos del atomo del cual proceden. Existe una energia umbral relacionada
con la energia de la transicion, y el utilizar una energia primaria cinco o seis veces
superior a la energia Auger permite alcanzar el maximo en la sensibilidad de esa
transicion particular. Todos los elementos, excepto el hidrégeno y el helio, producen
picos Auger. La mayoria de los elementos presentan mas de un pico Auger intenso,
de modo que el registro del espectro de las energias de los electrones Auger

liberados desde cualquier superficie permite realizar un analisis quimico.

vi. Componentes de los instrumentos

La absorcién, emision, fluorescencia y difraccion de los rayos X tienen aplicacion en
guimica analitica. Los instrumentos que se usan en estas aplicaciones estan
constituidos por componentes cuyas funciones son analogas a las de los que se
emplean en las mediciones en espectroscopia Optica. Entre los componentes estan
una fuente, un dispositivo encargado de limitar los valores de longitud de onda de
la radiacién incidente, un portamuestras, un detector de radiacién o transductor, un
procesador de la sefial y un sistema de lectura. Los detalles de estos componentes
son muy distintos de sus homadlogos 6pticos pero sus funciones son las mismas.

Como sucede con los instrumentos Opticos, tanto los fotbmetros de rayos X como
los espectrofotbmetros, los primeros con filtros y los segundos con
monocromadores, tienen la capacidad de transmitir radiacion de la longitud de onda
deseada a patrtir de la fuente. Ademas, se dispone de un tercer método para obtener
informacion de ciertas partes de un espectro de rayos X. En este caso, la separacion
se logra en forma electrénica con dispositivos que discriminan entre varias partes
de un espectro con base en la energia y no en la longitud de onda de la radiacion.
Por consiguiente, los instrumentos de rayos X se describen a menudo como
instrumentos que dispersan la longitud de onda o instrumentos que dispersan la

energia, lo cual depende del método mediante el cual descompongan el espectro.
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3.1.2.3 Cromatografia de gases y de liquidos
La cromatografia es un potente método de separacion que tiene aplicacidén en todas
las ramas de la ciencia. La técnica fue inventada y denominada asi por el botanico
ruso Mikhail Tswett a principios del siglo XX. El la utilizaba para separar varios
pigmentos vegetales, como clorofilas y xantofilas, haciendo pasar soluciones de
estos compuestos a través de una columna de vidrio rellena con carbonato de calcio
finamente dividido. Las especies separadas aparecian como bandas coloreadas en
la columna, lo que justifica el nombre que eligié para el método (del griego chroma

que significa “color”, y graphein que significa “escribir”).

Las aplicaciones de la cromatografia han aumentado en forma explosiva en los
altimos cincuenta afios debido no sélo al perfeccionamiento de nuevos y diversos
tipos de técnicas cromatograficas, sino también a las necesidades crecientes de los

cientificos de mejores métodos para la caracterizacion de mezclas complejas.

La cromatografia agrupa un conjunto importante y diverso de métodos que facilitan
la separacion, identificacion y determinacion de componentes estrechamente
relacionados en mezclas complejas; muchas de dichas separaciones son
imposibles por otros medios. En todas las separaciones cromatograficas la muestra
se disuelve con una fase movil que puede ser un gas, un liquido o un fluido
supercritico, la cual se hace pasar a través de una fase estacionaria inmiscible fija
en una columna o en una superficie sélida. Las dos fases se eligen de tal forma que
los componentes de la muestra se distribuyen en grados distintos entre la fase movil
y la fase estacionaria. Aquellos componentes que son fuertemente retenidos por la
fase estacionaria se mueven con mucha lentitud con el flujo de la fase movil. En
cambio, los componentes unidos débilmente a la fase estacionaria se mueven con
rapidez. Como consecuencia de las distintas velocidades de migracion, los
componentes de la muestra se separan en bandas o zonas distintas que se pueden

analizar en forma cualitativa y cuantitativa. (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

Los métodos cromatograficos se pueden clasificar de dos maneras:
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1. La primera de ellas se basa en los medios fisicos por medio de los cuales las

fases estacionaria y movil se ponen en contacto.

a) Cromatografia en columna: en la cromatografia en columna un tubo

estrecho contiene la fase estacionaria a través de la cual la fase movil se

fuerza a pasar por presion.

b) Cromatografia en plano: en la cromatografia de plano la fase estacionaria

se fija sobre una placa plana o en los espacios de un papel, en este caso

la fase movil se desplaza a través de la fase estacionaria por capilaridad

0 por gravedad.

2. La segunda es una clasificacion mas fundamental de los métodos

cromatograficos se basa en los tipos de fases moéviles y estacionarias, y en

la clase de equilibrios involucrados en la transferencia de los solutos entre

las fases.

a) Cromatografia de gases (CG),
b) Cromatografia de liquidos (CL)

c) Cromatografia de fluidos supercriticos (CFS)

Tabla 3. 9 Clasificacion de los métodos cromatograficos segun tipo de
equilibrio.

Clasificacion
general

Método especifico

Fase estacionaria

Tipo de equilibrio

Cromatografia gas-

Liquido absorbido o

Distribucion entre

Cromatografia de C unido a una Bl
gases (CG) liquido (CGL) superficie sélida un gas y un liquido
Gas-sélido Sélido Adsorcion
Liquido-liquido, o L|qU|d9 absorbido o Distribucion entre
unido a una L T
reparto L liquidos inmiscibles
. superficie solida
Cromatografia de Liauido-solido o
liquidos (CL) q 11do, Sélido Adsorcion
adsorcion
Intercambio de Resina de o
) . Cn T Intercambio i6nico
iones intercambio iGnico

Continaa...
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Tabla 3. 9 Clasificacion de los métodos cromatograficos segun tipo de
equilibrio (Continuacion).

Liquido en los

Exclusion por . - Distribucion-
~ intersticios de un s
tamafio e . exclusion
Cromatografia de solido pohme_:ro —
liquidos (CL) Grupo de liquidos | Distribucién entre el
4 - especificos unido a liquido de la
Afinidad o .

una superficie superficie y el
sélida liquido mévil

Cromatografia de
fluidos supercriticos
(CFS; fase moévil:
fluido supercritico)

Especies organicas
enlazadas a una
superficie solida

Distribucion entre el
fluido supercritico y
la superficie
enlazada

Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

a) Cromatografia de gases

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) establece que en cromatografia de gases
los componentes de una muestra vaporizada se separan como consecuencia de
que se reparten entre una fase gaseosa y una fase estacionaria contenida en una
columna. Al efectuar una separacion cromatografica de gases, la muestra se
vaporiza y se inyecta en la cabeza de una columna cromatogréfica. La elucion se
lleva a cabo mediante el flujo de una fase mévil de gas inerte. A diferencia de la
mayoria de los otros tipos de cromatografia, la fase moévil no interactia con las
moléculas del analito; su Unica funcion es transportar este Ultimo a través de la

columna.

Existen dos tipos de cromatografia de gases: la cromatografia gas-liquido (CGL) y

la cromatografia gas-sélido (CGS).
i. Cromatografia gas-liquido (CGL)

En la cromatografia gas-liquido el analito se divide entre una fase moévil gaseosa y
una fase liquida inmovilizada sobre la superficie de un relleno solido inerte o en las
paredes de un tubo capilar. El concepto de cromatografia gas-liquido fue enunciado
por primera vez en 1941 por Martin y Synge, quienes también perfeccionaron la

cromatografia de distribucién liquido-liquido.
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Sin embargo, tuvo que pasar mas de una década antes de que la importancia de la
cromatografia gas-liquido se demostrara en forma experimental y la técnica se
empezara a utilizar en forma rutinaria como herramienta de laboratorio. En 1955
aparecio en el mercado el primer aparato comercial para cromatografia gas-liquido.
Desde entonces, sus aplicaciones han crecido de una forma espectacular. En la
actualidad hay casi un millén de cromatografos en todo el mundo.

a. Instrumentos para la cromatografia gas-liquido

Los instrumentos de cromatografia de gases que han aparecido en el mercado
presentan muchos cambios y mejoras desde su introduccion en el comercio. A

continuacion, se presenta un diagrama de bloques de un cromatégrafo de gases

tipico.
Pantalla
Tanque
f !
Reguladores Sistema
de flujo de datos
t Columna Y
o ____ I__ LI
| | -1 I
| [ Camara de f—'\] S |
| I'inyeccion OMOTO | | Medidor
Mu.eslm-)—n—I de la N:ll;ﬂ' f a Detector -):-— de fljo =
: muestra !
" Horno Termostato

Figura 3. 11 Diagrama de bloques de un cromatdégrafo de gases. Fuente:
(Skoog, D., Holler, J.y Crouch, S., 2008)

Los componentes basicos de un instrumento caracteristico para cromatografia de

gases se describen a continuacion:

b. Sistema de gas portador
En la cromatografia de gases la fase movil se llama gas portador y debe ser
guimicamente inerte. El helio es el gas para fase mévil mas comun, pero también
se usan argén, nitrégeno e hidrégeno. Estos gases se surten en recipientes a

presion. Se requieren reguladores de presion, manometros y medidores de flujo
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para controlar la corriente del gas. Ademas, el sistema del gas portador contiene a

menudo un tamiz molecular para eliminar el agua y otras impurezas.

Los flujos se controlan mediante un regulador de presion de dos etapas colocado
en el cilindro de gas y algun tipo de regulador de presion o de flujo instalado en el
cromatdgrafo. Las presiones de entrada normalmente oscilan entre 10 y 50 psi
(Ib/in2) por encima de la presion del entorno, lo que ocasiona flujos de 25 a 150
mL/min con columnas empacadas y de 1 a 25 mL/min en las columnas de capilares
tubulares. Por lo general se supone que los flujos son constantes si la presion de

entrada permanece constante.

c. Sistemas de inyeccion de la muestra
Con el fin de tener una alta eficiencia de la columna se requiere que la muestra sea
de un tamafo adecuado y que se introduzca como un “tapédn” de vapor; la inyecciéon
lenta 0 muestras demasiado grandes causan dispersion de las bandas y una mala

resolucion.

En el caso de las columnas analiticas rellenas ordinarias, el tamafio de la muestra
varia desde unas pocas décimas de microlitro a 20 pL. Las columnas capilares
requieren muestras menores por un factor de 100 o mas. En estos casos se emplea
un sistema divisor de la muestra que permite entregar una pequefa fraccion

conocida (1:50 a 1 :500) de la muestra inyectada y el resto se desecha.

En la cromatografia de gases con capilares también hay inyectores en la columna,
con las cuales la muestra entera se inyecta en la columna como liquido que luego
se vaporiza al programar la temperatura de la columna o de la entrada. En este

caso, el analito se separa del solvente por efectos térmicos y del mismo solvente.

d. Configuraciones de columnay hornos para la columna
En cromatografia de gases se usan dos tipos generales de columnas, las
empacadas y las tubulares abiertas o capilares. Antes, la mayor parte de los
estudios cromatogréaficos de gases se ejecutaba con columnas empacadas. En la
mayoria de aplicaciones actuales, las columnas empacadas dejaron paso a las

columnas capilares, mas eficaces y rapidas.
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Las columnas cromatograficas empacadas varian desde 1 m hasta 5 m de longitud,
y las columnas capilares varian de pocos metros hasta 100 m. Estan construidas
con silice fundida o con acero inoxidable, pero también se usa el vidrio o el Teflon.
A fin de poder colocarse en el interior de un horno con temperatura controlada, se

les da la forma de helicoides con diametros de 10 a 30 cm.

La temperatura de la columna es una variable importante que se tiene que regular
hasta unas décimas de grado en el caso de un trabajo preciso. Por consiguiente, la
columna se suele alojar dentro de un horno con temperatura controlada. La
temperatura 6ptima de la columna depende del punto de ebullicion de la muestra 'y
del grado de separacion requerido. En la practica, con una temperatura igual o
ligeramente superior al punto de ebullicion promedio de la muestra se obtiene un
tiempo de elucion razonable (2 a 30 min). Para muestras cuya temperatura de
ebullicion varia ampliamente, lo mejor es aplicar una programacion de temperatura,
con la cual se aumenta la temperatura de la columna en forma continua o por etapas

a medida que avanza la separacion.

e. Sistemas de deteccion
Durante las separaciones mediante cromatografia de gases se han investigado y
utilizado docenas de detectores. A continuacion, se describen las caracteristicas

ideales del detector para la cromatografia de gases:

e Sensibilidad adecuada. Justo lo que constituye una adecuada sensibilidad no
puede evaluarse de forma cuantitativa.

e Buena estabilidad y reproductibilidad.

e Respuesta lineal para los solutos que se extienda a varios érdenes de
magnitud.

e Intervalo de temperaturas desde la temperatura ambiente hasta al menos
400 °C.

e Tiempo de respuesta corto independiente de la tasa de flujo

e Alta confiabilidad y manejo sencillo. El detector deberia estar a prueba de la

impericia de operadores inexpertos, si es posible.
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e Respuesta semejante para todos los solutos o, por el contrario, una
respuesta selectiva y altamente predecible para uno o mas tipos de solutos.

e No debe destruir la muestra.

Por desgracia, no hay un detector que relna todas estas caracteristicas. Algunos
de los detectores mas comunes son los que se mencionan en la Tabla 3.10.

Tabla 3. 10 Detectores caracteristicos para cromatografia de gases.

Limite caracteristico de

Tipo Muestras aplicables deteccion
lonizacién por llama Hidrocarburos 1 pg/s
Conductividad térmica Detector universal 500 pg/mL
Captura de electrones Compuestos halogenados 5 fg/s
Espectrémetro de masas Slntonl_zable para 0.25 a 100 pg
(EM) cualquier especie
o Nitr6geno y compuestos
Termoionico de fosforo 0.1 pg/s(P), 1 pg/s (N)

Compuestos que

Conductividad electrolitica X "
contienen halégenos,

0.5 pg Cl/s, 2 pg SI/s, 4 pg

(Hall) o N/s
azufre o nitrégeno
S Compuestos ionizados
Fotoionizacion mediante radiacion UV 2 pg Cls
Infrarrojo de transformada Compuestos organicos 0.2a40ng

de Fourier (FTIR)
Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

f. Columnas tubulares abiertas para cromatografia de gases
Las columnas tubulares o columnas capilares son de dos tipos basicos, a saber,
columnas tubulares abiertas de pared revestida (WCOT) y columnas tubulares
abiertas revestidas con soporte (SCOT). Las primeras son simplemente capilares
cuya pared interna esta revestida con una fina capa de fase estacionaria. En las
segundas la superficie interna del capilar esta cubierta con una capa delgada (30
pMm) de un material de soporte, tal como tierra de diatomaceas. Este tipo de columna
contiene varias veces la fase estacionaria que tiene una columna de pared revestida
y, por tanto, posee mayor capacidad para la muestra. En general, la efectividad de
una columna SCOT es menor que la de una columna WCOT, pero en gran medida

superior a la de una columna empacada.
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g. Columnas empacadas para cromatografia de gases
Las columnas empacadas modernas se fabrican con tubos de vidrio o de metal; por
lo regular, miden de 2 a 3 m de largo y su didmetro interior es de 2 a 4 mm. Estos
tubos se rellenan densamente con un material finamente dividido y homogéneo, que
es el soporte sélido, cubierto con una capa delgada de 0.05 a 1 ym de fase
estacionaria liquida. En general, los tubos se configuran en forma helicoidal con un
didmetro aproximado de unos 15 cm con el objetivo de facilitar el control de la

temperatura en un horno.

h. Fase estacionaria
Entre las propiedades deseables para una fase liquida inmovilizada en una columna

cromatografica gas-liquido estan:

1)baja volatilidad (idealmente, el punto de ebullicién del liquido debe ser al menos

100 °C mayor que la temperatura de trabajo maxima de la columna)

2)estabilidad térmica
3)quimicamente inerte
4)caracteristicas de solvente tales que los valores de k y a de los solutos por

resolver estén dentro de un intervalo satisfactorio.

Durante el perfeccionamiento de la cromatografia gas-liquido se ha propuesto un
namero incontable de solventes como fases estacionarias. Por ahora, menos de
una docena se usa de manera ordinaria. La eleccion apropiada de la fase

estacionaria es a menudo decisiva para el éxito de la separacion.
i. Clasificacion de la fase estacionaria

Se han publicado muchos esquemas diferentes para clasificar las fases
estacionarias y asi simplificar su eleccion. La mayoria de ellos se basa en sondas
de soluto que prueban interacciones especificas entre el soluto y la fase liquida al

medir las caracteristicas de retencion del soluto.
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Tabla 3. 11 Fases estacionarias liguidas comunes en cromatografia gas-

liquido.
Nombre Temperatu
Fase estacionaria comercial ra maxima, Aplicaciones comunes
comun °C
Fase no polar de uso general,
Polidimetilsiloxano | OV-1, SE-30 350 hidrocarburos, aromaticos,
polinucleares, esteroides,
bifenilos policlorados
Fenil- Esteres metilicos de acidos
polidimetilsiloxano OV-3, SE-52 350 grasos, alcaloides, farmacos,
5% compuestos halogenados
Fenil- Farmacos, esteroides
polidimetiloxano, oVv-17 250 plaguicidéls glicoles’
50% '
Trifuoropropil- Aromaticos clorados,
polidimetilsiloxano, OV-210 200 nitroaroméaticos, bencenos
50% alquilsustituidos
Polietilenglicol Carbowax 250 Acido§ libres, algoholes,_ éteres,
20M aceites esenciales, glicoles
Cianopropil- Acidos grasqs_zoliinsaturados,
polidimetilsiloxano, OV-275 240 de 1a colofon. &eidos lib
50% e la colofonia, acidos libres,
alcoholes

Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

j. Aplicaciones de la cromatografia de gases analisis cualitativo

Los cromatogramas de gases se utilizan extensamente para determinar la pureza
de compuestos organicos. La aparicion de picos adicionales revela que hay
contaminantes presentes y las areas bajo estos picos proporcionan un calculo
aproximado del grado de contaminacion. Dichas areas son solo calculos
aproximados porgue componentes diferentes podrian tener factores de respuesta
del detector ampliamente distintos. Las técnicas de la cromatografia de gases

también son utiles para evaluar la efectividad de los procedimientos de purificacion.

k. Aplicaciones de la cromatografia de gases analisis cuantitativo
La altura del pico o el area bajo el pico de un producto de elucién en una columna
cromatografica se utilizan ampliamente en los analisis cuantitativos o

semicuantitativos. En condiciones muy bien controladas se puede alcanzar una
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exactitud (relativa) de 1% con el método del patrén externo o interno. Como con la
mayoria de las técnicas analiticas, la confiabilidad se relaciona directamente con el
control de las variables; la exactitud también depende en parte de la naturaleza de

la muestra.
ii. Cromatografia de gas- sélido (CGS).

Esta técnica se basa en la adsorcion de sustancias gaseosas sobre superficies
solidas. Las constantes de distribucion son por lo general mucho mayores que en el
caso de la cromatografia gas-liquido. Por consiguiente, la cromatografia gas-solido
es util para la separacion de especies que no se retienen en columnas de gas-
liquido, como los componentes del aire, sulfuro de hidrégeno, disulfuro de carbono,

oxidos de nitrdgeno, mondéxido de carbono, didéxido de carbono y gases nobles.

La cromatografia gas-sélido se lleva a cabo tanto en columnas de relleno como en
columnas tubulares abiertas. En estas Ultimas se fija una capa delgada del
adsorbente en las paredes del capilar. A veces estas columnas reciben el nombre

de columnas tubulares abiertas de capa porosa (TACP).

a. Tamices moleculares
Los tamices moleculares son intercambiadores de iones de silicato de aluminio cuyo
tamafio de poro depende del tipo de catidn presente. Las preparaciones comerciales
de estos materiales estan disponibles en tamarios de particula desde malla 40 a 60
hasta malla 100 a 120. Los tamices se clasifican de acuerdo con el diametro maximo
de las moléculas que pueden pasar por los poros. Los tamices moleculares
comerciales poseen tamarfos de poro de 4, 5, 10 y 13 A. Las moléculas menores a
las dimensiones anteriores entran en las particulas donde tiene lugar la adsorcion.
En el caso de estas moléculas, el area superficial disponible es enorme si se le
compara con el area disponible para las moléculas mas grandes. Por tanto, los
tamices moleculares se utilizan para separar las moléculas pequefias de las

grandes. Por ejemplo, un relleno de 5 A 'y 183 cm de largo, a temperatura ambiente,
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separaréd con facilidad una mezcla de helio, oxigeno, nitrdgeno, metano y monoxido

de carbono en este orden.

b. Polimeros porosos
Las bolitas de polimeros porosos de tamafio uniforme se fabrican con estireno
entrelazado o polimerizado con divinilbenceno. El tamafio de poro en estas bolitas
es uniforme y se controla por el grado de entrelazamiento. Los polimeros porosos
se utilizan en la separacion de especies polares gaseosas como sulfuro de
hidrogeno, 6xidos de nitrégeno, agua, dioxido de carbono, metanol y cloruro de

vinilo.
b) Cromatografia de liquidos

(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008) afirma que en el inicio de la cromatografia
de liquidos (LC), ésta se llevaba a cabo en columnas de vidrio con diametros de 10
a 50 mm. Las longitudes rellenas de la columna eran de 50 a 500 cm de particulas
sélidas cubiertas con un liquido adsorbido que formaba la fase estacionaria. Para
asegurar tasas de flujo razonables a través de este tipo de fase estacionaria, las
dimensiones de las particulas sélidas se mantenian en mas de 150 a 200 um.
Incluso asi, las tasas de flujo eran bajas, de un maximo de unas pocas décimas de
mililitro por minuto. Por consiguiente, los tiempos de separaciéon eran largos, a
menudo de varias horas. Los intentos para acelerar el procedimiento clasico
mediante la aplicacién de vacio o por bombeo no resultaron efectivos, puesto que
el aumento en la tasa de flujo originaba un aumento de la altura de plato por encima
del minimo caracteristico que se observa en las graficas de altura de plato contra

tasa de flujo y el resultado era una menor eficiencia.

En las primeras etapas de desarrollo de la cromatografia de liquidos, los cientificos
se dieron cuenta de que podian conseguir aumentar en forma notable la eficiencia
de la columna al disminuir el tamafio de las particulas del empaque. Sin embargo,
fue apenas a finales de los afios sesenta cuando se perfecciond la técnica adecuada
para producir y utilizar empaques de tamafio de particula tan pequefios como del

orden de 3 a 10 um. Esta técnica requeria instrumentos complejos para poder
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trabajar a altas presiones, lo que contrasta de manera notable con las sencillas
columnas de vidrio de la cromatografia de liquidos clasica cuyo flujo se debia a la
gravedad. Para diferenciar estos procedimientos mas nuevos de los métodos
originales de flujo por gravedad se emple6 en un principio la denominacion de
cromatografia de liquidos de alta resolucion (HPLC, por sus siglas en inglés). En la
actualidad, toda la cromatografia de liquidos se efectta con flujo presurizado y se

utilizan las siglas LC o HPLC sin distincion.

i. Campo de aplicaciéon de la cromatografia de liquidos de alta

resolucion

La cromatografia de liquidos es la técnica analitica de separacion mas ampliamente
utilizada. Las razones de su popularidad son su sensibilidad, su facil adaptaciéon a
las determinaciones cuantitativas exactas, su idoneidad para automatizarla, su
capacidad para separar especies no volatiles o termolébiles, pero, sobre todo, su
amplia aplicabilidad a sustancias que son importantes en la industria, muchos
campos de la ciencia y para la sociedad en general. Algunos ejemplos de estos
materiales son aminoacidos, proteinas, &cidos nucleicos, hidrocarburos,
carbohidratos, farmacos, terpenoides, plaguicidas, antibidticos, esteroides,

especies 6rgano metalicas y una variedad de sustancias inorganicas.
ii. Eficiencia de la columna en la cromatografia de liquidos.

Se presenta el importante efecto del tamafio de las particulas del relleno que forma
la fase estacionaria y se describen otras dos causas de la dispersion de zona, que

a veces son de importancia notable en la cromatografia de liquidos.

iii. Efectos del tamafio de las particulas del relleno.
Un examen del coeficiente de transferencia de masa de la fase movil revela que Cy
esta relacionado directamente con el cuadrado del diametro d,, de las particulas que
constituyen el relleno. Como consecuencia de ello, la efectividad de una columna
de LC deberia mejorar de manera espectacular a medida que disminuye el tamafio

de particula. La figura 3.12 es una demostracion experimental del efecto y en ella
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se observa que una reduccion del tamafio de particula de 45 a 6 um origina una

disminucién de 10 o mas veces en la altura de plato.

5.0
44.7 pm

40

349 pm
30—

Altura de plato H, mm

22,6 pm
13.2 pm

8.8 pm
6.1 pm

0 f i I
0 1.0 2.0 3.0 4.0

Velocidad lineal, cm/s

Figura 3. 12 Efecto del tamafio de las particulas del relleno y de la tasa de
flujo sobre la altura de plato H. Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S.,
2008)

Dimensiones de la columna: 30 cm X 2.4 mm. Soluto: N,N_-dietil-p-
aminoazobenceno. Fase mévil: mezcla de hexano, cloruro de metileno y alcohol
isopropilico.

iv. Ensanchamiento de banda extracolumna en cromatografia de

liguidos.

En la cromatografia de liquidos a veces tiene lugar un ensanchamiento de banda
significativo fuera del relleno de Ila columna propiamente dicho. Este
ensanchamiento de banda extracolumna se presenta cuando el soluto se transporta
a través de tubos abiertos como los que se utilizan en los sistemas de inyeccion, en
la region de los detectores y en los tubos que conectan los distintos componentes
del sistema. El ensanchamiento proviene de diferencias en las tasas de flujo de las
capas de liquido adyacentes a las paredes del tubo y de las capas del centro. Como
consecuencia, la parte central de una banda de soluto se mueve con mas rapidez
gue la periférica. En cromatografia de gases la difusion compensa con creces la
dispersiéon extracolumna. Sin embargo, en los liquidos la difusion es

significativamente menor y, con frecuencia, este tipo de ensanchamiento de banda
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es evidente. Se ha demostrado que la contribucion de los efectos extracolumna a la

altura total de plato H,,esta dada por:

riu

24D,

H,, =

Donde u es la velocidad del flujo lineal en (cm/s), r es el radio del tubo en cmy Dy,

es el coeficiente de difusion del soluto en la fase maovil en (cm2/s).
v. Instrumentos para cromatografia de liquidos

Con el objetivo de alcanzar flujos razonables con rellenos de tamafio de particula
de entre 3y 10 um, que por otra parte son comunes en la cromatografia de liquidos
moderna, se requieren presiones de bombeo de varios cientos de atmdsferas.
Debido a estas presiones elevadas, el equipo necesario para la cromatografia de
liguidos de alta resolucion tiende a ser mas complejo y caro que el que se utiliza en
otros tipos de cromatografia.

vi. Recipientes para la fase moévil y sistemas para el tratamiento del
solvente

Un aparato moderno para cromatografia de liquidos esta equipado con uno 0 mas
recipientes de vidrio, cada uno de los cuales contiene 500 mL o méas de un solvente.
A menudo estan equipados con un sistema para eliminar los gases disueltos y el
polvo de los liquidos. Los gases disueltos ocasionan flujos inestables y
ensanchamiento de bandas; ademas, las burbujas y el polvo interfieren con el
funcionamiento de la mayoria de los detectores. Los desgasificadores pueden
consistir en un sistema de bombeo por vacio, un sistema de destilacion, un
dispositivo para calentar y agitar los solventes o bien, como sistemas de purga que
permiten arrastrar los gases disueltos fuera de la solucidon mediante finas burbujas

de un gas inerte insoluble en la fase movil.
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vii. Sistemas de bombeo

Entre los requisitos para las bombas en cromatografia de liquidos esté:

1) la generacion de presiones de hasta 6000 psi (Ib/in.2) o0 414 bares

2) salida libre de pulsos,

3) tasas de flujo de 0.1 a 10mL/min

4) reproducibilidad del flujo de 0.5% relativo o mejor

5) componentes resistentes a la corrosion a causa de la diversidad de solventes.
Debe subrayarse que las presiones elevadas que generan las bombas de
cromatografia de liquidos no constituyen un riesgo de explosién, porque los liquidos
no son muy compresibles. Por tanto, la rotura de un componente del sistema solo
supone una pérdida de solvente. Lo que si es evidente es que ésta puede

representar un riesgo de incendio o de contaminacién del ambiente.

viii.  Sistemas de inyeccién de muestra
El factor limitante en la precision de las mediciones en cromatografia de liquidos es
la reproductibilidad con que se pueden introducir las muestras en el relleno de la
columna. El problema se acentla por el ensanchamiento de banda que acompafa
al tap6n o sobrecarga de inyeccién. Por consiguiente, los volimenes de muestra
que se emplean tienen que ser muy pequefios, de unas pocas décimas de microlitro
hasta quizd unos 500 pL. Ademas, lo apropiado es introducir la muestra sin

despresurizar el sistema.

El medio que mas se usa para la introduccion de las muestras en la cromatografia
de liquidos se basa en los rizos de muestreo. Con frecuencia, estos dispositivos
forman parte del equipo cromatografico y hay rizos intercambiables que permiten la
eleccion de tamafios de muestra desde 1 hasta 100 pL o méas. Con rizos de este
tipo se puede introducir la muestra a presiones de hasta 7000 psi con una
desviacion estandar relativa de unas décimas porcentuales. La mayor parte de los
cromatografos actuales se venden con autoinyectores. Dichas unidades tienen la
capacidad de inyectar muestras en el cromatégrafo de liquidos a partir de frascos

gue estan en un carrusel o desde placas microtituladoras. Por lo regular, contienen
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rizos de muestreo y una bomba de jeringa para inyectar volimenes desde menos

de 1 pL hasta mas de 1 mL.

ix. Columnas para cromatografia de liquidos de alta resolucion
Las columnas para esta técnica se construyen de ordinario con tubo de acero
inoxidable de didmetro interno uniforme. Algunas ocasiones las columnas para
cromatografia de liquidos de alta resolucion se fabrican con tubos de vidrio de
paredes resistentes o con polimeros como el polieteretercetona. Ademas, también
hay columnas de acero inoxidable cuyo interior estd revestido con vidrio o
polieteretercetona. Estan disponibles cientos de columnas de diversos precios y

rellenos.

X. Tipos derellenos de la columna
En cromatografia de liquidos se utilizan dos tipos béasicos de rellenos, pelicular y de
particula porosa. Las particulas peliculares originales eran cuentas esféricas de
vidrio o de polimero no porosas cuyos didmetros caracteristicos eran de 30 a 40
um. En la superficie de éstas se depositaba una fina capa porosa de silice, de
alumina o de una resina sintética de poliestireno-divinilbence no, o bien, una resina
de intercambio i6nico. Las microparticulas porosas reemplazaron por completo a las
particulas peliculares. En los afios recientes se han reintroducido rellenos
peliculares de (5 um) para separar proteinas y biomoléculas grandes. Los rellenos
de particulas porosas caracteristicos para cromatografia de liquidos estan formados
por microparticulas porosas cuyos diametros varian entre 3 y 10 um; para un
tamafo de particula dado es deseable tener una distribucion muy estrecha de
dimensiones de particula. Las particulas son de silice, alimina, de una resina
sintética de poliestireno-divinilbenceno o resinas de intercambio idnico. La silice es
el material de relleno mas comun en cromatografia de liquidos; las particulas se
preparan aglutinando particulas de silice de dimensiones inferiores al micrometro
en condiciones tales que se forman particulas mayores con diametros muy
uniformes. Las particulas que resultan se recubren muchas veces con peliculas

organicas que se unen quimica o fisicamente a la superficie. El relleno de las



120

columnas para modos cromatogréficos especificos se estudia més adelante en este

capitulo.

xi.  Detectores
los detectores de cromatografia de liquidos han sido instrumentos analiticos
tradicionales adaptados con celdas de flujo para medir concentraciones bajas de
solutos en flujos de liquidos. El problema principal en el mejoramiento de la
cromatografia de liquidos es la adaptacion y perfeccionamiento de dichos

dispositivos.

a. Caracteristicas del detector ideal
El detector ideal para cromatografia de liquidos deberia poseer todas las
caracteristicas que un detector para cromatografia de gases, con excepcion de que
un detector de cromatografia de liquidos no requiere ser sensible en un intervalo
tan grande de temperaturas. Ademas, un detector de HPLC debe tener un volumen
interno minimo con el fin de reducir el ensanchamiento de banda y ser compatible

con el flujo de liquidos.

b. Tipos de detectores
Los detectores para cromatografia de liquidos son de dos tipos basicos. Los
detectores basados en una propiedad de la solucién son sensibles a una propiedad
de la fase movil, como el indice de refraccion, la constante dieléctrica o la densidad,
la cual es modulada por la presencia de solutos. En cambio, los detectores basados
en una propiedad del soluto responden a alguna de las propiedades de este ultimo,
como la absorbancia en el UV, fluorescencia o corriente de difusion, que no son

inherentes a la fase mouvil.

A continuacién, se presenta un diagrama de blogues de un cromatégrafo de liquido,

un aparato caracteristico de CLAR.
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Figura 3. 13 Cromatdégrafo liquido, aparato caracteristico de Clar. Fuente:
(Skoog, D., Holler, J.y Crouch, S., 2008)

xii.  Tipos de cromatografia de liquido

En varios tipos basicos de cromatografia la fase mévil es un liquido. A menudo,
estos tipos se clasifican de acuerdo con el mecanismo de separacion o el tipo de

fase estacionaria. Entre estos tipos estan:

a. Cromatografia de reparto
El tipo de cromatografia de liquidos de alta resolucion (HPLC) mas ampliamente
utilizado es la cromatografia de reparto, en la cual la fase estacionaria es un
segundo liquido que es inmiscible con la fase liquida movil. En el pasado, la
mayoria de las aplicaciones se referia a compuestos polares, no idnicos, de baja
a moderada masa molecular (por lo regular <3000). Sin embargo, recientemente
se han desarrollado algunos métodos (derivacion y formacion de pares i6nicos)
que han ampliado las separaciones de reparto a los compuestos ionicos. Al
principio, en la cromatografia de reparto se utilizaban columnas del tipo liquido-
liquido. En la actualidad éstas han sido reemplazadas por columnas de fase
liquida unida en los sistemas de cromatografia de liquidos modernos. En la
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cromatografia liquido-liquido, éstos se mantienen en su lugar mediante adsorcion
fisica. Por otro lado, en la cromatografia de fase unida, estan ligados por medio
de un enlace i6nico, lo que da por resultado rellenos muy estables e insolubles
en la fase movil. Asimismo, las columnas de fase unida son compatibles con las
técnicas de elucion con gradiente.

Una de las aplicaciones de la cromatografia de reparto es cuando se usan
rellenos unidos quimicamente en fase inversa junto con solventes muy polares
(a menudo acuosos) se aproximan al sistema ideal y universal para la
cromatografia de liquidos. Debido a su amplia aplicabilidad, su conveniencia y la
facilidad con que pueden modificarse k y a al variar las fases moviles acuosas,
estos rellenos se aplican con frecuencia antes que todos los otros en el caso de

separaciones de exploracion con nuevos tipos de muestras.

Tabla 3. 12 Aplicaciones caracteristicas de la cromatografia de reparto.

Campo Mezclas caracteristicas
FArmacos Antibidticos, sedantes, esteroides,
analgésicos

Aminoacidos, proteinas,

Bioquimica carbohidratos, lipidos

Productos alimenticios Edulcorantes artificiales, antioxidantes, aflatoxinas, aditivos

Productos de la industria | Aromaticos condensados, tensoactivos, propulsores,
guimica colorantes

Plaguicidas, herbicidas, fenoles,

Contaminantes bifenilos policlorados

Farmacos, venenos, alcohol en
sangre, narcéticos

Acidos biliares, metabolitos de
Quimica clinica farmacos, extractos de orina,
estrégenos

Ciencias forenses

Fuente: (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

b. Cromatografia de adsorcion o cromatografia liquido-sélido
La cromatografia de adsorcion, o liquido-solido, es la forma clasica de
cromatografia de liquidos que introdujo Tswett por vez primera a principios del
siglo XX. Debido a que hay muchos aspectos iguales entre la cromatografia de

reparto en fase normal y la cromatografia de adsorcion, muchos de los principios
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y las técnicas que se utilizan en la primera se aplican también en la cromatografia
de adsorcion. De hecho, en muchas separaciones en fase normal, los procesos
de adsorcion desplazamiento rigen la retencidon. Las Unicas fases estacionarias
gue se utilizan en la cromatografia de adsorcion son la silice y la alimina
finamente dividida. Se prefiere la silice para la mayoria de las aplicaciones debido
a su mayor capacidad de muestra. Las caracteristicas de adsorcion de las dos
sustancias son similares. Con ambas, los tiempos de retencién se vuelven mas

largos a medida que la polaridad del analito aumenta.

c. Cromatografia de intercambio de iones o cromatografia iGnica
La cromatografia idnica (IC) se refiere a los métodos modernos y eficientes para
separar y determinar iones en columnas con relativamente baja capacidad de
intercambio i6nico o anidnico. la cromatografia idnica tal como se practica en la
actualidad se formulé a mediados de los afios setenta cuando se demostré que
las mezclas de aniones o de cationes se podian separar en columnas para HPLC
rellenas con resinas de intercambio anidénico o de intercambio i6nico. Los
procesos de intercambio i6nico se basan en los equilibrios de intercambio entre
los iones de una solucion y los iones del mismo signo que estan en la superficie

de un sdlido de elevada masa molecular y esencialmente insoluble.

d. Cromatografia de exclusién por tamafio
La cromatografia de exclusion por tamafio, o de gel, es una técnica muy valiosa
gue se aplica en particular a especies de elevada masa molecular. Los rellenos
para la cromatografia de exclusion por tamafio son pequefas particulas (10um)
de silice o de polimeros que contienen una red de poros uniforme en los que se
pueden difundir las moléculas del soluto y el solvente. Las moléculas quedan
atrapadas en los poros y son eliminadas del flujo de la fase movil. El tiempo de
residencia medio en los poros depende del tamafio efectivo de las moléculas del
analito. Las que son mas grandes que el tamafio medio de los poros del relleno
gue son excluidas y, por consiguiente, no son retenidas, tales especies son las

primeras en ser eluidas. Las moléculas cuyos diametros son significativamente
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menores que los poros pueden penetrar a través de ellos y asi pasan mucho
tiempo atrapadas; éstas son las ultimas en ser eluidas. Entre estos dos extremos
estan las moléculas de tamafo intermedio cuya penetracion media en los poros
depende de su diametro. Dentro de este grupo tiene lugar la division, que esta
directamente relacionada con las dimensiones de la molécula y, en cierto modo,
con la forma molecular. Observe que las separaciones por exclusion por tamafio
difieren de los otros procedimientos que se han considerado en que no hay una
interaccidon quimica o fisica entre los analitos y la fase estacionaria. De hecho, se
procura evitar este tipo de interacciones dado que originan una baja efectividad
de la columna. Tenga en cuenta también que, a diferencia de otros tipos de
cromatografia, hay un limite superior para el tiempo de retencion, ya que ningun
analito es retenido mas que aquel que atraviesa por completo la fase

estacionaria.

e. Cromatografia por afinidad

Para la cromatografia por afinidad se requiere el enlace covalente de un reactivo,
llamado ligando por afinidad, con un soporte sélido. Los ligandos por afinidad
caracteristicos son anticuerpos, inhibidores de enzimas u otras moléculas que en
forma reversible y selectiva se enlazan a las moléculas del analito en la muestra.
Cuando esta ultima pasa por la columna, solo son retenidas las moléculas que
se unen de manera selectiva al ligando por afinidad. Las moléculas que no se
unen atraviesan la columna con la fase movil. Después de que se eliminan las
moléculas indeseables, los analitos retenidos pueden ser arrastrados cambiando
las condiciones de la fase movil.

La fase estacionaria para la cromatografia por afinidad es un sdélido como la
agarosa o cuentas de vidrio poroso en las que el ligando por afinidad esta
inmovilizado. La fase movil en la cromatografia por afinidad desempefa dos
papeles distintos. Primero, debe soportar el fuerte enlace de las moléculas del
analito con el ligando. Segundo, una vez que se han eliminado las especies
indeseables, la fase movil debe debilitar o eliminar la interaccion analito-ligando

de modo que el analito pueda ser eluido. Con frecuencia se aprovechan los
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cambios en el pH o la potencia i6nica para modifica las condiciones de elucion
durante las dos etapas del proceso.

La principal ventaja de la cromatografia por afinidad es que es muy especifica.
Se utiliza de modo principal para aislar con rapidez biomoléculas durante el

trabajo de preparacion.

3.1.2.4 Refractometro. (Pickering, W. , 1980) (Skoog, D., Holler, J., y
Crouch, S., 2008)
La refractometria, es una técnica analitica que consiste en la medida del indice de
refraccion de un liquido con objeto de investigar su composicion si se trata de una
disolucibn o de su pureza si es un compuesto Unico. Poco han variado los
refractometros desde el disefio original de Abbé (1874) y Pulfrich (1887).

Un rayo de luz que pasa oblicuamente desde un medio hacia otro de diferente
densidad, cambia su direccién cuando traspasa la superficie. Este cambio en la
direccion se denomina refraccién. Cuando el segundo medio es mas denso que el
primero, el rayo se aproxima a la perpendicular trazada sobre la superficie divisoria
en el punto de incidencia. La causa fundamental de este cambio en la direccién se
debe al cambio en la velocidad de la luz que se hace mas lenta cuanto mas denso
sea el medio por el que pasa el haz. La luz amarilla de la ldAmpara de sodio disminuye
su velocidad desde 3x101%m/s en el vacio hasta 2.25x10%m/s en el agua.
(Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)

a) Indice de refraccion

El indice de refraccion es un parametro propio de cada medio que indica el
comportamiento de la luz al atravesarlo y este se obtiene por el cociente de la
velocidad de la luz en el vacio y la velocidad de la luz en el medio cuyo indice se

calcula. Se simboliza con la letra n y se trata de un valor adimensional.

El &ngulo formado entre el rayo en el primer medio y la perpendicular se llama
angulo de incidencia, 64, mientras que el correspondiente angulo en el segundo

medio se denomina &ngulo de refraccion, 6,. El indice de refraccidn, ny_,, es la
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razén entre las velocidades de la luz en ambos medios. (Skoog, D., Holler, J. y
Crouch, S., 2008)

Superficie

Figura 3. 14 indice de refraccién. Fuente: (Skoog, D., Holler, J.y Crouch, S.,
2008)

b) Ley de Snell

La ley de Snell representa a este indice como la razén de los senos de los angulos

de incidencia y refraccion.
n,sen 0; = n,sen 0,

Donde nl1 y n2 son los indices de refraccion del primer y segundo medio, 81 y 62
los angulos que forman los rayos dentro de cada medio con la normal a la superficie
de separacion. El indice de refraccion es una magnitud adimensional siempre mayor

gue uno (el indice del vacio). Para el aire se puede usar también el valor 1.

El indice de refraccion es una constante adimensional, por lo tanto, cuyo valor para
una luz de una determinada longitud de onda viene determinada por las
caracteristicas del medio liquido o so6lido y el aire como medio de referencia. Si se
va a comparar los indices de liquidos o disoluciones se debe indicar el medio de
referencia, asi como otras variables que afectan a la velocidad de la luz en la
muestra a medir. El simbolo n2°, por ejemplo, se refiere a la medida a 20 °C del

indice para las lineas D del sodio. (Skoog, D., Holler, J. y Crouch, S., 2008)
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c) Refractometros

(Pickering, W. , 1980) determina que los refractdmetros son instrumentos de
medicion, en los que éste fendmeno de la refraccion de la luz se pone en préctica.
Ellos se basan en el principio por el cual, cuando aumenta la densidad de una
sustancia (por ejemplo: cuando se disuelve el azlcar en el agua), el indice de
refraccion aumenta proporcionalmente con la concentracion de la sustancia. Los
refractometros fueron inventados por Ernst Abbe, a principios del siglo XX. Existen
dos tipos de refractometros en funcion de la deteccién del indice de refraccion;
sistemas transparentes y sistemas de reflexion. Los refractometros portatiles y los
refractometros Abbe usan los sistemas transparentes, mientras que los
refractometros digitales usan los sistemas de reflexion. Los aparatos mas
importantes se basan en dos principios: refractometros de angulo limite o critico y

los refractometros de desplazamiento de imagen.
i. Refractometros de angulo limite

En estos aparatos se observa el campo del ocular dividido en una zona obscura y
otra clara. La separacion entre ambas corresponde al rayo limite. La luz pasa a
través de una capa delgada de muestra (0,1 mm) y entra en el prisma de difraccion
P1. El prisma P1 es de difusion de manera que muestra una superficie rugosa y
actua como fuente de un namero infinito de rayos que entran en la muestra en todas
direcciones. La radiacién que Unicamente roza la superficie del prisma P2 penetra
en él formando un angulo ®c llamado angulo limite o critico y su valor depende de
la longitud de onda y de los indices de refraccion de la muestra y del prisma. Ningun
rayo puede formar un angulo superior al limite ya que la fuente de tales rayos no
penetra en el prismay todos los demas rayos que penetran en el prisma se refractan
segun angulos menores (a la derecha), que el angulo limite, e iluminaran la parte
derecha del ocular. La zona de la izquierda permanece oscura ya que no se
refractan rayos a angulos superiores al limite. La medida de este angulo permite
medir el indice de refraccién de la muestra. En un aparato de Abbé, lo que se mide

es a que es el complementario de ®c, y es el angulo con el que emergen los rayos
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del prisma P2. La mayoria de los refractometros utilizan este principio y los mas

importantes son los de Abbé, Pulfrich y los de inmersién. Figura 3.15.

Imagen en
el ocular
Muestra
\
Prisma de st
difusion
A
/ 90°
WL 7
4
’/ I -
. 2 Prisma de
“. refraccion
. I"
~ﬁl
"
I
I ”
Rayo limite

Figura 3. 15 Diagrama refractometro de Abbé. Fuente: (Pickering, W. , 1980)

ii. Refractobmetro de Abbé

Aparece un esquema que muestra dos prismas articulados entre los cuales se

coloca la muestra. Por el centro de los prismas pasa un eje que permite mover el

prisma de refraccion P2 y asi medir a en una escala graduada que es proyectada

en el ocular y que se gradda en unidades de njp hasta 0,001. El amplificador permite

determinar la siguiente cifra, 0,0001. Se miden indices entre 1,3 y 1,7. Los

denominados compensadores estan formados por unos prismas (prismas de Amici),

y permiten utilizar luz blanca como fuente. Estos prismas de vidrio permiten

dispersar todas las longitudes de onda excepto el color amarillo en la vecindad de

la linea D del sodio, que es la Unica que atraviesa el prisma. Es decir, actia como

un monocromador, pero la resolucion no es perfecta.
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iii. Refractémetro de inmersién

Es el méas simple de todos. Requiere so6lo 10-15 ml de muestra. En prisma simple
va montado en un telescopio que contiene el compensador y el ocular. La escala se
sitla debajo del ocular dentro del tubo. La superficie inferior del prisma se sumerge
en un pequefio vaso que contiene a la muestra, con un espejo debajo para reflejar

la luz hacia arriba a través del liquido.
iv. Refractometro de Pulfrich

Se usa sobre todo para medidas precisas en disoluciones o liquidos muy volatiles,
0 reactivos higroscopicos, y para medidas de dispersion. Los valores absolutos
obtenidos no son fiables en la quinta cifra decimal, pero una comparacion a dos
longitudes de onda o con dos sustancias puede dar una precision de +1x1075. Los
sélidos o liquidos con indices entre 1,33 y 1,86 pueden ser determinados en un
amplio intervalo de temperaturas. El indice de refraccibn n, no puede ser
determinado directamente, sino después de una serie de observaciones. Una vez

estabilizado el aparato es posible obtener el indice en unos cinco minutos.
v. Refractémetros de desplazamiento de imagen

En estos aparatos se mide el desplazamiento del rayo refractado en relacion al rayo
incidente, en vez de medir el desplazamiento de la linea de separacion entre la zona
clara y oscura debido al angulo limite. Se construye un prisma con la muestra y el
indice se calcula en base al desplazamiento angular de la luz al pasar por la
muestra. Si la muestra es liquida se coloca en un recipiente en forma de prisma. La
precision es superior a la obtenida con el refractometro de Abbé. No hay limite en
la determinacion de indices de refraccion y se puede trabajar en un mayor nimero
de longitudes de onda, incluso zonas del ultravioleta o infrarrojo cercano, si se usan

prismas de cuarzo. Entre estos aparatos estan los refractometros diferenciales.
vi. Refractometros diferenciales

Se emplean primariamente para el analisis de mezclas liquidas. Se aplican a

cualquier mezcla cuyo indice de refraccion es una funcion simple de la composicion;
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esto incluye aproximadamente a todos los sistemas binarios. En la medida de los
indices de refraccion, siempre es un problema la temperatura, que debe controlarse
cuidadosamente. Estos instrumentos emplean una sola célula a través de la cual la
luz es transmitida. El rayo es difractado en un angulo cuyo valor depende de la
diferencia del indice de refraccion entre la muestra y una muestra estdndar que
constituye una parte de la célula. El angulo de refraccion se mide con un dispositivo

fotoeléctrico.

La aplicabilidad al analisis de liquidos es mediante un procedimiento empirico.
Muestras de composicidbn quimica conocida se hacen pasar a través del
instrumento, obteniendo asi una curva de composicion frente a lecturas del
refractometro. Algunos instrumentos pueden dar rangos de valores hasta An = 107>
a cualquier valor nominal. La minima diferencia de indice detectable es del 1% para
rango de 10~7 unidades del indice de refraccion para los instrumentos mas precisos.
La precision viene condicionada por los cambios de temperatura y deformaciones

del aparato.
d) Aplicaciones de larefractometria

La refractometria tiene una amplia aplicacion para alimentos, ya sean liquidos o
viscosos, con cierto contenido en soélidos, tales como kétchup, mermeladas, zumos,
etc. Asi como también es utilizada en la industria de bebidas carbonatadas y otros
procesos industriales, en los que se mide la concentracion de azucar después de

ser carbonatada y justo antes de envasar.

Otras aplicaciones en la industria alimentaria son en la hidrogenacion de grasas y
aceites cuyo analisis continuo se ve dificultado por las cantidades variables de
metales usados como catalizadores tales como niquel o platino. En general la
instalacion de refractometros en linea proporciona analisis rapidos y precisos en

multitud de procesos industriales.

Las aplicaciones de la refractometria no solo se limitan a la industria alimenticia,

sino que también son aplicados en la industria quimica y farmacéutica para el control
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de calidad de jarabes, perfumes, detergentes, toda clase de emulsiones y para

medir la concentracion de urea en la sangre.

3.1.2.5 Colorimetria.

La colorimetria es un método Optico de analisis que se basa en la comparacion del
color, usando el ojo humano como detector. En el mejor de los casos podemos tener
una exactitud de aproximadamente 5%.

El fundamento de la técnica consiste en que, si se pasa luz blanca a través de una
solucion coloreada, algunas longitudes de onda se absorben con preferencia sobre
las otras. Muchos compuestos no son coloreados, pero pueden absorber luz en la
region visible si se someten a la accion de un reactivo apropiado. Estas reacciones
son a menudo especificas y muy sensibles, hasta el punto de poder medir
cantidades de material en concentraciones de milimol por litro. La mayor ventaja
consiste en que no es necesario el aislamiento del compuesto y que se pueden
determinar los constituyentes de una mezcla compleja tal como sangre, sin que se
requiera mucho tratamiento previo. La intensidad del color es proporcional a la
concentracion del compuesto que se mide, mientras que la cantidad de la luz
absorbida es proporcional a la intensidad del color y por lo tanto a la concentracion.
(Olsen , E., 1990)

a) Instrumentos de la colorimetria

Los primeros colorimetros se calibraban a ojo comparando el color de una solucién
con los de una serie de discos coloreados. Los resultados obtenidos eran muy
subjetivos y no muy exactos. Los colorimetros visuales solo tienen ahora un interés
histérico. La célula fotoeléctrica tiene la ventaja sobre el ojo humano de poder
determinar el grado de absorcién de un color y de ser mucho mas objetiva. (Olsen ,
E., 1990)

i. Colorimetro fotoeléctrico

(Plummer, D. y Barrera, L., 1981) determina que en la actualidad para aplicar los
métodos colorimétricos se utiliza el colorimetro fotoeléctrico. En la figura 3.16 se

observa el diagrama de un fotocolorimetro.
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Figura 3. 16 Diagrama de un fotocolorimetro. Fuente: (Plummer, D. y
Barrera, L., 1981)

La luz blanca de una lampara de tungsteno pasa a través de una rendija, luego a
través de una lente condensador, hasta obtener un rayo paralelo que incide sobre
la solucion que se investiga, la cual se ha colocado en una celda de absorcion o
cubeta. La cubeta es generalmente de vidrio y las paredes a través de las cuales
pasa el haz de luz son paralelas. En muchos casos, las cubetas tienen una base de

1 cm cuadrado y pueden contener facilmente 3 ml de liquido.

Después de la cubierta se encuentra el filtro, el cual se selecciona para permitir la
transmision maxima del color no absorbido. Si se quiere examinar una solucion azul,
entonces se absorbe el rojo y por lo tanto se selecciona un filtro rojo. El color del
filtro es, pues, complementario a la solucion que se estudia. En algunos
instrumentos el filtro se encuentra antes de la cubeta. El filtro produce bandas
angostas de transmision y, por lo tanto, da luz aproximadamente monocromatica.
Los filtros Ilford son los mas comunes. Los filtros se seleccionan en forma tal que

cumplan la ley de Beer.
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Tabla 3. 13 Relacion entre el color de la solucién estudiaday el filtro

Color de la solucion Filtro
Rojo-Naranja Azul-Azul verdoso
Azul Rojo

Verde Rojo

Plrpura Verde

Amarillo Violeta

Fuente: (Plummer, D. y Barrera, L., 1981)

A continuacién, la luz llega a una fotocelda que genera una corriente eléctrica en
proporcion directa a la intensidad de la luz incidente. Esta sefial eléctrica pequefia
se incrementa mediante un amplificador, y la sefial amplificada pasa a un
galvanometro calibrado en una escala logaritmica que da directamente medidas de
absorbancia. Las fotocélulas usadas en colorimetros no son muy finos tienen una
precision de aproximadamente 0.5%. La solucion blanca se coloca primero en el
colorimetro y se ajusta el galvanémetro a una absorbancia de cero. Luego se coloca

la muestra y se lee directamente la absorbancia.

Un método mejor consiste en dividir el haz en dos partes, una de las cuales pasa a
través de la mezcla y otra a través del blanco; los circuitos se equilibran hasta que
no se mueva la aguja del galvandmetro. La extincion esta dada por la lectura del

potenciometro cuando el circuito queda en equilibrio.

Tabla 3. 14 Transmision maxima para filtros llford

Numero del filtro llford Color Transmision maxima (nm)
600 Violeta intenso 420
601 Violeta 430
602 Azul 470
603 Azul verdoso 490
604 Verde 520
605 Amarillo verdoso | 550
606 Amarillo 880
607 Naranja 600
608 Rojo 680
609 Rojo fuerte 700

Fuente: (Plummer, D. y Barrera, L., 1981)
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ii. Ladiferenciaentre colorimetriay espectrofotometria

La diferencia entre colorimetria y espectrofotometria consiste en el tipo de
instrumental que se usa. El colorimetro que es el instrumento utilizado en la
colorimetria es un aparato en los que la longitud de onda se selecciona por medio
de filtros Opticos que son insertados en este. Mientras que en el espectrofotometro
que es el instrumento utilizado en la espectrofotometria es un aparato que la
longitud de onda es seleccionada mediante dispositivos monocromadores los

cuales estan integrados a la maquina.

3.1.2.6  Polarimetria.
La polarimetria es la técnica que permite la determinacion del angulo de rotacion
del plano de polarizacion cuando la luz linealmente polarizada interactia con una
sustancia Opticamente activa. Es una técnica no destructiva que presenta variantes

a macro, semimicro y microescala. (Pickering, W. , 1980)
a) Bases de la polarimetria

En un haz de luz no polarizada, al igual que en cualquier otro tipo de paquete de
ondas transversales sin polarizar, el campo eléctrico resultante oscila en todas las
direcciones normales a la direccién de propagacion de la onda. Una fuente de luz
tipica contiene millones de emisores que actian independientemente. El campo
eléctrico resultante correspondiente a luz proveniente de la fuente puede resolverse
en sus componentes, que varian aleatoriamente debido a que no existe correlaciéon
de fase entre los emisores que producen dicha luz. Nos referimos a estos haces, en
los que resulta imposible identificar cualquier estado de polarizacion, como luz
natural o luz no polarizada, aunque algunos autores consideran esta ultima
denominacion imprecisa, ya que en realidad se trataria de una sucesidn
rapidamente variable de diferentes estados de polarizacion. Al contrario, la
polarizacion electromagnética es un fendmeno que puede producirse en un haz de
luz y que determina que el vector campo eléctrico resultante oscile en un plano
determinado, denominado plano de polarizacién. En un plano perpendicular al plano

de polarizacion vibra en fase el vector campo magnético. El plano de polarizacion
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se define por dos vectores, uno de ellos paralelo a la direccion de propagacion de
la onda y otro perpendicular a dicha direccion y que indica la direccion del campo
eléctrico. Existen diferentes tipos de luz polarizada, pero nos centraremos en la luz
linealmente polarizada, en la cual el campo eléctrico vibra en la misma direccion en

todo momento en un punto especifico.

La Figura 3.17 intenta representar luz linealmente polarizada, se muestra una onda
polarizada en el plano que se propaga a lo largo del eje x. EI campo eléctrico oscila
en un plano perpendicular al campo magnético. Si la radiacion no fuera polarizada,
en todos los planos se veria un componente del campo eléctrico.

Campo eléctrico

\ '
3

Campo magnético  x

Direccion
de
propagacién

Figura 3. 17 Luz linealmente polarizada. Fuente: (Skoog, D., Holler, J.y
Crouch, S., 2008)

El uso de luz linealmente polarizada tiene numerosas aplicaciones profesionales.
Como se menciond anteriormente, las fuentes de luz habituales no producen luz
polarizada pura, de modo que se debe recurrir a ciertos artificios para obtener luz

polarizada a partir de luz natural. (Levitt, P., 1979)
b) Actividad optica

Una sustancia es Opticamente activa cuando gira el plano de polarizacion de la luz
transmitida. Cuando la rotacion del plano se produce en sentido del reloj se dice que
la sustancia es dextrégira y cuando ocurre en sentido contrario, es levogira. La
actividad optica de un material se debe a la asimetria en la forma de sus moléculas,

por presencia de centros quirales o planos de quiralidad.
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Las soluciones de muchos compuestos organicos son Opticamente activas. La
actividad Optica esta determinada por la presencia en la molécula, de por lo menos
un carbono asimétrico, esto es, de un carbono unido a cuatro radicales distintos.
Para una misma formula estructural existen dos isomeros Opticamente activos, el
dextrogiro y el levégiro, y un isbmero inactivo, el racémico, formado por una mezcla
de aquellos. La actividad éptica no es exclusiva de sustancias en solucion, sino
también de cristales como el cuarzo, liquidos puros como los aceites esenciales, y
los azlcares en solucion acuosa. En el cuarzo, la actividad Optica esta asociada a
la distribucion estructural de las moléculas en su conjunto, ya que ni el cuarzo
fundido ni el cuarzo derretido (que no son cristales) poseen actividad Optica. De
igual forma, los cristales de sacarosa, glucosa, fructosa, etc., no poseen dicha

actividad, a menos que estén en solucion.

La polarimetria permite medir el angulo de rotacién del plano de polarizacién de luz
linealmente polarizada cuando atraviesa sustancias Opticamente activas. En la
practica, mediante polarimetria se puede determinar la concentracion de soluciones
de solutos opticamente activos. Esto tiene amplia aplicacion en la industria
farmacéutica, quimica y alimenticia, especialmente en la industria azucarera. (Levitt,
P., 1979)

c) Leyes de Biot

Las leyes de Biot son las que describen la interaccién entre la luz linealmente
polarizada y las sustancias oOpticamente activas. Jean Baptiste Biot (fisico,
astronomo y matematico francés) fue uno de los primeros en concluir que la
actividad optica era reflejo de una propiedad molecular, de forma tal que el grado
de rotacién del plano de polarizacion de la luz linealmente polarizada era
proporcional a la longitud de su recorrido en interaccion con la sustancia y, en el
caso de las soluciones, a la concentracion del soluto 6pticamente activo. Con estos
enunciados, Biot establecio en 1870 una serie de leyes que llevan su nombre (leyes
de Biot), que posteriormente demostraron ser de gran utilidad para el desarrollo de

la polarimetria.
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Las leyes de Biot relacionan el angulo de rotacién a del plano de polarizacion,
medido en grados sexagesimales, con la naturaleza y geometria del sistema
Opticamente activo atravesado. Las leyes de Biot se representan a partir de tres

ecuaciones:

la]ra 1 ¢))
lalra. 1.6 (2)
= [a]ra-1.c (3)

a
a
a

La ecuacion uno describe lo que ocurre cuando el material atravesado por la luz
linealmente polarizada es un solido 6pticamente activo. La dos describe cuando es
un liquido y la tercera describe cuando es una solucion de soluto 6pticamente activo

y solvente sin actividad éptica.

Donde | representa el paso optico, es decir la longitud del recorrido donde la luz
interacciona con el material. En general para liquidos y soluciones se mide en
decimetros y para sélidos en milimetros. & representa la densidad y se expresa en
g/mL. c representa la concentracion, expresada generalmente en g/mL. La actividad
optica de la sustancia esta reflejada por el poder rotatorio especifico, [a]t; , que en
general se expresa en ° mL/dm g, y da idea de la rotacion ocurrida cuando los demas

parametros toman valores unitarios.

El poder rotatorio especifico es una propiedad fisica caracteristica de las sustancias
Opticamente activas y esta definido para una longitud de onda y una temperatura
determinada. Dependiendo si se trata de una sustancia dextrégira o levogira, el
poder rotatorio especifico se considerara positivo 0 negativo respectivamente. Se
encuentran tabulados los poderes rotatorios especificos de una gran variedad de
sustancias a distintas temperaturas. Dichas tablas informan el poder rotatorio
especifico a la longitud de onda correspondiente a la banda D de emision de sodio
(589nm).

Ademas de la temperatura y longitud de onda de la luz empleada, otros parametros
de los cuales depende el poder rotatorio especifico son el solvente empleado para
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disolver solutos Opticamente activos (por la posibilidad de que ocurran
interacciones), el pH, la aplicacion de campos eléctricos 0 magnéticos a la muestra

y la aplicacion de esfuerzos mecanicos.

En el caso de que existiese mas de un material con actividad 6ptica interactuando
con la luz polarizada, el angulo total de rotacién obtenido puede considerarse la

sumatoria de los procesos de rotacion individuales:

a=>a

d) Polarimetro de Laurent

(Pickering, W. , 1980) determina que el polarimetro de Laurent, que se utiliza para
determinar cuantos grados ha rotado el plano de polarizacion de la luz linealmente
polarizada luego de atravesar la sustancia contenida en un tubo. El instrumento
necesita una fuente de luz monocromatica o la presencia de un monocromador, y
se compone por un polarizador, una semilamina retardadora de media longitud de

onda, un tubo porta muestra, una escala graduada y un analizador.
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Figura 3. 18 Diagrama del polarimetro de Laurent. Fuente: (Skoog, D.,
Holler, J. y Crouch, S., 2008)

e) Fuente de luz

La fuente de luz debe ser monocromatica, es decir de una Unica longitud de onda,
debido a que el poder rotatorio especifico esta definido para una longitud de onda
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determinada, generalmente la correspondiente a la banda D de emision de sodio
(589nm). Es por ello que es frecuente el uso de lamparas de sodio como fuentes de
luz en polarimetria. En caso de no contar con una fuente de luz monocromatica se
debe colocar antes del polarizador un monocromador; es decir, un dispositivo optico
que, por distintos mecanismos, permita seleccionar y transmitir una estrecha banda

de longitudes de onda que incluya, idealmente, la de 589nm.
f) Polarizador

El polarizador es un dispositivo destinado a producir luz linealmente polarizada a

partir de luz natural.

Sobre los polarizadores puede definirse una direccién particular, llamada eje de
transmision, que corresponde al plano de polarizacion de la luz linealmente
polarizada que es transmitida. La figura 3.19 intenta representar qué sucede cuando
la luz natural atraviesa un polarizador: las componentes perpendiculares al eje de
transmision son especialmente absorbidas (el sistema se comporta como opaco),
mientras que las componentes paralelas a dicho eje son transmitidas (el sistema se

comporta como transparente).
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Figura 3. 19 Luz através de un polarizador. Fuente: (Olsen , E., 1990)
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g) Semilamina retardadora de media longitud de onda

La semildmina retardadora de media longitud de onda cubre sélo la mitad del
polarizador. Como se analizara mas adelante, ésta es una caracteristica del disefio
del polarimetro de Laurent. Una lamina retardadora, retardador o lamina de onda,
es un dispositivo 6ptico de material transparente que altera el estado de polarizacion
de la luz polarizada que lo atraviesa. Tipicamente se trata de un cristal birrefringente
como el espato de Islandia o el cuarzo, con un espesor cuidadosamente elegido; el
cristal es tallado de modo tal que dos de sus caras resultan paralelas al eje optico

del material (no confundir con eje de transmision).

Al iluminar perpendicularmente una de las caras paralelas al eje 6ptico de la lamina
retardadora con un haz de luz monocromatica linealmente polarizada, el material
descompone dicha luz en haces donde el campo eléctrico es paralelo al eje Optico
y en haces donde el campo eléctrico es perpendicular al mencionado eje. Se pueden
definir entonces dos rayos luminosos dentro del cristal (birrefringencia, doble
refraccién) que compartiran la misma direccién, dado el tallado de la lamina, pero
gue poseen diferente velocidad. Para cada uno de estos rayos, denominados
ordinario y extraordinario, se define un indice de refraccion diferente, es decir, una
velocidad de propagacion diferente; por lo que cada uno tendré una longitud de onda
distinta dentro del cristal ya que la frecuencia es constante y depende de la fuente

emisora.

Si el espesor de la lamina, el grado de birrefringencia del material, y la longitud de
onda con la que se ilumina son los adecuados, uno de los rayos se retrasa media
longitud de onda respecto del otro, de modo tal que al emerger del cristal se
recombinan ambos rayos, componiendo nuevamente luz linealmente polarizada,
pero con un plano de vibracion diferente, simétrico al de la luz incidente respecto de

la direccion del eje optico.

En el caso del polarimetro de Laurent la ldmina retardadora sélo cubre la mitad del
polarizador. Esto divide el campo visual en dos semicampos donde la luz
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linealmente polarizada presenta planos de polarizacion simétricos dado el retraso

producido.
h) Analizador

La funcion del analizador consiste en determinar el plano de polarizacion de la luz
que es trasmitida luego de interactuar con la muestra contenida en el tubo
portamuestra. El fisico, matematico e ingeniero francés Etienne Louis Malus, es
considerado el descubridor de la polarizacion de la luz. Desarroll6 la teoria de la
birrefringencia y elabor6 la llamada ley de Malus que describe como se afecta la
intensidad de luz transmitida por un analizador conforme al angulo que forma su eje
de transmision y el plano de polarizacion de la luz incidente, la que provendria de

un polarizador.

i) Ley de Malus
La ley de Malus relaciona la intensidad de luz transmitida (I,) por en analizador con
la intensidad de luz proveniente de un polarizador (I,) y el angulo entre el eje de

trasmision del analizador y el plano de polarizacion de la luz incidente (8).
I, = Iycos*0

Entonces, es posible aumentar o disminuir la intensidad de luz que se transmite por
el analizador modificando el angulo que forman su eje de transmision y el plano de
polarizacion incidente, es decir rotando el analizador. Por tanto, en los polarimetros
se puede cambiar la intensidad de luz que se observa por el ocular modificando el
angulo que forman entre si los ejes de transmision del polarizador y del analizador;
esto se logra rotando el analizador que es solidario a una escala graduada en
grados sexagesimales. En particular si el angulo entre los ejes es 0° se transmite
toda la luz incidente, si el angulo es 90° no se transmite la luz. Pero en el caso
particular del polarimetro de Laurent, dado el retraso producido por la semilamina,
que determina la existencia de dos semicampos con planos de polarizacion
simétricos, la intensidad en cada semicampo dependera del angulo que forme el
plano de polarizacién correspondiente y el eje de trasmision del analizador. Se vera
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que al rotar el analizador para un semicampo aumenta la intensidad de luz

transmitida y para el otro disminuye.
j) Aplicaciones de la polarimetria

La polarimetria en industria alimenticia es utilizada en los procesos que intervienen
sustancias organicas épticamente activas. Es muy utilizada en la industria que se
relaciona con los azucares. El examen polarimétrico de disoluciones de azucar
(azlcar de cafia o de remolacha, sacarosa) desempefia un papel de importancia
extraordinaria en la industria azucarera. En muchos casos, una rotacion

determinada en sustancias 6pticamente inactivas deja suponer impurezas.

Para poner en practica los conocimientos de la unidad dos, es necesario la
realizacion de practicas de laboratorio y para ello en el manual se plantea la practica
3 denominada “Aplicacion de espectroscopia de luz visible (VIS) en el andlisis de
muestras de alimentos”, la practica 4 denominada “Aplicacion de espectroscopia
ultravioleta (UV) en el andlisis de muestras de alimentos” y la practica 5 denominada
“Aplicacion de espectroscopia infrarroja (IR) en el analisis de muestras de alimentos”

para que pueda ser desarrollada en el transcurso esta unidad. Ver anexo A
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3.1.3 UNIDAD llI: Anélisis fisico, quimico y mecanico de alimentos.

INTRODUCCION
El andlisis de los alimentos es la disciplina que se ocupa del desarrollo, uso y estudio

de los procedimientos analiticos para evaluar las caracteristicas de los alimentos y

de sus componentes.

Esta informacion es critica para el entendimiento de los factores que determinan las
propiedades de los alimentos, asi como la habilidad para producir alimentos que

sean consistentemente seguros, nutritivos y deseables para el consumidor.

Los analisis Fisico quimicos, se tratan de métodos cuyo objetivo es estudiar las
relaciones entre propiedades fisicas y composicién del sistema para establecer
interacciones entre los componentes quimicos, es decir, que se encarga de medir
diversas propiedades como temperatura, densidad, viscosidad, dureza, pH, entre
otras, con el objetivo de garantizar la calidad alimentaria de los productos.

Ademas de las pruebas o analisis fisico quimicos, el analisis mecéanico en los
alimentos, juega un papel importante, ya que, en dichos analisis, los alimentos son
sometidos a esfuerzos mediante la aplicacion de una fuerza externa hasta su
deformacion y/o ruptura, para determinar sus propiedades de dureza, elasticidad,

fragilidad, y resistencia a la penetracion.

3.1.3.1 Determinaciéon de analisis fisico y quimico de: Lacteos,
carnicos, granos y cereales, frutas y hortalizas, grasas y
aceites, bebidas, especies, huevos.
a) LACTEOS: Andlisis fisicos y quimicos de los lacteos
El grupo de los lacteos (también productos lacteos, lacticos o derivados lacteos)

incluye alimentos como la leche y sus derivados procesados.

La leche de vaca es la secrecion excluyendo el calostro producido por las glandulas

mamarias, que se puede obtener mediante métodos de ordefio.



144

La leche es un alimento de primer orden, sano de facil digestion y econdémico; asi

gue es un objeto de gran comercio.

Se puede considerar que contiene tres componentes basicos: agua, grasa y solidos
no grasos (SNG). La materia organica de la porcibn no grasa consiste
principalmente de las proteinas (caseina 80%, albuminas 5% y globulinas 12%),

lactosa y acidos lactico y citrico. (Revilla, A., 1982)

En la produccién de derivados lacteos, el proceso provoca la concentracion de

algunos de los componentes.
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Figura 3. 20 Concentracion de componentes dependiendo el
producto lacteo. Fuente: (Blanco, M. 2011)

Las pruebas mas empleadas en la leche son:
i. Acidez

La acidez verdadera es la que esta dada por la presencia del acido lactico y otros
acidos originados durante la fermentacion; a esta acidez también se le conoce como
acidez desarrollada o real. Durante la fermentacion de la lactosa ocurren ademas
otras fermentaciones que dan origen a olores o aromas caracteristicos y por esto a
pesar de que el acido lactico es inodoro se dice que la leche &cida posee un olor

caracteristico.
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La acidez es probablemente uno de los pardmetros mas importantes, el cual

controla la calidad en el proceso de la leche.

La acidez titulable corresponde al nimero de mililitros de solucion 0.1N de NaOH,
necesarios para neutralizar 100ml de muestra. El grado de acidez corresponde a la
suma de todas las sustancias de reaccién acida contenidas en la leche. (Revilla,
A., 1982)

La capacidad buffering de la leche, es solamente afectada por los iones de calcio y

magnesio, que se precipitan con un fosfato coloidal cuando el pH es elevado.

Lo que habitualmente se conoce como acidez de la leche es el resultado de una
valoracion; se aflade a la leche el volumen necesario de solucion alcalina valorada
para alcanzar el punto de viraje de un indicador, generalmente la fenolftaleina que

vira del incoloro al rosa hacia pH 8.4. Se trata de un nivel arbitrario.

La acidez permitida en la leche es de 6.6 a 8.4, su representacion es en grados
dornic. (Revilla, A., 1982)

a. Acidez titulable

Es una medida del contenido de acidos grasos libres en una muestra. Su calculo se
basa en la masa molar de un &cido graso o una mezcla de &cidos grasos.

Normalmente se mide por titulacion directa en la solucion y con indicador visual.
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Figura 3. 21 Procedimiento de la acidez titulable en la leche. Fuente: (Lopez,
L., Barriga, D., Jara, J. y Ruz, J., 2015)
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ii.  pH
Potencial hidrégeno, es una medida de la acidez o alcalinidad de una disolucion.

La leche tiene una reaccion débilmente acida, con un pH comprendido entre 6.5y
6.6 como consecuencia de la presencia de caseina, y de los aniones fosféricos y

citricos.

La diferencia entre la escala pH y los grados dornic es que el pH nos indica la acidez
real que existe en este momento, mientras que la acidez dornic nos indica la
cantidad de &cido lactico que se puede producir a partir de la lactosa. Cuando toda
la lactosa se ha transformado en acido lactico, el pH y los grados dornic coinciden.
(Revilla, A., 1982)

La medicion potenciométrica con el "pH-metro" es la Unica precisa; el sistema de
electrodos mas utilizado esta formado por el par electrodo con cloruro potasico

saturado (electrodo de vidrio).

Hay pH-metros especiales para la seleccion de las leches en la plataforma de

recepcion de las fabricas.

La regulacion de estos aparatos se hace con soluciones tampédn de pH conocido;
para la leche y sus derivados se emplea el tampén de fosfato M/15 y pH 7 para la
zona neutra, y el tampén de ftalato acido de potasio M/20 de pH 4 para la zona
acida. (Revilla, A., 1982)
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Figura 3. 22 pH de laleche Fuente: (Lopez, L., Barriga, D., Jara, J. y Ruz, J.,
2015)

iii. Prueba de fosfatasa

Se ha demostrado que esta enzima es mas dificil de destruir que la mayoria de los
organismos patogénicos termorresistentes que pudieran estar presentes en la

leche, como por ejemplo el bacilo tuberculoso. (Revilla, A., 1982)

La prueba es de gran utilidad para decidir si la leche ha sido o no pasteurizada, si
la leche pasteurizada se ha mezclado con leche cruda, o incluso su la pasteurizacion

ha sido deficiente.

(Revilla, A., 1982) afirma que La determinacién de la fosfatasa es una prueba que
permite comprobar la correcta pasteurizacion de una leche; es decir, comprobar que
el tiempo y la temperatura de tratamiento térmico de pasteurizacion se ha realizado
correctamente.

La fosfatasa es una enzima que se encuentra en la leche cruda y se desnaturaliza

por el calor, por lo cual al pasteurizar la leche se destruye.
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Se ha demostrado que esta enzima es mas dificil de destruir que la mayoria de los
organismos patogénicos termorresistentes que pudieran estar presentes en la

leche, como por ejemplo el bacilo tuberculoso.

Para comprobar la existencia (mala pasteurizacion) de fosfatasa se usa un “método
colorimétrico”. La fosfatasa tiene la propiedad de desdoblar el fenilfosfato disédico
en fenol y fosfato de sodio. También existen tiras indicadoras para esta prueba.
Este método pone de manifiesto la existencia de fenol mediante un indicador de
color que reacciona con él formando un compuesto de color azul (existe fenol y por
tanto fosfatasa por lo que no se ha pasterizado correctamente). Si no existe
fosfatasa (leche bien pasterizada), no existe fenol y se forma un compuesto de color
marron. (Revilla, A., 1982)

Esta técnica puede aplicarse a la mantequilla y a los quesos, pero en este ultimo
caso es preciso tener en cuenta el hecho de que ciertos microorganismos,
normalmente presentes en el curso de la maduracion, secretan fosfatasas. La
prueba puede entonces ser negativa y volverse luego positiva, sobre todo en los

qguesos pequefios. (Lopez, L., Barriga, D., Jara, J. y Ruz, J., 2015)

FOSFATASA

o

PASTERIZACION LECHE SIN LECHE
CORRECTA PASTERIZAR CRUDA

CORRECTAMENTE

Figura 3. 23 Prueba de fosfatasa en la leche Fuente: (Lopez, L., Barriga, D.,
Jara, J.y Ruz, J., 2015)
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iv. Pruebadereductasa

Para estimar el numero aproximado de microorganismos en la leche cruda se utiliza
un método indirecto basado en la reduccion del colorante azul de metileno que es
un indicador de oxido-reduccion (es azul cuando esta oxidado e incoloro cuando
esta reducido). La actividad reductora de los microorganismos se manifiesta por el
tiempo de la reduccion del colorante a una temperatura de 37 a 38 grados

centigrados la cual se indica en la Tabla 3.15.

Tabla 3. 15 Contenido microbiano en la leche segun prueba de reductasa

TIEMPO DE REDUCCION DEL AZUL DE CONTENIDO MICROBIANO UFC/mL
METILENO
5 horas (300 minutos) 100 000-200 000
2 a 4 horas (120 a 240 minutos) 200 000 a 2 millones
Menor a 2 horas (120 minutos) 2 a 10 millones

Fuente: (Alais, C. , 1988)

La incubacién se hace tubos estériles a 37 grados con 10 c.c de leche y 1 c.c. de
indicador, constituido por 5 mg de azul de metileno disueltos en 100 c.c. de agua
estéril. A intervalos regulares se observa el color de la mezcla, pudiendo asi

definirse diferentes categorias de leches. (Revilla, A., 1982)
(Revilla, A., 1982) describe algunos ejemplos:

a. La decoloracién se produce en menos de 15 minutos: leche de muy mala

calidad, altamente contaminada.

b. La decoloracion se produce entre 15 y 60 minutos: leche bastante

contaminada.
c. La decoloracion se produce entre 1y 3 horas: ligeramente contaminada.

d. Ladecoloracion se produce tras 3 horas: leche poco contaminada, de calidad
satisfactoria para la industria; la microflora total es probablemente inferior a

1 millébn de gérmenes / c.c.
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En la figura se puede apreciar que el tiempo que tarde en pasar de azul de metileno
(forma oxidada) a la reducida (incolora), bajo condiciones controladas, es

proporcional a la calidad sanitaria de la leche.

FORMA FORMA
OXIDADA REDUCIDA
AZUL INCOLORO

TIEMPO (horas)

L 2

Figura 3. 24 Transicion de color en la prueba de reductasa en la leche.
Fuente: (Lopez, L., Barriga, D., Jara, J.y Ruz, J., 2015)

Este método es el mas difundido en el mundo para apreciar la calidad de los
suministros de la leche a las fabricas y para fijar el precio segun la calidad.

v. Pruebade alcohol

Esta prueba sirve para determinar la facilidad de coagulacion de la leche expuesta
al calor; si la leche coagula en presencia de alcohol significa que no puede ser

sometida a tratamiento térmico. (Revilla, A., 1982)

Los componentes de la leche se encuentran en estado de equilibrio, existiendo
numerosas causas o factores que pueden alterar este estado de equilibrio, haciendo
que la leche no sea estable y por tanto no resista los tratamientos térmicos.
(Revilla, A., 1982) afirma que estas causas o factores pueden ser:

a. Exceso de acido lactico (la més frecuente). Una leche acida seré inestable.

b. Presencia de conservantes (agua oxigenada) y sustancias extranas.

c. Larga conservacion de la leche. Las llamadas “leches viejas”, que han sido

conservadas en frio durante 4-5 dias.
d. Estado de los animales. Leches mamiticas o calostrales.
e. Largo tiempo de transporte y excesiva agitacion de la leche
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Por ello no se puede depender de esta prueba para aceptar o rechazar leche en
una planta.

Existen diversas pruebas que permiten determinar la estabilidad de la leche cruda
y seleccionarla para un determinado tratamiento térmico: Prueba del Alcohol,
Prueba de la Ebullicion y Prueba del Fosfato

Al afiadir una cierta cantidad de alcohol etilico a la leche se produce una parcial o
total deshidratacion de ciertos coloides hidrofilos, lo que puede conducir a su
desnaturalizacion y a la pérdida del estado de equilibrio seguida de floculacion.
Dicha desnaturalizacion so6lo ocurre cuando se llega a un cierto grado de alcohol en
la mezcla final, por debajo del cual las leches estables no floculan.

Existe una buena correspondencia entre esta prueba y la estabilidad de la
suspension coloidal, aunque ésta depende sélo de la acidificacion de la leche por
las bacterias. Las leches con un contenido elevado de calcio i6nico o de
composicién anormal, especialmente las del final de la lactacion, pueden coagular
por el alcohol sin ser 4cidas. Esta limitacion de la prueba no se refiere mas que a
leches de pequefias mezclas. En realidad, la prueba se utiliza mucho para la
seleccion de las leches a su llegada a la fabrica. Puede afadirse un indicador al
alcohol de pH para hacer la prueba mas significativa. (Lopez, L., Barriga, D., Jara,
J.y Ruz, J., 2015)
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Figura 3. 25 Prueba de alcohol en la leche. Fuente: (Lopez, L., Barriga, D.,
Jara, J.y Ruz, J., 2015)
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vi. Prueba de nutrientes
a. Minerales

El término elementos minerales es poco preciso porque en los minerales se
encuentran elementos organicos como carbono, hidrégeno, nitrégeno, oxigeno y
azufre. Sirve para agrupar a aquellos elementos, en su mayoria metéalicos, que se
presentan en cantidades minoritarias en los alimentos, suelen determinarse como

elementos mas que como compuestos especificos o grupos de compuestos.

El nimero de compuestos que se encuentran en los alimentos es muy considerable
incluyéndose en el: calcio, magnesio, sodio, potasio, azufre, cloro, fésforo, hierro,
fldor, cobre, plomo, entre otros. En algunos casos estos elementos son naturales en

los alimentos mientras que en otros casos son producto de la contaminacion.

Los métodos de determinacibn mas comunes se basan en la titulacion

complejométrica con EDTA o algun otro quelante y por gravimetria. (Alais, C., 1986)
b. Determinacién de cloruros (Método de Mohr)

Se utiliza para determinar iones cloruro y bromuro de metales alcalinos, magnesio

y amonio. La valoracién se hace con solucién patron de nitrato de plata.

El método se basa en la formacion de un precipitado ladrillo proveniente del cromato
de plata formado a partir del precipitado de cloruro de plata, una vez que todo el Cl-

haya reaccionado con el nitrato de plata.

La solucion debe tener un pH neutro cercano a la neutralidad. Un pH de 8.3 es
adecuado para la determinacion. (Alais, C., 1986)

c. Determinacion de calcio (Método AOAC 944.03)
Titulacion por permanganato

El calcio se precipita a pH 4 como oxalato (si hay fosfato presente se puede eliminar

con acido acético), posteriormente el oxalato se disuelve en acido sulfurico liberando
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acido oxalico el cual se titula con una solucién valorada de permanganato de
potasio. (Alais, C., 1986)

Las reacciones del Calcio con Oxalato de Amonio son:
(1) Precipitacidon del Calcio con Oxalato de Amonio.
(2) Liberacion del &cido oxalico por la accion del acido sulfdrico sobre el oxalato.

(3) Titulacion del acido oxalico con permanganato de potasio.

vii. Contenido en grasa

Para poder separar la materia grasa de la leche es necesario destruir el estado
globular o extraerla por medio de un disolvente. Como se sabe, la emulsién es fragil
y pueden destruirla reactivos muy diversos; los acidos concentrados y calientes son

los mas empleados, lo mismo para la leche que para sus productos derivados.

De esta manera se logra, ademas de la destruccion de la "membrana” globular, la
disolucién total de la caseina y una buena separacién de las dos fases. Este
tratamiento puede provocar una degradacién parcial de los glucidos presentes, con

formacion de sustancias solubles en las grasas y en sus disolventes.

Los lipidos, junto con las proteinas y carbohidratos, constituyen los principales

componentes estructurales de los alimentos.

Estos se definen como un grupo heterogéneo de compuestos que son insolubles en
agua, pero solubles en disolventes organicos tales como éter, cloroformo, benceno

0 acetona.

El contenido total de lipidos se determina comunmente por métodos de extraccion
con disolventes organicos (por ejemplo: Soxhlet, Goldfish, Mojonnier), también
puede cuantificarse por métodos de extracciébn que no incluyen disolventes (por
ejemplo, Babcock, Gerber) y por métodos instrumentales que se basan en sus
propiedades fisicas o quimicas de los lipidos (por ejemplo, infrarrojo, densidad, y

absorcion es rayos X) (Alais, C., 1986)
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a. Método de Soxhlet

Es una extraccion semicontinua con un disolvente organico. En este método el
disolvente se calienta, se volatiliza y condensa goteando sobre la muestra la cual
gueda sumergida en el disolvente. Posteriormente éste es sifoneado al matraz de
calentamiento para empezar de nuevo el proceso. El contenido de grasa se
cuantifica por diferencia de peso. (Alais, C., 1986)

b. Método de Goldfish

Es una extraccién continua con un disolvente orgénico. Este se calienta, volatiliza
para posteriormente condensarse sobre la muestra. El disolvente gotea
continuamente a través de la muestra para extraer la grasa. El contenido de grasa
se cuantifica por diferencia de peso entre la muestra o la grasa removida. (Alais, C.,
1986)

(Alais, C., 1986) describe que para la determinacion de la materia grasa libre, se

utilizan dos tipos de método:
(1) Métodos volumétricos.

Se mide simplemente el volumen de la fase grasa, separada de la fase acuosa por

centrifugacion, en aparatos graduados especialmente llamados butirdmetros.

Método de Gerber: El método acido-butirométrico de Gerber, sigue siendo el mas
utilizado para analisis de la leche, a pesar del empleo de un reactivo peligroso, el

acido sulfdarico.

Este, asi como los demas métodos volumétricos presentan un caracter un tanto
cuanto empirico ya que varios factores afectan la gravedad especifica de la grasa
separada, variaciones propias de la grasa, acidos grasos presentes, solubilidad de
la grasa en los disolventes, etc. Con estos métodos volumétricos la muestra se sitla
en un butirbmetro y se descompone utilizando acidos o alcalis de manera que la
grasa es liberada, esta se separa por métodos mecanicos y se colecta en el cuello

calibrado.
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(2) Métodos ponderales

La grasa se extrae mediante disolventes, en general el éter ordinario, ya sea de una
manera discontinua, por decantaciones sucesivas en tubos, o de una manera
continua en aparatos especiales hasta agotamiento, como el "Soxhlet" o el
"Extractor B.B.S.". Tras la evaporacion del disolvente, que no es mas que un
vehiculo transitorio, se pesa la grasa. Son métodos precisos, pero de ejecucion

relativamente larga.

El reactivo empleado en la leche para liberar la grasa es el amoniaco (método de
Rose-Gottlieb). La leche es un liquido de composicién compleja, se puede aceptar

gue esta formada aproximadamente por un 87.5% de sélido o materia seca total.

El agua es el soporte de los componentes sélidos de la leche y se encuentra
presente en dos estados: como agua libre que es la mayor parte y como absorbida

en la superficie de los componentes.

En lo que se refiere a los sélidos o materia seca la composicién porcentual mas

comunmente encontrada, es la siguiente:
Materia grasa (lipidos): 3.5-4%
Lactosa: 4.7%
Sustancias nitrogenadas: 3.5%
Minerales: 0.8%

A pesar de estos porcentajes en la composicion de la leche se acepta como los
mas comunes, no es facil precisar con certeza los mismos, pues dependen de una

serie de factores aun para una misma vaca.

Esto hace que no todas las leches sean iguales en sus propiedades y la variacion
en la composicion hace que determinadas leches sean utiles para la elaboracion de
cierto producto lacteo, pero a su vez es inapropiada para otros. De la misma manera,

se tendran algunas leches mas nutritivas que otras.
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Algunos de los factores que influyen en su composicion son:
Ciclo de lactancia.
Incidencia de la alimentacion.
Incidencia climatica.
Incidencia del ordefio.
Incidencia de la raza.
viii.  Prueba de formaldehido

La titulacion con formaldehido es una prueba importante quimica de la leche. Ya
que permite conocer el porcentaje de caseinas y de proteinas en la leche,

importantes en la elaboracion de productos lacteos.

Este el método mas rapido, y probablemente el menos costoso, este reduce a una
valoracién acidimétrica. El volumen de soluciéon de sosa valorada, necesaria para
neutralizar la acidez resultante de la adicion del formol, es proporcional a la cantidad

de proteinas y de aminoacidos libres presentes.

Tiene la ventaja de ser simple y de una ejecucion facil, pero después de mdltiples
experiencias realizadas durante varias décadas, se ha llegado a la conclusion de
gue adolece de un defecto de presion, especialmente cuando se trata de aplicarlo

a leches individuales.

El método de formol se conoce bajo diferentes nombres, que corresponden de
variantes en el modo de operar: Método de SORENSEN y GRAF, de WALKER, de
PYNE, de SCHULZE y KAY. (Alais, C., 1986)

iX. Determinacién de inhibidores

La deteccion de inhibidores es una prueba que nos permite conocer la presencia en
la leche de antibitticos tales como los B-lactamicos y las tetraciclinas, y por tanto su
inutilizacion para el consumo humano.

Se trata de un test competitivo que utiliza dos receptores en una misma reaccion.
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Cuando se mezcla el reactivo contenido en el microtubo con la muestra de leche,
ambos receptores pueden unirse a sus correspondientes analitos durante la primera
incubacion. Cuando la muestra de leche no tiene antibidticos, se produce la
coloracién de las lineas de captura presentes en la tira reactiva, indicando la
ausencia de moléculas de antibidtico en la muestra. (Alais, C., 1986)

La presencia de antibidticos en la muestra se determina por la débil coloracion de
las lineas de captura existentes en la tira reactiva.

La interpretacion visual se realiza a través de una comparacion entre la intensidad
de color de la linea test y la linea control. Las lineas test se corresponden con la
inferior relativa a B-lactamicos y con la superior correspondiente a tetraciclinas. Si
las lineas test son mas visibles que la de control, la muestra se considera Negativa.
Si las lineas test son igual de visibles que la linea control 0 menos visibles que ésta,
la muestra se considera positiva. En caso de duda, la muestra se considera positiva.
(Blanco, M. 2011)

TETRACICLINA |
CONTROL | —— ‘ —
R-LACTAMICOS | e

'NEGATIVO ‘ POSITIVO  POSITIVO

Figura 3. 26 Comparacién entre intensidad de color de lalinea test y de
control (Blanco, M. 2011)

b) CARNICOS: Andlisis fisicos y quimicos de los carnicos

Se define en forma genérica como Carne la porcién comestible, sana y limpia de los
musculos de los bovinos, ovinos, porcinos y caprinos declarados aptos para la

alimentacion humana por la inspeccion veterinaria oficial, antes y después de la
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faena, en la Figura 3.27 se presenta la composicion basica de la carne segun la
especie (Guerrero, . y Arteaga, M., 2012)

CARNE AGUA | PROTEINA | GRASA | MINERALES CONT ENERGETICO
Kcal./100 g
VACUNO 76,4 21,8 0,7 1,2 96
TERNERA 76,7 21,5 0,6 1,3 93
CERDO 75 21,9 1,9 1,2 108
CORDERO 75,2 19,4 43 1,1 120
CABRA 70 19,5 7,9 1,0 153
CONEJO 69,6 20,8 7,6 1,1 155
POLLO 72,7 20,6 5,6 1,1 136
PAVO 58,4 20,1 20,2 1,0 270
PATO 63,7 18,1 17,2 1,0 234

Figura 3. 27 Composicion basica de la carne, segun la especie. Fuente:
(Guerrero, I. y Arteaga, M., 2012)

Los principales analisis fisicoquimicos que se le realizan a las carnes son:

i. Determinaciéon de pH
El pH, es un pardmetro determinante de la calidad de la carne, ya que afecta a los
procesos bioquimicos que tienen lugar durante la transformacion del musculo en
carne, influyendo directamente sobre la estabilidad y propiedades de las proteinas
y caracteristicas fisico-quimicas de la carne, asi como en el color, terneza, sabor,
capacidad de retencion de agua y conservabilidad. (Auqui, S., 2014)
El musculo de un animal vivo presenta un pH comprendido entre 7,08 y 7,30. Sin
embargo, tras el sacrificio del animal se detiene el flujo sanguineo y da comienzo
la generacion de adenosin trifosfato (ATP) mediante la glucdlisis anaerdbica a partir
de la glucosa almacenada en el musculo en forma de glucogeno.
A medida que disminuyen los niveles de glucdégeno se incrementa los metabolitos
intermedios, principalmente el &cido lactico y otros acidos organicos,
provocando un descenso del pH que oscila entre 5,4 y 5,6 tras 24 o 48 horas

postmortem (Auqui, S., 2014)
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La determinacion del pH en carnes desempefia, junto con los examenes de
coloracion y textura, un papel importante en el control de calidad, tanto durante el
transcurso de su elaboracion, como en el producto terminado.

Como es sabido, esta determinacion puede efectuarse por métodos
potenciométricos o colorimétricos. La determinacion electrométrica directa del pH
en el tejido muscular puede practicarse, pero el manejo, ajuste y fragilidad del
instrumento en el matadero o en la industria suele ser dificil. Por otra parte, la
aplicacion de papeles coloreados, indicadores de pH, no da resultados satisfactorios
debido a que los colorantes destifien y se presenta el “error de proteinas” debido a
reacciones secundarias entre los colorantes del papel y las proteinas de la carne.
La determinacion del valor del pH se realiza a través de una medicion instrumental
con un aparato denominado pH-metro, el cual se basa en el registro de la diferencia
de potencial eléctrico entre un electrodo y otro de referencia, a una temperatura
conocida. Existen diferentes tipos de electrodos clasificados segun el material que
estan construidos (metalicos y de vidrio) y segun su forma y funcién (de inmersién
u homogeneizado y de penetracion). Asi mismo, existen equipos que llevan
acoplado un control de temperatura, ya que el valor del pH puede verse por ello
siendo necesario realizar las correspondientes correcciones. (Auqui, S., 2014)

ii. Determinacion de Bases nitrogenadas volatiles totales (BNVT)
a. Meétodo de titulacion

Las bases nitrogenadas volatiles se extraen en un medio alcalinizado, los
componentes basicos volatiles se absorben en un receptor acido. La concentracion
de BNVT se determina mediante valoracion de las bases absorbidas, considerando
que 1 ml de HCI 0.01N equivale a 14 mg de nitrégeno.

Un producto se considera fresco cuando el valor de BNVT es inferior a 20 mg
N/100g, valores superiores son indicativos de alteracién e inadecuados para su

consumo cuando se alcanzan valores superiores a 35 mg N/100g. (Auqui, S., 2014)
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b. Método de microdestilacion

Las bases nitrogenadas volatiles se extraen con &cido tricloroacético, una vez
alcalinizado, el extracto se somete a destilacion al vapor y los componentes bésicos
volatiles se absorben en un receptor acido. (Auqui, S., 2014)

iii. Capacidad de retencién de agua (CRA)

La capacidad de retencion de agua (CRA) se define como la cualidad que presenta
la carne para mantener el agua de constitucion durante la aplicacion de fuerzas
externas como pueden ser la gravedad, corte, calentamiento, picado o presién,
siendo importante ya que puede afectar al peso y al valor econémico de la carne y
pardmetros de calidad tales como la jugosidad, terneza y aspecto.

La parte muscular de los mamiferos contiene cerca del 75 % de agua,
inmediatamente después del sacrificio lo cual puede variar con la especie, la edad,
el masculo y el contenido de grasa. Sin embargo, transcurrido el sacrificio este
contenido de agua disminuye como consecuencia de diversos procesos como la
evaporacion producida durante el almacenamiento, pérdidas por gravedad y/o
presion como consecuencia de la seccién de los tejidos, y principalmente durante el
cocinado donde las pérdidas pueden superar el 40%. (Auqui, S., 2014)

(Auqui, S., 2014) afirma que dentro de los factores que pueden influir en la CRA,
destacan los siguientes:

a. Sistema de aturdimiento empleado: la estimulacion eléctrica produce una
caida muy rapida del pH y por consiguiente menor valor de CRA frente al
empleo de camara de CO2.

b. Suplementacién con vitamina E: mejora la CRA en porcino.

c. Ayuno previo al sacrificio: mejora la CRA al disminuir los depositos
musculares de glucégeno y, por tanto, aumenta el pH.

d. Enfriamiento excesivamente rdpido de la canal: tiene un efecto negativo
sobre la CRA, especialmente si el nivel de energia del mdsculo es muy

elevado.
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(Auqui, S., 2014) menciona que en cuanto a los métodos para determinar la
capacidad de retencion de agua, Hamm (1986) propuso cuatro maneras diferentes
de medir este atributo, segun la forma en que se presente el mudsculo y a los
mecanismos que la retienen en él:

a. Pérdidas por goteo (drip loss): determinada por la formacion de exudado
sobre la carne sin la aplicacion de fuerzas externas, por accion de la
gravedad.

b. Pérdidas por descongelacion (thawing loss): determinada por el agua
exudada tras el proceso de congelacién y descongelacion sin la aplicacion
de fuerzas externas.

c. Pérdidas por cocinado (cooking loss): determinado por los fluidos liberados
por el calentamiento o cocinado de la carne, sin aplicacion de fuerzas
externas.

d. Pérdidas por Presion (jugo exprimible): se realiza en carne cruda y algunas
veces descongelada a la cual se le aplican fuerzas externas originadas por

compresion, centrifugacion o succion.

El pH, la estabilidad oxidativa, el tipo de carne, asi como la presencia de sales y
otros aditivos pueden potenciar o reducir los valores de CRA; a un pH de 5.5 el valor

de CRA es minimo y alcanza un maximo a valores de pH cercanos a la neutralidad.

iv. Capacidad de emulsificacion (CE)

Esta propiedad funcional se define como la cantidad de grasa que se puede
emulsionar por gramo de carne. Esta caracteristica es importante para evaluar la
aptitud tecnoldgica de la carne destinada a la elaboracién de productos de pasta
fina como salchichas.

Los productos carnicos de pasta fina se consideran sistemas tipo emulsion; estan
formados por dos fases, una matriz compleja formada por una solucion salina que
extrae proteinas miofibrilares que a su vez actian como agentes emulgentes. La

fase dispersa esta formada por finas particulas de grasa. La CE disminuye en el
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punto isoeléctrico (pH= 5.5) de las proteinas miofibrilares y aumenta a valores de
pH cercanos a la neutralidad. (Auqui, S., 2014)

v. Contenido total de agua
Se puede determinar por desecacion hasta peso constante, ya sea en una estufa al
vacio (menos de 100 mm Hg) a 80-100°C; o en de ventilacion forzada a 100-103°C.
Para una mayor division de la muestra puede ser necesaria su desecacion junto con
un peso conocido de arena calcinada, tamizada y lavada, en la Tabla 3.16 se
observa el contenido de agua en carnes y aves, antes y después de ser sometidas
a coccion. (Auqui, S., 2014)

Tabla 3. 16 Contenido de agua en carnes y aves después de coccidn

Porcentaje de agua
Nombre del producto Crudo Cocido

Carne blanca de pollo, con | 69% 61%
pellejo

Carne oscura de pollo, con | 66% 59%
pellejo

Carne molida de res, 85% 64% 60%
magra

Carne molida, 73% magra | 56% 55%
Carne de res, centro de 73% 65%
cuarto trasero

Carne de res, del pecho, 71% 56%
entera

Fuente: (Auqui, S., 2014)

vi. Actividad de agua (Aw)

En productos higroscopicos, es decir, que absorben humedad por diferentes
mecanismos (por formacién de hidratos, por la energia superficial, difusion,
condensacion, disolucion o una reaccion quimica) las moléculas de agua, presentes
en el producto, no son retenidas por él con la misma intensidad o energia.

En efecto, s6lo una parte del agua total contenida puede intercambiarse en
condiciones normales entre el producto y el ambiente gaseoso que lo rodea

(normalmente aire). Por lo tanto, el contenido total de agua comprende una porcion
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inmovilizada o ligada tenazmente por fuerzas fisicas (atribuidas a fuerzas de Van
der Waals o de formacion de enlaces de H) a componentes polimeros como
proteinas y polisacéaridos, de modo que no se congela, ni actia como disolvente; la

otra porcidn corresponde al agua libre evapora por el calor. (Auqui, S., 2014)

Si se coloca entonces el producto en un recipiente cerrado que forma una cdmara
de aire, el producto intercambia vapor de agua hasta llegar a una situacion de

equilibrio.

Esta porcion de agua activa o libre se mide habitualmente en términos de su presion
de vapor, expresada como porcentaje de la “humedad relativa de equilibrio”
generada por el producto en dicho sistema cerrado y a temperatura constante.
Se entiende por “actividad de agua” a la relacion entre la presion de vapor del agua
contenida en el producto y la del agua pura, a la misma temperatura. Siendo igual
a 1 para el agua pura, (Auqui, S., 2014) afirma que los valores en los diferentes
productos son inferiores a la unidad y en el caso de los alimentos esta disminucion
en la presiéon de vapor del agua contenida con respecto al agua pura se debe a las
siguientes circunstancias:
a. Interacciéon de las moléculas de agua con los grupos polares de los
componentes polimeros de los alimentos (proteinas, polisacaridos)
b. Disolucion de componentes hidrosolubles de los alimentos (sales, azlcares)
c. Presencia de agua dentro de los poros capilares, la cual ejerce una presion
menor que el agua existente en la superficie plana, por la distribucién

heterogénea del agua en el alimento.

vii.  Color

Es una de las cualidades mas importantes de la carne, ya que es el primer atributo
gue el consumidor puede apreciar y por lo tanto motivara su adquisiciéon o no en el
momento de la compra. Ademas, el color o apariencia externa de la carne se asocia

inmediatamente con el término de frescura y salubridad del producto.
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El color de la carne dependerd de la estructura y tipo de mdusculo, de la
concentracion de pigmentos heminicos que contenga el musculo y del estado de
oxidacion del mismo. (Auqui, S., 2014)

El principal pigmento determinante del color de la carne y de los productos carnicos
de la carne es la mioglobina, en sus diferentes formas. El contenido de este
pigmento en el musculo depende de diversos factores productivos (especie, raza,
edad, sexo, musculo, tipo de alimentacion, etc.) mientras que su estado de
oxidacion o desnaturalizacién dependera de diversos procesos post-mortem tales
como la reduccion de temperatura y el descenso del pH, asi como también el tiempo
de almacenamiento y las condiciones de comercializacion.

El color percibido puede definirse técnicamente como el atributo visual que se
compone de una combinacion de cualquiera de los contenidos cromaticos y
acromaticos. (Guerrero, I. y Arteaga, M., 2012)

(Pefa, F. 2015) afirma que la determinacién del color de modo objetivo esta siendo
el sistema mas utilizado

actualmente, y se basa en la transformacién del color en valores triestimulos del
espectro visible: rojo (X), verde (Y) y azul (Z), a partir de los cuales son
transformados matematicamente en coordenadas de color, siendo las mas
comunes aquellas del espacio del color CIElab definidas como:

L: (Luminosidad),

a: (rojo-verde)

b:(amarillo-azul)

Cada coordenada esta representada en una escala: la coordenada L varia de 0
(toda la luz es absorbida: negro) a 100 (toda la luz es reflejada: blanco); la
coordenada a representa el indice rojo que oscila de +60 (rojo) a -60 (verde) y la
coordenada b representa el indice de amarillo y tiene un rango de variacion de +60

(amatrillo) a -60 (azul).
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El espacio de color CIELAB

L=100 Es un espacio tridimensional
: con tres Planos o ejes

\ \ob

Plano - Eje
| \ Luminosidad
(L%
|
+a Plano
' Rojo - Verde

(a*)

Plano
Amarillo - Azul
(b*)

Figura 3. 28 El espacio de color CIElab. Fuente: (Pefia, F. 2015)

a. Andlisis quimico del contenido de pigmentos, desarrollado por Hornsey
(1956). Este método se basa en la determinacién del hierro hemo, el cual es
extraido a través de solventes organicos. La intensidad del color es medida
por espectrofotometria y comparado con un estandar de hematina.

b. Medicion de reflectancia superficial “Colorimetria”, realizado mediante
instrumentos denominados colorimetros. Se basa en la determinacion

superficial de las coordenadas CIELab (L*, a*, b*).

viii.  Grasa intramuscular

Después del contenido de agua y proteinas, el porcentaje de grasa es el tercer
componente mayoritario en la carne. Sin embargo, muchos factores influyen sobre
su contenido, tales como la especie, raza, genotipo, sexo, estado fisiolégico,
alimentacion, sistema de manejo, tipo de musculo, etc.; los cuales no solo afectan
al contenido total de grasa intramuscular sino también al perfil lipidico de la misma,
siendo de gran interés desde el punto de vista de la salud humana y, ademas puede
tener efectos sobre determinados atributos sensoriales como el flavor, la textura y
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el color, y puede afectar la estabilidad oxidativa de la carne durante la maduracion
post-mortem. (Guerrero, |. y Arteaga, M., 2012)

En la carne, los lipidos se encuentran localizados en el tejido adiposo (subcutaneo
e intramuscular) y en el tejido muscular. La grasa subcutanea, generalmente es
destinada a la industria carnica como materia prima mientras que, la grasa
intramuscular, por sus propias caracteristicas, proporciona jugosidad a la carne, asi
mismo actla como aislante durante los tratamientos térmicos al que es sometido
evitando pérdidas de calidad, sin embargo, es la mas susceptible a los procesos
oxidativos. (Auqui, S., 2014)

En cuanto a la composicidon de acidos grasos presentes en los lipidos de la carne,
predominan los acidos grasos libres y esterificados que presentan cadenas de 2 a
30 carbonos, de tipo saturado o insaturado.

Dentro de los métodos novedosos para determinar la grasa intramuscular, se
encuentra el analisis de frecuencia por ultrasonidos que consiste en la penetracion
de ciertas ondas que reflejan o refractan las distintas zonas del musculo, es un
método rapido, no invasivo ni destructivo; también existe el método por
espectroscopia de infrarrojo cercano muy utilizado para la cuantificaciéon de
componentes de la carne (grasa, agua, etc.) y consiste en medir la cantidad de
radiacion del infrarrojo cercano absorbido por la carne, es una técnica rapida y no
destructiva. (Auqui, S., 2014)

iX. Oxidacion de lipidos

La oxidacién de los lipidos es uno de los principales factores que limita la calidad

y aceptabilidad de la carne y productos céarnicos, junto con el crecimiento
microbiano.

Este fendbmeno puede provocar la pérdida de capacidad de retencién de agua,
alteraciones en el color de la carne, generacion de aromas anémalos o la produccién
de compuestos potencialmente toxicos.

Este proceso de oxidacion comienza en el animal vivo como consecuencia de la
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aparicion de sustancias capaces de reaccionar con el O2 y que actian como
catalizadores del proceso, contribuyendo a la iniciacion de la cadena de reacciones
Asi mismo, las modificaciones que se van produciendo durante la maduracion post
mortem en las fibras musculares comprende un descenso de la defensa
antioxidante y un incremento del grado de oxidacién de lipidos y proteinas debido
la accion de radicales libres. En la Tabla 3.17 se resumen las modificaciones que
se producen durante la maduracién de la carne. (Auqui, S., 2014)

Tabla 3. 17 Modificaciones generadas durante la maduracion de la carne

Interrupcién de la circulacién sanguinea
Bajada del pH hasta 5.5, debido al metabolismo anaerobio
Pérdida de funcién del sistema enzimatico de defensa (glutatién, peroxidasa, catalasa)
Pérdida de funcién de las proteinas secuestradores de hierro (transferrina,
ceruloplamina
Actuacion de las enzimas proteoliticas dependientes sobre las proteinas musculares
Destruccién parcial de la composicién celular
Liberacién de hierro unido a proteinas
Reaccion en cadena catalizada por hierro
Inicio de la oxidacion de los lipidos de las membranas celulares
Fuente: (Auqui, S., 2014)

c) FRUTAS Y HORTALIZAS: Andlisis fisico quimicos de frutas y

hortalizas

Las frutas son plantas o parte de plantas que se consumen crudas o cocidas como
acompafnantes del plato principal. Las hortalizas incluyen hojas, tallos, bulbos,
raices, tubérculos, flores, germinados y semillas. Existe una gran variedad de frutas
y hortalizas disponibles en el mercado en diferentes formas: frescas, enlatadas,
congeladas y secas. Usualmente las frutas y hortalizas frescas se cosechan previo
a su punto optimo de madurez y luego son almacenadas bajo temperaturas y

ambientes controlados. (Salas, C., 2015)

Los analisis que comunmente se le realizan tanto a las frutas como a las hortalizas

son:
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I. Acidez
El &cido citrico existe en mayoria de las trazas en una variedad de frutas y verduras,
especialmente en los citricos. Los limones y limas tienen particularmente altas
concentraciones de acido; que pueden constituir hasta el 8% del peso en seco de
estos frutos. Los valores de estos varian dependiendo de la variedad y de las
circunstancias en las que se cultiva la fruta.
Dependiendo de la relacién de &cido, puede haber derivaciones ligeras cuando se
mide la acidez. En lugar de medir cada &cido organico separado, el acido organico
se mide usando un “conversioén de acidez total”’. Por ejemplo, las uvas contienen
una mezcla de acido tartarico y malico. Mediante la medicion de la acidez total y la
conversion a acido tartarico, la combinaciéon de los acidos se puede medir. Del
mismo modo, los tomates contienen una abundancia de &cidos citrico y malico, la
medicion de la acidez total y la conversidn a citrico permite obtener el valor de &cido.
El porcentaje de acidez se define como la cantidad de &cido predominante en las
frutas. (Salas, C., 2015)
Algunos de los acidos que se encuentran mas comunmente, se presentan en la
Tabla 3.18

Tabla 3. 18 Acido predominante, segun la fruta

Fruta Acido Fruta Acido
Manzana Malico Frambuesas Citrico.
Cerezas Malico. Fresas Citrico.
Mora Malico Pera Citrico.
Melocotones Predomina con citrico. Pifa Citrico.
Ciruelas Malico. Zarzamora Citrico
Membrillo Malico. Naranjas Citrico.
Durazno Malico. Limones Citrico
Uvas espina Citrico Uvas Tartérico y mélico
Pitahaya Malico Higo Tartérico
Banano Malico. Tomates Citrico.

Fuente: (Salas, C., 2015)
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Comunmente la acidez se determina mediante una valoracién también conocida
como titulacién. El resultado (para el indice de acidez) se expresa como €l % del
acido predominante en el material, en la figura, se representa el acido predominante

segun algunas frutas. (RedAgricola, 2017)
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ACH00 Mabity

Acido Mali )

Agua

o Adacar '
Asucar
Todos los acidos organicos en la naranja Lz melclo ¢e acoos organkos €n ios tomates es Toda le mezcla de acidos orgénicos en las uvas
son convertidos a dcido citrico. convertida a concentracién de dcido citrico. es convertida a concentracion de dcido tartdrico.

Figura 3. 29 Acido predominante para el indice de acidez en la fruta. Fuente:
(RedAgricola, 2017)

ii. Contenido de sélidos solubles.

El contenido de solidos solubles se determina con el indice de refraccion. Este
meétodo se emplea mucho en la elaboracion de productos de frutas y hortalizas, para
determinar la concentracion de sacarosa de estos productos.

La concentracion de sacarosa se expresa con el grado Brix. A una temperatura de
20°C, el grado Brix equivale al porcentaje de peso de la sacarosa contenido en una
solucion acuosa. Si a 20°C una solucion tiene 60 °Brix, esto significa que la solucion
contiene 60% de sacarosa o 60 gramos de azucar por cada 100 gramos de muestra.
En productos tales como jugos y mermeladas, la presencia de otras sustancias
sélidas influye en la refraccion de la luz. Sin embargo, el indice de refraccion y el
grado Brix son suficientes para determinar el contenido de sélidos solubles en el
producto. (Salas, C., 2015)

Cuando se toma el indice de refraccion a temperaturas diferentes de 20°C, se utiliza

una tabla con lecturas de correccion.
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Tabla 3. 19 Correccién para grados Brix

°Brix 10 15 20 25 30 40 50 60 70

°C Pararestar de la lectura

15 031 0.33 0.34 0.34 0.35 0.37 0.38 0.39 0.40
16 0.25 0.26 0.27 0.28 0.28 0.30 0.30 0.31 0.32
17 0.19 0.20 0.21 0.21 0.22 0.22 0.23 0.24 0.24
18 0.13 0.14 0.14 0.14 0.14 0.15 0.15 0.16 0.16
19 0.06 0.07 0.07 0.07 0.07 0.08 0.08 0.08 0.08

Para adicionar a la lectura
21 0.07 0.07 0.07 0.08 0.08 0.08 0.08 0.08 0.08
22 0.14 0.14 0.15 0.15 0.15 0.15 0.16 0.16 0.16
23 0.21 0.22 0.22 0.23 0.23 0.23 0.24 0.24 0.24
24 0.28 0.29 0.30 0.30 0.31 0.31 0.31 0.32 0.32
25 0.36 0.37 0.38 0.38 0.39 0.40 0.40 0.40 0.40

Fuente: (Salas, C., 2015)

En lecturas hechas a temperaturas menores de 20°C, se resta la cantidad indicada
en la tabla del valor obtenido. En las lecturas a temperaturas mayores a 20°C, se
sumara la cantidad indicada en la tabla y el valor obtenido. Por ejemplo, si se busca
la correccion de 44 °Brix a 18°C, se consulta la columna mas cercana; en este caso,
la de 40 °Brix. Asi se obtiene la lectura corregida de 43.85 °Brix. (Salas, C., 2015)

El indice de refraccion se determina con refractometros derivados del aparato de
Abbe. Por comodidad se usa mucho el refractometro portatil que normalmente tiene

sélo una escala en grados Brix, que se representa en la figura 3.30.

Ocular Lente
Enfocable

Escala (Ubicada en el
interior de este
punto)

Tornillo de Ajuste

Tubo Espejo

Figura 3. 30 Refractometro y sus partes. Fuente: (TP Laboratorio Quimico,
2021)
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iii.  Materia seca, humedad y cenizas

Mediante la evaporacion del agua contenida en un producto, se determina el
porcentaje de materia seca y la humedad de dicho producto. La evaporacion se

efectla en una estufa a una temperatura constante de 105°C o 110°C.

Muchos productos vegetales independientes del proceso de elaboracion contienen
agua en mayor o menor proporcion. En los tejidos vegetales el agua existe en dos
formas; libre y ligada. El agua libre o absorbida que es la forma predominante, es la
que se considera en la mayor parte de los métodos usados para el calculo del
contenido de agua. El agua ligada, se encuentra como agua de cristalizacion o

ligada a las moléculas de proteinas y sacaridos. (Salas, C., 2015)

Para determinar el contenido de cenizas, el producto se incinera en una mufla o en
un horno de alta temperatura. Todos los alimentos contienen elementos minerales
formando parte de compuestos organicos e inorganicos. En las cenizas de
vegetales predominan los derivados del potasio, mientras que en las cenizas de

animales predominan las del sodio.

Los analisis se hacen dobles, para un mejor control de los resultados, y no deben
diferir mucho entre si. Si los resultados difieren considerablemente, esto indica que
se ha hecho un mal muestreo o que el manejo de las muestras fue deficiente. (Salas,
C., 2015)

iv. pH
La escala de pH mide la concentracion de hidrogenos cargados positivamente, que
estan presentes en una sustancia, cuando la concentraciéon de iones de hidrogeno
aumenta, también lo hace su acidez.
El valor del pH en los alimentos se puede medir de diversas maneras, la forma mas
precisa y sencilla de hacerlo es utilizando un potenciometro o pH-metro, este

aparato, cuenta con un bulbo sensor que se introduce en el alimento, en dicho bulbo
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se encuentran los electrodos, uno calibrado y uno sensibles a los iones H+, al
activalo la diferencia de potencial entre los electrodos informa en una pantalla,
digital sobre el valor exacto de pH en la muestra analizada. El pH se ve afectado
ligeramente por la temperatura. (Salas, C., 2015)

Los valores de pH en los alimentos, no son constantes, varia en funcion de la
variedad y el grado de madurez, ademas de su temperatura, por lo que siempre es
recomendable realizar las mediciones a 20 °C, en la tabla 3.20, se muestran algunos
valores de pH en frutas y hortalizas, los cuales podrian variar un poco de acuerdo a

lo antes mencionado. (Salas, C., 2015)

Tabla 3. 20 pH en Frutas y Hortalizas

Fruta pH Hortaliza pH

Manzanas 3.4a39 Zanahoria 49a5.2
Higos 4.6 Tomate 4.2a49
Platano 45ab.2 Remolacha 49a5.6
Limoén 22a24 Col 52a6.0
Lima 1.8a2.0 Coliflor 5.6

Fresas 3.0a35 Apio 5.7a6.0
Melén 6.3a6.7 Pepino 5.1a5.7
Papaya 5.2a5.8 Berenjena 45a5.3
Pina 3.3a4.8 Cebolla 5.3a5.8
Ciruelas 2.8a4.6 Guisantes 58a7.0
Melocoton 3.4a3.6 Pimientos 46a4.9
Arandanos 3.7 Lentejas 6.3a6.8
Uvas 3.4a45 Calabacin 5.8a6.2

Fuente: (Salas, C., 2015)

v. Temperatura

El enfriamiento de los productos no climatéricos frena simplemente su ritmo de
deterioro; en los climatéricos en cambio, retrasa ademas el comienzo de la
maduracion. Descendiendo la temperatura no solo se frena la produccion de etileno
sino también la velocidad de respuesta de los tejidos al citado gas, de manera que
cuanto mas baja sea la temperatura mayor tendra que ser, a una determinada
concentracion de etileno, el tiempo de exposicidn requerido para que la maduracion

se inicie. No existe una temperatura ideal para el almacenamiento de todas las
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frutas y hortalizas, dado que son distintas sus respuestas a las bajas temperaturas.
(Salas, C., 2015)

vi. Firmeza
La firmeza es una de las técnicas mas utilizadas en el control de la maduracion de
la fruta. Se trata de una técnica muy sencilla cuyos resultados se obtienen en
cuestion de segundos. Ademas, el instrumento que se utiliza para aplicar esta
técnica (el penetrometro Figura 3.31) es una herramienta relativamente barata y de
un tamafio reducido que permite hacer mediciones en campo con suma facilidad.
La firmeza es uno de los métodos fisico-quimicos que mejor se relaciona con el

estado de maduracion de la fruta, ya que la dureza de la pulpa esta directamente

relacionada con la madurez de la muestra. (HUALIX, 2020)
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Figura 3. 31 Penetrémetro. Fuente: (HUALIX, 2020)

vii.  Colorimetria
La colorimetria es el Unico de los métodos fisico-quimicos que no requiere la
destruccion de la muestra. Para realizar la medicién se utiliza un aparato calibrado

denominado colorimetro. InfoAgro, 2020
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En el caso de variedades rojas se realizan mediciones de color tanto en las zonas

mas coloreadas como en las menos coloreadas. En cambio, en las variedades

verdes y amarillas se miden varios puntos y se hace la media.

La funcion del colorimetro es describir la coloracion de la epidermis de la pieza de

fruta objeto de la medicion.

Para ello devuelve tres pardmetros, L, a, b, siguiendo el estdndar CIELab

La saturacion nos da la pureza de un color y el tono es el color propiamente dicho.

Para el célculo se utilizan las siguientes expresiones:
saturacion = (a? + b?)'/?

b

Tonos en variedades rojos = tan™!

Tono envariedades verdes y amarillas =a+ b

=4

va>

L"=4331
' =4763
b =14.12

=

Figura 3. 32 Colorimetro digital. Fuente: InfoAgro, 2020

viii. Indice de almidén

Durante el proceso de maduracién, el almidon de algunas variedades de fruta se
rompe en azlcares. Esta conversion empieza en el corazén del fruto y avanza por

la pulpa hacia la periferia. La pauta de conversion del almidén es caracteristica de
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cada variedad y para cuantificarla se pueden utilizar diferentes escalas. (Caudan,
A. 2015)

La utilizacién de yodo, que reacciona con el almidon formando un color negro,
permite visualizar las zonas en las que todavia existe almidén, como se observa en
la Figura 3.33.

0%

- '
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80% b | 100%
Figura 3. 33 Pruebas de almidén en frutos. Fuente: (Caudan, A.

2015)

d) GRASAS Y ACEITES: Analisis fisico y quimicos de grasas y aceites

El grupo de aceites y grasas incluye alimentos de origen animal y vegetal que casi
en su totalidad estan compuestos por lipidos, es decir, grasas. Aunque en todos
ellos la composicion sea basicamente lipidos, la calidad de éstos sera muy distinta
dependiendo del producto; asi, podran ser mas ricos en acidos grasos

monoinsaturados o poliinsaturados o saturados o incluso acidos grasos tipo “trans”.
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Todos los alimentos pertenecientes a este grupo (aceites, mantequilla, margarina)
poseen un elevado valor calérico. (FEN (Fundacion Espanola de Nutricién), 2016)

Los aceites son liquidos llenos de grasa que obtenemos de las semillas o los frutos

oleaginosos, es decir, los que contienen muchas grasas.

La mantequilla es una grasa, pero también es un derivado lacteo. La margarina es
una grasa que obtenemos de otras grasas de origen vegetal o de origen animal y
que tratamos en la industria para que se parezca lo mas posible a la mantequilla,
pero mas facil de usar, en la Figura 3.34 se encuentra el porcentaje aproximado, de
los componentes principales entre el aceite de girasol, el aceite de oliva y la

mantequilla. (FEN (Fundacion Espanola de Nutricién), 2016)

W Agua(g) ©Grasasaturada(g) @ Grasa monoinsaturada(g) ® Grasa polinsaturada (g)

21

45

o 0

Aceite de oliva Aceite de girasol Mantequilla
899 kcal 899 kcal 749 kcal
12 mg de vitamina E 49,2 mg de vitamina E 2 mg de vitamina E

Figura 3. 34 Porcentaje aproximado de componentes principales entre
aceites Fuente: (FEN (Fundacion Espanola de Nutricion), 2016)

Existe un gran niumero de analisis para evaluar las caracteristicas fisicas y quimicas
de las grasas y aceites a lo que continuamente se afiaden nuevos procedimientos,
sobre todo instrumentales, que son mas rapidos y exactos; sin embargo, los
tradicionalmente empleados son de rutina en muchos laboratorios e industrias y se
usan para llevar a cabo un control de calidad adecuado. Los resultados de estos


http://www.fen.org.es/mercadoFen/pdfs/mantequilla.pdf
http://www.fen.org.es/mercadoFen/pdfs/margarina.pdf
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andlisis ofrecen mucha informacion sobre la naturaleza, el origen y el posible
comportamiento de las grasas y aceites en diferentes condiciones de

almacenamiento y procesamiento.
i. Indice de saponificacion o de Koettsdorfer (IS)

Se define como los miligramos de KOH necesarios para saponificar 1 g de grasa,
reaccion en la que intervienen triglicéridos, diglicéridos, monoglicéridos, acidos
grasos libres y cualquier otro lipido saponificable. Es equivalente a la masa en mg
de KOH necesaria para neutralizar los acidos grasos libres y los acidos grasos

liberados de los glicéridos, luego de su saponificaciéon. (Manrrique, G., 2014)

(Manrrique, G., 2014) afirma que para determinarlo, la grasa o aceite se saponifica

con un exceso medido de KOH y luego se valora el excedente de KOH frente a HCI
normalizado con fenolftaleina como indicador. El procedimiento incluye la
saponificacion bajo reflujo de 4-5 g de aceite filtrado con 50 mL de KOH
aproximadamente 0,5 M en etanol al 96 % durante 30-60 min.

El exceso de KOH se determina por retro-titulacion con solucién estandarizada de

HCI 0,5 M en presencia de fenolftaleina.

56.108
IS = (V1HCL — V2HCL)MHCL *

Donde:

a. V1 HCI: Volumen de HCI consumido en la valoracion del ensayo blanco (sin
grasa)

b. V2 HCI: Volumen de HCI consumido en la valoracion de la muestra

c. MHCI: Molaridad del HCI

d. m: masa en gramos de la muestra
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Puede deducirse que, a mayor IS, mayor concentracién de 4cidos grasos de bajo
peso molecular (IS es mayor para una grasa dada, en la medida que aumenta el

namero de funciones éster saponificables/ g de la misma).
Algunos valores orientativos de este indice son:

a. Grasas: de 160 a 250 (manteca: 230)

b. Aceites vegetales: alrededor de 190 (coco y palma: 260)
i. Indice de acidez (IA)

Se define como la masa en mg de KOH necesaria para neutralizar la acidez libre en
1 gramo de grasa. Mediante este indice se evallan, esencialmente, los acidos
grasos libres. Este indice es indicativo de la calidad de un aceite o grasa,
pudiéndose relacionar tanto con las caracteristicas de la materia prima utilizada
como con el procesamiento. Asi, por ejemplo, la calidad del aceite de oliva se
relaciona directamente con el grado de hidrdlisis de los triglicéridos componentes.
En la medida que este grado aumenta, la cantidad de acidos grasos libres se
incrementa, aumentando consecuentemente su acidez, con el detrimento
proporcional de su calidad. En este sentido, la calidad de un aceite de oliva
dependera del tipo de aceituna, de su estado y grado de maduracion como se
observa en la Figura 3.35, como asi también de las condiciones de procesamiento

y almacenamiento del aceite. (Manrrique, G., 2014)
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Figura 3. 35 Acidez segun grado de maduracion de los aceites. Fuente:
(Manrrique, G., 2014)
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Los ensayos de acidez permiten asegurar y mantener un estandar de calidad y

frescura deseados para el aceite.

En funcién de la acidez (expresada como equivalentes de acido oleico), nuestra
legislacion determina los siguientes tipos de aceites de oliva: Extra virgen: max. 0,8
% Virgen: max. 2 % Virgen corriente: max. 3,3 % Refinado: max. 0,3 % Sin otro

calificativo: max. 1,0 %

(Manrrique, G., 2014) afirma que la técnica para la determinacion del IA se basa
en la solubilidad diferencial, en alcohol frio, de los acidos grasos libres frente a los
glicéridos.

56.108
IS = (V1IKOH — V2KOH)MHCL *

Donde:

a. V1 KOH: Volumen de KOH consumido en la valoracion de la muestra
b. V2 KOH: Volumen de KOH consumido en el blanco del ensayo
c. MHCI: Molaridad del KOH

d. m: masa en gramos de la muestra
Algunos valores orientativos de este indice son:

a. Aceites y grasas refinados: de 0,2 a 1
b. Aceites y grasas crudos: de 1 a 10

c. Acidos grasos libres: de 80 a 260 (dependiendo del Peso Molecular)
iii.  Equivalente de saponificacion (ES)

Para una grasa que esta formada por un solo tipo de triglicérido, el ES se
corresponde con el peso molecular del mismo. (Manrrique, G., 2014) Podemos
escribir la reaccién correspondiente a la saponificacion de dicho triglicérido como la
Figura 3.36:
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I
[]
HoC—O0—C—R K*O—C—Ry H2C—OH
0 0 |
HC—O— 8—R2 + 3KOH—> K+0—C—R> + HC—OH
I 0 |

Figura 3. 36 Reaccién de Saponificacion. Fuente: (Manrrique, G., 2014)

Por definicion, son necesarios IS mg de KOH para saponificar 1 g de grasa, por lo
que, segun la estequiometria de la reaccion, (3 x PMKOH) mg de la base
reaccionaran con un mol del triglicérido. Asi, puedo conocer su peso molecular

mediante la expresion:
PMTG = (3+56.108 +1000)/1S

Considerando que la materia grasa estd compuesta por una mezcla de distintos
triglicéridos, este valor representa en realidad un peso molecular promedio de los
triglicéridos componentes. Si se descuenta del mismo el peso del radical glicerilo,
se puede aproximar un peso molecular medio de los acidos grasos componentes

presentes en la grasa. (Manrrique, G., 2014)
iv. Indice éster (IE)

Representa la masa en mg de KOH necesaria para saponificar los glicéridos
presentes en 1 g de grasa. Podemos aproximarlo mediante la siguiente expresion:
IE = (IS - IA)

El IE permite obtener una mejor aproximacion del peso molecular promedio de los

triglicéridos de una grasa. (Manrrique, G., 2014)
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v. Indice de Reichert-Meissl (IRM) e indice de Polenske (IPo)

Ambos indices pueden determinarse conjuntamente y resultan (tiles para
diferenciar grasas ricas en acidos laurico (C12), eicosanoico (C20) y docosanoico
(C22) de otras ricas en &cidos palmitico (C16) y esteérico (C18).

La técnica se basa en una destilacibn por arrastre con vapor de agua y se
fundamenta en el hecho de que los acidos grasos volatiles son arrastrados por el
vapor (C4 a C14), mientras que los no volatiles no lo son (C16 y superiores). A su
vez, los &cidos grasos que resultaron arrastrados por el vapor de agua, pueden
separase de acuerdo a su solubilidad. C4 y C6 resultan solubles en agua fria,
mientras que C8 a C12 y parte de C14 son insolubles en agua y solubles en alcohol.
En la practica, se saponifica una cantidad dada de la grasa con un exceso de

KOH en glicerol (no se utiliza alcohol, ya que éste destilaria solubilizando todos los
acidos grasos volétiles). Los jabones obtenidos se acidifican con é&cidos no
destilables, como H2S0O4 o H3PO4, (para no interferir en la valoracion posterior), y
los acidos obtenidos son arrastrados con vapor de agua. Se procede luego a
fraccionar los &cidos arrastrados en agua y alcohol para una posterior valoracion.
(Manrrique, G., 2014)

vi. Indice de Kirschner (IK)
Sirve para diferenciar grasas de acuerdo a su contenido en acido butirico. De la
fraccidon de &cidos arrastrados por vapor de agua y solubles en agua fria (C4 y C6),
se puede diferenciar el acido butirico, obteniendo las sales de plata de ambos.
(Manrrique, G., 2014)

En la Tabla 3.21, se presentan indices que se relacionan con la estructura de los
acidos grasos componentes, en particular en lo referente a su grado de instauracion,
lo que a su vez tiene importancia a la hora de evaluar la identidad, pureza y grado

de frescura de una grasa.
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Tabla 3. 21 indices segun la estructura de los 4cidos grasos componentes.

INDICE Manteca Aceite de coco Aceltc_a de Grasas_ y ace'tes
palmiste ordinarios
IS 210-240 245-260 240-250 < 200
IRM 22-34 6-8 5-7 <1
P 2-4 14-18 10-12 <1
IK 20-26 1-2 0,5-1 <0,5

Fuente: (Manrrique, G., 2014)

vii. Indice de Yodo ()
Se define como la masa de yodo (atbmico), en gramos, que se adiciona a las
instauraciones presentes en 100 g de materia grasa. A mayor Il, mayor grado de
insaturacion de la grasa. (Manrrique, G., 2014) afirma que los valores tipicos de
este indice son:

a. Acido oleico: 90, acido

b. Linoleico: 181

c. Acido linolénico: 274
Este indice se ve afectado por la presencia de otras sustancias acompafiantes
insaturadas.
Si bien se habla de indice de yodo (ll), no es el yodo molecular (I2) el que se utiliza
en el ensayo para Determinarlo, esto es debido a que las reacciones de adicion de
I a dobles enlaces no son cuantitativas, siendo dependientes de la configuracion
de los dobles enlaces, solvente y otras condiciones experimentales, resultando asi
dificiles de reproducir. En su defecto se utilizan estrategias experimentales que
hacen uso de Bromo (Br2), y de los mono halogenuros de yodo: ICI y IBr.
(Manrrique, G., 2014)

I. Método de Kaufmann

Utiliza un exceso medido de Br2 en metanol para halogenar la grasa. El excedente
de halégeno que no se adiciond a los dobles enlaces, se reduce frente a una
solucién de Kil, y el |2 resultante se retrovalora con una solucion normalizada de
Na2S203. (Manrrique, G., 2014)
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Bl‘2 + RI—CH—/CH—R2 ———» R1—CH—CH—R2 + Br2 ( exceso)

Br Br

Bro ( exceso) + 217 —— Il + 2Br

lp + 2S9032- —» 21 + S402

tetrationato

Figura 3. 37 Reaccién del método de Kaufmann. Fuente: (Manrrique, G.,
2014)

II. Método de Wijs

Utiliza solucién de ICI en acido acético glacial:

lo( HAc) + Clp( g) — 2ICl

Figura 3. 38 Reaccién del método de Wijs. Fuente: (Manrrique, G., 2014)
Se hace reaccionar la grasa con un exceso medido de ICI. El ICI que no se adicion6
a los dobles enlaces, se reduce frente a una solucion de I-, y el I2 resultante se

retrovalora con una solucion normalizada de Na2S203. (Manrrique, G., 2014)

viii.  Indice de acetilo (IAc)
Corresponde a la masa en mg de KOH necesaria para neutralizar el acido acético
proveniente de la hidrdlisis de 1 g de grasa, previamente acetilada. (Manrrique, G.,
2014) afirma que la determinacion de este indice incluye dos etapas:
a. Una masa dada de grasa se acetila mediante acido acético o anhidrido
acetico
b. Elacido acético incorporado por acetilacion de la grasa se libera por hidrolisis
en medio H2SO4 y se arrastra con vapor de agua para luego valorar el

destilado.
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El arrastre conjunto de &cidos grasos volatiles representa una fuente de error. Una
variante para determinar este indice es mediante el IS de la grasa acetilada y sin

acetilar.

ix. Indice de hidroxilo (IH)
Corresponde a la masa en mg de KOH necesaria para neutralizar el acido acético
gue se combina por acetilacion con 1 g de grasa.
Para determinarlo, una masa de la muestra se acetila con una cantidad en exceso
conocida de anhidrido acético en piridina. El anhidrido acético que no reaccioné se
hidroliza y finalmente el hidrolizado se valora frente a una solucién alcohdlica de
KOH con fenolftaleina como indicador.
Se requiere de un blanco realizado bajo las mismas condiciones, pero sin la
muestra. Este indice no distingue hidroxilos, es decir, reaccionan todos los

disponibles en la muestra. (Manrrique, G., 2014)

Xx. Indice de perdxidos (IPO)

Es una medida del O2 absorbido por la grasa en la forma de —O-O- (peroxilo) y se
define como la masa de Oz activo contenida en 1 Kg de grasa. (Manrrique, G.,
2014)

a. Método de Wheeler

Se hace reaccionar la grasa en cloroformo en medio de &cido acético con KiI. El |2
formado se valora luego con una solucién normalizada de Na2S203. (Manrrique, G.,
2014)

ROOH + 21" + 2H" —— ROH + |, + H,0
I 2- - 2-
2 + 25203 — 21 + 5406
Figura 3. 39 Reaccién de indice de peroxidos segun el método de Wheeler.

Fuente: (Manrrique, G., 2014)

Valores orientativos para este indice, a excepcion del aceite de oliva, son:
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IPO < 6: calidad buena
IPO > 10: indice de alteracion oxidativa
b. Determinacién de la oxidabilidad

Es un ensayo que sirve para evaluar la estabilidad o vida atil de un aceite o grasa
bajo determinadas condiciones. Se induce artificialmente una alteracion acelerada
de la materia grasa, y a T constante se va determinando el IPO a distintos tiempos.
Se obtienen graficos como el siguiente:

(Manrrique, G., 2014) afirma que con los resultados de este ensayo puede

estimarse el tiempo de vida media de una grasa, como se muestra en la figura 3.40:

N
IPO
50 —
"
— "
"
— " Degradacién
E Polimerizacion
20 — E
10 L induccion E
1
]
I | | N
-~
40 50 60 t (h)

Figura 3. 40 Determinacion de la vida media de una grasa. Fuente:
(Manrrique, G., 2014)

IPO alas 48 hs a 60 °C:
8 — 12 Estable
20 — 24 Media (3 0 4 meses a T ambiente)

> 24 Poco estable

e) BEBIDAS: Andlisis fisicos y quimicos de bebidas

La palabra bebida es una palabra de uso comun que se refiere a todo tipo de liquidos

(naturales o artificiales) que puedan ser utilizados para el consumo humano. Desde
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el agua potable hasta los productos liquidos més exoticos pueden ser considerados
bebidas siempre y cuando su consumo esté permitido para el hombre. Cuando se
habla de bebidas se hace referencia principalmente a aquellos productos que
suponen cierta elaboracion como lo pueden ser las bebidas gaseosas, los jugos, las
infusiones o las bebidas alcohdlicas. Sin embargo, como el agua potable también
es consumida como bebida, la misma puede facilmente entrar dentro de esta
categoria.
Algunas de las pruebas fisicoquimicas que se les realizan a las bebidas son:

i. Medicion del pH
El valor de pH es un parametro importante en el control de calidad de las bebidas.
Tiene una influencia esencial en la digestibilidad, el sabor y la estabilidad de las
bebidas. (Metrohm, 2014)
Durante la fermentacién alcohdlica, el valor de pH controla la actividad de las
enzimas, por lo que debe comprobarse regularmente.
Los requisitos del electrodo de pH que se usa para las medidas son tan diversos
como la variedad de bebidas para ser analizadas. La selecciéon de un diafragma
adecuado para el tipo de bebida es especialmente importante, dado que, de lo
contrario, la muestra puede bloquear el puente salino. Esto puede dar como
resultado valores de medida inexactos, algunos valores de pH promedio se
presentan en la Tabla 3.22.

Tabla 3. 22 pH promedio en bebidas comerciales.

Nombre comercial de la bebida pH promedio
Coca-Cola 2.30
Sprite 3.32
Jugo de Naranja 2.89
Jugo del Valle naranja 2.76
Jugo del Valle Limén 2.81
Red Bull 2.98
Monster 3.22
Powerade (Sabor uva) 2.63
Fuze tea, té de limén 2.96

Fuente: (Metrohm, 2014)
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Determinacion de pH en bebidas alcohdlicas El valor de pH es muy importante para
los sistemas bioldgicos. Influye en el crecimiento de los microorganismos,

en la coloracion o tonalidad, en el sabor, el potencial redox, el comportamiento del
SO2 libre y combinado, en la posibilidad de formacibn o impedimento de
enturbiamientos por fosfato de hierro, etc. (Metrohm, 2014)

No existe una relacion directa entre el valor de pH y la acidez total titulable; en
cambio, existe una relaciéon (empirica) entre el valor de pH y la relacion tartrato

potasico/ acido tartarico. (Metrohm, 2014)
La medicién se hace a partir de un pH-metro digital, como la Figura 3.41:

*

PHS.3C h
&b ~
-

Figura 3. 41 pH-metro digital. Fuente: (TP Laboratorio Quimico, 2021)

ii. Alfa acidos en lupulo
El lGpulo tiene un papel importante en el proceso de elaboracion de la cerveza; dado
que influye de manera determinante en el sabor, amargura y conservacion de la
cerveza. Los alfa acidos que contiene el lUpulo son decisivos para la amargura de
la cerveza. La amargura se indica en IBU (International Bittering Units), siendo 1
IBU el equivalente a 1 mg de alfa acidos disueltos. Para lograr la amargura deseada
al finalizar el proceso de elaboracién de la cerveza, la cantidad de lUpulo agregada
debe estar dosificada con exactitud. Dependiendo del tipo de cerveza, se utilizan
diferentes tipos de lapulo con diferentes cantidades de alfa acidos. Segun la
European Brewery Convention, la cantidad de alfa acidos se determina mediante
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titulacion conductométrica con acetato de plomo. Este método se puede utilizar para
todos los productos del lupulo como, por ejemplo, la planta de lupulo, pellets de
lGpulo o extracto de lupulo. (Metrohm, 2014)

iii.  Titulacion termométrica

La titulacion termométrica es un método de determinaciéon adecuado para una
amplia gama de aplicaciones y complementa la titulacion potenciométrica;
especialmente cuando los sensores potenciométricos no son adecuados para la
aplicacion correspondiente. El Unico requisito para la titulacién termométrica es una
modificacion de la temperatura lo suficientemente grande en la solucion de la
muestra. (Metrohm, 2014)

a. El principio de latitulacion termométrica

Cada reaccion quimica va asociada a un cambio en la entalpia de la reaccion. Esto
provoca bien un incremento (reaccion exotérmica), bien un descenso (reaccién
endotérmica) de la temperatura de la solucién de la muestra. (Maldonado, C. y
Rodolfo, E., 2012)

La adicién continua del reactivo de titulacién modifica la temperatura en la solucion
de la muestra hasta que todo el analito reacciona de manera cuantitativa. (Metrohm,
2014) Este es el punto final de la titulacién, que se puede reconocer en la curva de
titulacion por un doblez segun la Figura 3.42.

punto final —

Temperatura [°C]

Volumen [mL]

Figura 3. 42 Punto final de la titulacion. Fuente: (Metrohm, 2014)
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iv. Determinacion del agua segun Karl Fischer

El contenido de agua en las bebidas y en sustancias sélidas como cacao o café
determina en gran medida la calidad y su conservacion. El contenido de agua se
puede determinar facilmente por medio de la titulacién Karl Fischer. (Maldonado, C.
y Rodolfo, E., 2012)

En las bebidas puede ser de entre el 40% y el 98%. Debido a estos altos contenidos
de agua, no resulta representativo pesar la muestra directamente en el recipiente
de titulacion, porque el error de pesada podria ser demasiado grande en el caso de
muestras de peso reducido. Estas muestras se diluyen previamente con metanol y
se determinan por medio de la titulacion volumétrica Karl Fischer. (Metrohm, 2014)

La valoracion de Karl-Fischer se usa con muchas sustancias como método de
referencia, y se trata de un analisis quimico basado en la oxidacion del dioxido de
azufre mediante yodo en una solucion metanolica de hidroxido. En principio, tiene

lugar la siguiente reaccidn quimica:

H20 + I2 + SO2 + CHsOH + 3RN -> [[RNH]SO4CHs + 2[[RNH]I

Figura 3. 43 Reaccién de Karl-Fischer. Fuente: (Metrohm, 2014)

La valoracion se puede realizar de forma volumétrica o coulométrica.

a. En el método volumétrico, se afiade una solucién Karl-Fischer que contenga
yodo hasta que se muestre la primera traza de exceso de yodo. La cantidad de
yodo convertido se determina mediante el volumen de la bureta de la soluciéon
Karl-Fischer que contiene yodo. (Maldonado, C. y Rodolfo, E., 2012)

b. En el procedimiento coulométrico, el yodo que participa en la reaccidén se genera
directamente en la célula de valoracion mediante oxidacion electroquimica del
yodo hasta que se vuelva a detectar una traza de yodo sin reaccionar. La ley de
Faraday se puede usar para calcular la cantidad de yodo generado a partir de la

cantidad de electricidad requerida. (Maldonado, C. y Rodolfo, E., 2012)
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Aplicacion:

La valoracion de Karl-Fischer es un método de determinacion de la humedad
especifico para el agua, compatible tanto con muestras con un alto contenido en
agua (titrimetria) como con muestras con alto contenido en agua en el rango de ppm
(coulometria). Se desarroll6 originalmente para liquidos no acuosos, pero también
resulta adecuado para componentes solidos si son solubles o si el agua que
contienen se puede eliminar mediante calentamiento en una corriente de gas o

extraccion. (Metrohm, 2014)

v. Lacromatografia iénica (Cl)

Es un método estandar para el analisis de bebidas. Numerosos ingredientes
principales y secundarios que afectan al sabor y al valor nutritivo, asi como trazas
de contaminantes, se pueden determinar de

forma segura y precisa por medio de la Cl.

Ademas de aniones y cationes, también es posible determinar hidratos de carbono,
acidos orgéanicos y sustancias polares en una amplia variedad bebidas. La ventaja
de la cromatografia idnica es que las sustancias quimicas similares se pueden
determinar simultdneamente en un solo analisis. Ademas, la concentracion de los

analitos puede variar desde ng/L hasta porcentajes. (Metrohm, 2014)

vi. Anélisis de hidratos de carbono y edulcorantes

Se realiza el andlisis para conocer la composicion de los hidratos de carbono.
Ademas, es necesario determinar los alcoholes del azlcar y los edulcorantes como
los glicosidos de esteviol. La siguiente figura 3.44 muestra diferentes componentes
en matrices de bebidas que se pueden analizar de forma segura por medio de la
cromatografia idnica y la deteccion amperométrica de pulsos (PAD). También se

determina el tipo de preparacién de las muestras. (Suh, H., 2017)
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Figura 3. 44 Hidratos de carbono y edulcorantes en bebidas comerciales.
Fuente: (Metrohm, 2014)

vii.  Voltamperometria

La voltamperometria es un método analitico electroquimico que informa del tipo y
de la cantidad de sustancias contenidas en una muestra disuelta basada en la
relacion intensidad-potencial. La importancia de la voltamperometria reside en su
alta precision y sensibilidad, en la posibilidad de realizar analisis de especiacion y
en su ventajosa relacion precio/rendimiento. Los iones de metales pesados que
contaminan alimentos se pueden determinar de forma muy sensible por medio de
la voltamperometria. Dado que la matriz de bebida organica hace mas complejos
los metales pesados, las muestras deben digerirse antes. Algunas sustancias
organicas en las bebidas como, p. €j., la vitamina C, vitaminas del grupo B o quinina,

se pueden determinar también mediante voltametria. (Metrohm, 2014)

viii. Determinacién de grados Brix
Los grados Brix muestran el porcentaje de solidos disueltos en un producto
azucarado. Es decir, se mide la densidad del azucar. Para poder determinar la

concentracion de la misma, se utiliza con frecuencia el método refractométrico, el
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cual se basa en el cambio de direccidon que sufren los rayos de luz en el limite de
separacion de dos medios en los cuales es distinta la velocidad de propagacion.
En la préactica, para la medicidon de concentraciones en la industria de bebidas se
utiliza el refractometro. Este permite determinar con exactitud el extracto total que
se ofrece en grados Brix (°Bx). Los zumos de fruta contienen sacarosa, pero también
otros azucares, acidos, como el &cido ascorbico o el &cido citrico, y minerales. Pero
contienen también aditivos, como vitaminas, gluconato ferroso, compuestos de
calcio o pectinas, para aportar la viscosidad deseada a los zumos, afectan al indice
de refraccion. Dado que los acidos de frutas tienen un indice de refraccion
considerablemente menor que el de la sacarosa, su concentracién se determina
comunmente mediante analisis volumétricos y el valor para los grados Brix se
corrige a través de tablas. (Metrohm, 2014) afirma que es por esto que en los
intercambios comerciales la medida se describe también como:

a. °Bx ref. = Resultado de medicién no corregido

b. °Bx corr. = Resultado de medicion tras la correccion &cida.
Algunos valores promedios de °Brix en bebidas comerciales se presentan en la
Tabla 3.23:

Tabla 3. 23 Promedio de grados Brix en bebidas comerciales.

Nombre comercial de la bebida pH promedio
Coca-Cola 11

Sprite 9.8

Jugo del Valle naranja 10.7

Jugo del Valle Limén 9.8

Red Bull 11.6

Monster 12.6
Gatorade (Sabor uva) 6.2
Powerade (Sabor uva) 5.8

Fuze tea, té de limoén 8.1

Fuente: (Metrohm, 2014)

f) ESPECIES: Andlisis fisicos y quimicos de especies

Especia (del latin species), también llamada condimento (del latin condimentum)

es el nombre dado a ciertos aromas de origen vegetal, que se usan para preservar
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o dar sabor a los alimentos. Técnicamente se considera una especia a las partes
duras, como las semillas o cortezas, de ciertas plantas aroméaticas, aunque, por
similitud, muchas veces también se engloba a las fragantes hojas de algunas
plantas herbaceas

Para toda la industria alimentaria es de suma importancia asegurar que sus
productos son comercializados o exportados con todas las garantias de seguridad
y calidad que las normativas de los diferentes mercados establecen.

Debido a su naturaleza, son facilmente adulteradas, lo cual consiste en la adicion
de madera inerte como lo son desechos de mani y nuez, aserrin, cascara y carozos
de frutas o cereales tostados.

En aquellas especias de mayor valor comercial se suele adicionar especias mas
comunes como lo es la pimienta de Jamaica o pimiento y para enmascarar sabores
fuertes suelen ser adicionados diluyentes como la harina. (Linares, M., Villa, T. y
Zapatero, J., 1993)

Para la industria de Condimentos los principales analisis fisicos y quimicos son los

siguientes:

i. Examen microgréfico

Estudio microscépico que requiere de personal entrenado en anatomia vegetal.
Una micrografia es la imagen obtenida de objetos no visibles a simple vista
mediante la ayuda de instrumentos opticos o] electronicos
como lupas y microscopios. No debe confundirse con la microfotografia, que se
refiere a fotografias realizadas a tamafio miniaturizado como los microfilmes.
Sigue siendo el método de eleccion para establecer genuinidad de especias y para
determinar la presencia de materiales extrafios en muchos casos utilizados para

adulterarlas. (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)

ii.  Humedad
Debido al alto contenido de sustancias volatiles presente en las especias, se utiliza

como método recomendado el de destilacion azeotropica. (Dobado, J., s.f.)


https://es.wikipedia.org/wiki/Lupa
https://es.wikipedia.org/wiki/Microscopio
https://es.wikipedia.org/wiki/Microfotograf%C3%ADa
https://es.wikipedia.org/wiki/Microfilm
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a. Método de Dean Stark (figura 3.45)

Cantidad de material necesario para obtener un volumen aproximado de 2 ml de
agua. Caracteristicas del solvente:

(1) Inmiscible con el agua

(2) Punto de ebullicién superior al del agua

(3) Con menor densidad que el agua

Un azedtropo es una mezcla de dos 0 mas componentes, cuyas proporciones son
tales que el vapor producido por evaporacion parcial tiene la misma composicién
que el liquido. Por tanto, se comportan en la destilacion como si fuesen un
compuesto puro. Cuando en una mezcla se encuentra en el punto
del azeotropo (mezcla azeotrdpica), dicha mezcla no puede ser destilable o
separada en sus componentes. (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)

Tabla 3. 24 Diferentes azeotropos formados por disolventes mas comunes.

Componente A Componente B Azebtropo

P.e. (°C) % (peso) P.e. (°C) % (peso) P.e. (°C)

H>O (100) 1.3 Eter dietilico | 98.7 34.2
(34.5)

H-0 (100) 1.4 Pentano (36.1) | 98.6 34.6

H>O (100) 13.5 Tolueno 86.5 84.1
(110.7)

Fuente: (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)

La destilacion azeotrépica es un procedimiento Gtil para eliminar un liquido de un
crudo de reaccién por destilacion conjunta con un disolvente organico inmiscible.
Esta técnica se suele usar en reacciones de equilibrio en donde se genera agua

como subproducto de la reaccion. La eliminacion de agua desplazara el equilibrio

de la reaccion hacia el lado del producto. (DeQuimica, 2021)
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Si la reaccion se lleva a cabo por ejemplo con tolueno, que es menos denso que el
agua, el vapor en el condensador de reflujo estara formado por una mezcla
azeotropica de tolueno y agua. Cuando esta mezcla se condensa, cae en el
denominado Dean-Stark, formandose dos fases la capa superior estara constituida
por tolueno y la inferior por agua.

Refrigerante

Entrada

Recto
Entrada

agua

Salida

agua Salida

agua

Columna
de

rectificacion

Erlenmeyer

Figura 3. 45 Modelo de Dean Stark.
Fuente: (DeQuimica, 2021)

Cuando el nivel de liquido en la trampa de Dean-Stark llega a la parte superior del
brazo lateral, el tolueno fluye de nuevo hacia el matraz de reaccion. El agua se

puede eliminar a través de una llave en la parte inferior de la trampa Dean-Stark.

En la rotura de un azedtropo los azeotropos de bajo punto de ebullicién, no pueden
purificarse completamente por destilacion, para obtener el componente mas volatil.
Alternativamente, se puede separar el componente mas volatil puro rompiendo el
azeobtropo. Esto se consigue con un método distinto a la destilacion, empleando
tamices moleculares. El empleo de tamices moleculares se utiliza para romper el
azeotropo EtOH/H20 y conseguir el alcohol anhidro, quedando el agua absorbida
en los tamices moleculares. Los tamices se pueden reutilizar posteriormente

mediante deshidratacion utilizando un horno. (DeQuimica, 2021)


http://acshist.scs.illinois.edu/bulletin_open_access/v38-1/v38-1%20p67-72.pdf
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iii.  Cenizas
Es determinacion del contenido mineral por incineracion-calcinacién a 500-550 °C.
La determinacion de cenizas es referida como el analisis de residuos inorganicos
gue quedan después de la ignicion u oxidacion completa de la materia organica de
un alimento. Es esencial el conocimiento basico de las caracteristicas de varios
métodos para analizar cenizas, asi como el equipo para llevarlo a cabo para
garantizar resultados confiables. (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)
(Linares, M., Villa, T.y Zapatero, J., 1993) afirman que existen tres tipos de analisis
de cenizas:
a. Cenizas en seco para la mayoria de las muestras de alimentos
b. Cenizas humedas (por oxidacion) para muestras con alto contenido de grasa
(carnes y productos carnicos) como método de preparacion de la muestra
para analisis elemental
c. Analisis simple de cenizas de plasma en seco a baja temperatura para la
preparacion de muestras cuando se llevan a cabo andlisis de volatiles
elementales.
En el caso de las especias, se utiliza en analisis de cenizas en seco, la cual consiste
en quemar la muestra al aire y posteriormente en una mufla para eliminar todo el
material organico. La ceniza remanente es el residuo inorganico y la medicién de
la ceniza total es util en el analisis de alimentos, ya que se pueden determinar
diversos minerales contenidos en la muestra. Algunos errores y dificultades
involucrados en la determinacion de las cenizas en seco son: la pérdida de ceniza
debido a la intensidad con que arde la flama en el momento de quemar la muestra
al aire y el cambio gradual en las sales minerales con el calor, como el cambio de
carbonatos a oxidos; adhesion de las muestras con un contenido alto de azucares,
lo cual puede ocasionar pérdida de la muestra y fusion del carbon a partes no
oxidadas atrapadas de la muestra.

Las cenizas insolubles se tratan en HCI 10%.
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iv. Extractos etéreos, alcohdlicos, acuosos.

Se pone en contacto una porcion perfectamente pesada de la especia a estudiar
con el solvente (alcohol, éter, agua), por 24 hs y luego se evapora una porcion y
se pesa. Asi se obtiene el extracto total.

También se puede luego llevar a 105- 110 °C hasta peso constante y obtener el
extracto no volatil y por diferencia el volatil.

Se realiza para determinar, el Contenido en esencias y/o principios aromaticos

Los extractos etéreos se pueden realizar por el método soxhlet

En esta practica, se asume que el extracto obtenido por extraccién soxhlet
corresponde al contenido graso de la muestra. Se determina su masa, una vez libre
de disolvente, por pesada (método gravimétrico). Muchas veces, la extraccion
soxhlet se usa como primer paso de una purificacién o separacién. La extraccion de
muestras sélidas con disolventes, generalmente conocida como extraccion sélido-
liguido o lixiviacion, es un método muy utilizado en la separacién de analitos de
muestras solidas. (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)

En este procedimiento la muestra soélida finamente pulverizada se coloca en un
cartucho de material poroso que se sita en la caAmara del extractor soxhlet (ver
figura 3.46). Se calienta el disolvente extractante, situado en el matraz, se
condensan sus vapores que caen, gota a gota, sobre el cartucho que contiene la
muestra, extrayendo los analitos solubles. Cuando el nivel del disolvente
condensado en la camara alcanza la parte superior del sifon lateral, el disolvente,
con los analitos disueltos, asciende por el sifon y retorna al matraz de ebullicion.
Este proceso se repite hasta que se completa la extraccion de los analitos de la

muestra y se concentran en el disolvente.

- Flujo de agua

{4 Dedal con muestra

X ____—Solvente
Figura 3. 46 Extractor Soxhlet. Fuente: (Linares, M., Villa,
T.y Zapatero, J., 1993)
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v. Determinacién de almiddn
a. Cualitativa:

Poner de manifiesto la presencia por reaccion con el Yodo

b. Cuantitativa:

Se basa en la hidrélisis por medio de una combinacion de enzimas y &acido, obtener
glucosa la cual puede ser estimada por titulacion. La amilasa rompe la cadena de
almidon en moléculas de maltosa y luego con &cido se logra la presencia de
glucosa.

La presencia de glucosa se puede determinar por el Método de Fehling Causse
Bonnans o bien por un método enzimatico colorimétrico (Glucosa Oxidasa) (Linares,
M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)

vi. Determinacion de cloruros
a. Método de Mohr

El método de Mohr, es utilizado en valoraciones quimicas de cloruros y bromuros,
con plata, utilizando como indicador el cromato potasico. La formacion de Ag2CrO4,
de color rojo, nos indicara el punto final de la valoracion. Durante la valoracion, las
condiciones que deben darse deben ser tales que el cloruro precipite de manera
cuantitativa como cloruro de plata antes de que se consiga formar el precipitado de
Ag2CrO4. Por otra parte, el indicador debe ser lo bastante sensible como para poder
dar un cambio de color apreciablemente nitido, con una pequefia porcion de plata.

Es una titulacion con Nitrato de Ag como indicador, es ideal para muestras con alto
contenido de sal. (Linares, M., Villa, T. y Zapatero, J., 1993)
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g) GRANOS Y CEREALES Analisis fisicos y quimicos de granos y

cereales

Los cereales tienen gran importancia en la dieta diaria, alrededor del 90% de
energia consumida por los seres humanos en el mundo lo tomamos directa o
indirectamente de los cereales. Los cereales aportan también una elevada
proporcion de las proteinas que consumen las personas mas pobres en todas las
regiones geogréficas. Es por las razones expuestas arriba es que nos parece
importante revisar y aprender sobre los temas tratados en el presente referido a
caracteristicas generales de los cereales para poder conocer cual es su constitucion
histolégica y composicion para asi poder determinar su importancia nutricional; la
post cosecha y mediante esta poder determinar cdmo realizar su manejo con la
finalidad de evitar al maximo las pérdidas que por esta razén sufren; el
almacenamiento de los granos y cereales posee una gran importancia, debido a que
es la forma de preservar el mayor tiempo posible los cereales; y por ultimo de gran
importancia la industrializacion considerandose panificacion, pastas y extrusion por
ser productos de gran desarrollo industrial. (Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y
Hong, Y., 2005)

El grano del cereal, que constituye el elemento comestible, es una semilla formada
por varias partes: la cubierta o envoltura externa, compuesta basicamente por fibras
de celulosa que contiene vitamina B1, se retira durante la molienda del grano y da
origen al salvado. En el interior del grano distinguimos fundamentalmente dos
estructuras: el germen y el nicleo. En el germen o embridon abundan las proteinas
de alto valor bioloégico, contiene grasas insaturadas ricas en acidos grasos
esenciales y vitamina E y B1 que se pierden en los procesos de refinado para
obtener harina blanca. La parte interna o nucleo amilaceo, esta compuesto por
almidon y en el caso del trigo, avena y centeno por un complejo proteico
denominado gluten que esta formado por dos proteinas: gliadina y gluteina, que le
dan elasticidad y caracteristicas panificables a la masa de pan. (Barbosa, C.,
Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y., 2005)
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Algunos analisis fisico quimicos que se le realizan a los granos y cereales antes y

después de convertirse en harina y derivados, son:
i. Densidad de masas de particulas

La densidad de los sdlidos se calcula en base al concepto de densidad como la
relacion de la masa con respecto al volumen (p = m/V).

Las mediciones de masa y volumen en laboratorio deben realizarse con precision y
exactitud, bajo normas de la metrologia, con patrones y equipos calibrados. Ademas
de auxiliarse de técnicas estadisticas para garantizar la confiabilidad de la
repetibilidad de los resultados. (Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y.,
2005)

Los soélidos se caracterizan porgue se empacan de acuerdo al grado de movimiento
gue presentan, lo que hace que la densidad varie con el grado de compactamiento
de la masa de solidos, denomindndose los diferentes tipos de densidades
“Densidades Volumétricas de Masas de Particulas o Densidades Bulk”, entre éstas
se tienen:

Densidad bulk aireada (pa)

Densidad bulk empacada (pp)

Densidad bulk de trabajo o efectiva (pW)

La densidad bulk de trabajo o efectiva o densidad volumétrica de trabajo se usa
como un parametro de disefio y se evalla a partir de las densidades aireadas y

empacada asi:

pW=[(pp- pa) c]+ pa

Donde:

(C) es el factor de compresibilidad evaluado dividiendo el porcentaje de
compresibilidad entre 100.

pa = Densidad bulk aireada

pp = Densidad bulk empacada

pW= Densidad bulk de trabajo o efectiva
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ii. Determinacion de la fluidibilidad o fluidez. S6lidos granulares y
polvos secos
Es una medida del grado de fluidibilidad de un solido, para su evaluacion se necesita

conocer las propiedades de friccidn, compresion y cohesion siguientes:

a. Angulo de reposo

Nos referimos al &ngulo de reposo es cuando esta formado entre la horizontal y la
inclinacion de un promontorio de material seco que ha sido formado dejando caer el
sélido desde una altura determinada. Sirve para evaluar: capacidad de silos, flujos
para su vaciado y presiones ejercidas en las paredes de éstos. Mientras mas alto
es el angulo de reposo menos inundable es el material; es decir la masa de
particulas tiene menor fluidez. A menor angulo de reposo mas fluidez tiene el
material. (Perez, J., 2017)

Figura 3. 47 Angulo de reposo en granosy
cereales. Fuente: (Perez, J., 2017)

b. Angulo de espéatula

Es una medida indirecta del angulo de ruptura o de friccion interna. Al introducir una
espatula de medidas definidas en una masa de material y al sacarla, se formaran
sobre la superficie de la espatula unos volcancitos, y el angulo de éstos con la

superficie de la espatula es el angulo de espatula.
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El angulo de espatula es siempre mayor que el angulo de reposo, excepto para
materiales de flujo muy libre. A menor &ngulo de espatula mayor fluidibilidad y a un
mayor angulo de espatula menor fluidibilidad. (Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P.
y Hong, Y., 2005)

c. Porcentaje de compresibilidad

Es una variable que representa el grado de aumento de la densidad aparente de un
sélido, divido en particulas, al ser sometido a agitacion brusca con el fin de
compactarlo. Para evaluar esta variable debe conocerse la Densidad Empacada
(pp) y la Densidad Aireada (pa), luego la compresibilidad se calcula mediante la
siguiente relacion:

pPp — pa

%C = —— =100
pp

Donde:
pa = Densidad bulk aireada

pp = Densidad bulk empacada

d. Coeficiente de Uniformidad

Se obtiene dividiendo la abertura de malla por donde paso el 60% de la muestra
(Dx) entre aquella por donde paso el 10% (Dy). Se mide para sélidos granulares,
mientras que para particulas finas se mide la cohesién. (Latham, M., 2002)

(Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y., 2005) recomiendan tomar muestras
entre 100 y 200 gr, las cuales se someten al analisis de tamizado, graficando luego
la fraccibn masa acumulada en funcion del diametro de malla o interpolando
logaritmicamente los datos tabulados para leer los correspondientes valores de Dx

y Dy, con los cuales se evalua el coeficiente de uniformidad por la relacion:
Dx

C.U=—
Dy
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A menor coeficiente de uniformidad mayor fluidibilidad; es decir, mas uniformes las
particulas del material son, relacionado con la forma del material.

1 \\
0.9

Xi (ac)

0.4

X
0 Dy Dx Dpi

Figura 3. 48 Grafica para determinar el C.U de sdlidos
granulares. Fuente: (Latham, M., 2002)

Por otro lado, la cohesion se define como la fuerza cohesiva existente en la
superficie de particulas finas que estan compuestas de millones de atomos o
moléculas. No se dan fuerzas cohesivas aparentes en la superficie de particulas
granulares secas, a menos que se utilice fuerza para empacarlas. 10

Para polvos si se da fuerzas cohesivas aparentes entre la superficie de las
particulas, dandose una tendencia de particulas pequefias a formar agregados.

La cohesion de una masa de particulas es funcion de las condiciones de humedad,
tamafo y forma de la particula, temperatura, tiempo de almacenaje y presencia de

aditivos quimicos. (Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y., 2005)

iii.  Dispersibilidad (D)
Es la medida directa de la habilidad de un material a inundar o ser fluidizado. Se
toman 10 gr de muestra y se deja caer en masa a través del cilindro desde una
altura de 24 pulgadas sobre el vidrio reloj. Se pesa el material que queda retenido
en el vidrio reloj. Considerando una alta inundabilidad si hay pérdidas del 50% mas
en el peso de dispersion y aplicando la ecuacion planteada para efectos de asignar
el puntaje correspondiente de acuerdo al indice de Carr. (Barbosa, C., Ortega, E.,
Juliano, P. y Hong, Y., 2005)
% D = 100 — (peso remanente en el vidrio reloj en gr) *10
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iv. Andlisis de tamizado

Se utiliza para medir tamafio y distribucion de tamafio de particulas, aplicable para
tamanos comprendidos entre 38 y 76,000 um, 0.0015y 3 plg 0 0.00381 a 7.62 cm.
Se hace uso de una serie de tamices estandarizados, las mas comunes son las
series Tyler y US. que tienen en comudn la MALLA 200, con una abertura de tamiz
de 0.0762 mm o 0.003 plg.

En el proceso la masa de particulas se separa en fracciones y el diametro medio de
cada fraccion seré el promedio aritmético de la abertura de tamiz de la malla superior
y la malla en la cual se retiene.

La abertura de tamiz fisicamente es el espacio libre entre los hilos del tejido y su
tamafa se define por nimero de malla o Mesh, el cual se designa como el numero
de aberturas que existen en una unidad de longitud equivalente a una pulgada lineal.
(Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y., 2005)

Figura 3. 49 Tamices Tyler utilizados para ensayos de
granulometria. Fuente: (Equipamiento cientifico, 2012)

v. Célculo de area superficial de particulas
Se asume particulas uniformes con un diametro medio (Dpi) y densidad constante
(pp) en el rango de tamafios analizados. (Barbosa, C., Ortega, E., Juliano, P. y
Hong, Y., 2005)

Se tiene la siguiente ecuacion para el calculo del Area Superficial total de particulas:
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6m
? ppDy

Donde:

@ = Esfericidad de particulas

m=Masa total de particulas

Dp = Diametro medio nominal de particulas

p, =Densidad de particulas

vi. Caracterizacion de las particulas sdlidas

Para caracterizar particulas solidas se debe hacer énfasis en algunas propiedades
gue pertenecen a la particula individual y sobre las cuales se centra el estudio del
comportamiento de particulas sélidas en la reduccion de tamafio. Entre ellas se
tienen el volumen, area superficial, masa, densidad, tamafio y forma de la particula
siendo estas Ultimas tres las de mayor importancia. (Barbosa, C., Ortega, E.,
Juliano, P. y Hong, Y., 2005)

Uno de los factores de forma mas utilizados es la esfericidad (¢) el cual es
independiente del tamafio de la particula. Por tanto, se define como la relacion entre
el area superficial de una esfera de un volumen igual al de la particula en medicion
y el area d superficial de la particula.

@p=SoSp

Si se toma una unidad de longitud como dimension principal. El diametro de la
particula se usa para formular la ecuacion genérica del volumen de la Particula y de
la superficie de la particula. Se trabaja con una particula en forma de cubo y luego

se generaliza llegando a:

El volumen de la particula (Vp) es: Vp = aDp3
Y la superficie de la particula (Sp) es: Sp = 6bDp2

Con a y b como constantes que definen la forma de la particula.
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Con la relacién volumen-superficie de la particula, queda:

Va L Ly

5, b(bjay 64

PR
)

a. Para el caso especifico de granos

La forma de los granos en arenisca varia ampliamente, desde esferas hasta discos
o tubos. Se define por tres radios o ejes de una particula largo (a), intermedio (b) y
corto (c).

(1) La esfericidad: es un parametro cuantitativo que mide la “lejania” de un
cuerpo, es decir la medida de que tan iguales son las dimensiones axiales de
un grano.

(2) Laredondez: representa la forma de las aristas del grano esto es, la curvatura
de las esquinas; se produce por impacto entre granos durante el movimiento,
los granos mas grandes se impactan con mas fuerza por lo que pueden
presentar una mayor redondez.

Los granos bien redondeados son resultado de muchos ciclos de transportes o de

abrasion intensa; se mide por lo general por comparacién visual de granos del

mismo tamafio y frecuentemente se usa el cuarzo.

Como se defini6 anteriormente el factor de forma esfericidad (¢) de un salido,

comunmente conocida como la esfericidad, es la relacion de la superficie de la

esfera (Ss) de un volumen igual al sélido, a la superficie del sélido (Sp). (Barbosa,

C., Ortega, E., Juliano, P. y Hong, Y., 2005)

Aplicando a granos de cereales, el area superficial (Ss) de la esfera con volumen
igual a la del grano es:
Ss = 4mRe*
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Para obtener el valor del radio equivalente (Re) se hace uso del volumen de una

esfera con la cual se despeja el valor del radio r, donde r= Re.

4
V=—-mrs
3T

El area de superficie de los granos de cereales (elipsoides) se da como:

Sp = mc d [9+ arcsine

2 c e
Donde:
a = longitud més corta
b= longitud media
c= longitud mas larga

a+b
T T2
1/2

Si Re es el radio esférico equivalente.

El factor de forma esfericidad se calcula como:

8 Re?
arcsin e]

(p =
cd [+ ¥

Donde:

V es el volumen de cada grano de cereal

S, es la superficie del cuerpo.

En lugar de ello, el radio esférico equivalente (Re) se utiliza cominmente como la

longitud caracteristica
Re=3VSs
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h) HUEVOS: Andlisis fisicos y quimicos de huevos

El término huevo, que procede del vocablo latino ovum, refiere a un elemento
redondeado producido por las hembras de diversas especies que cobija al germen
de un embrion y almacena las sustancias que nutren a éste en el marco de la
incubacion. (AgriNews, 2017)
(AgriNews, 2017) afirma que el huevo posee barreras fisicas contra la penetracion
de gérmenes
i.  Cuticula: Es una envoltura de naturaleza proteica que recubre la cascara
ii. Cascara: Membrana relativamente resistente que brinda proteccion contra la
rotura. Ineficaz para microbios
iii. Membranas Interior y exterior: constituidas por fibras proteicas de tipo
colageno y funcionan como filtros. Accién antibacteriana
iv.  Clara o albumen: Hay dos tipos, la liquida con pH alto (mayor de 9) poco
favorable para el crecimiento de los gérmenes y espesa se caracteriza por
ser viscosa, la cual limita el paso de los microorganismos a la yema. Su
accion microbiana se debe a lizosima, conalbumina, y avidina.
v. membrana vitelinay yema: La primera constituye un impedimento mecanico
La yema es un medio rico y completo favorable al crecimiento microbiano.
Ademas, que se clasifica segun su tamario:
i.  Super grandes o XL: de 73g 0 mas
ii. GrandesolL:entre 63y 73g
iii.  Medianos o M: entre 53 y 63¢g

iv. Pequefos o0 S: menos de 53¢

Los huevos pueden tener mayor numero de bacterias cuando se les expone a
condiciones que facilitan la reproduccion de estas, es decir, cuando han permanecio
en ambientes humedos 0 a temperaturas elevadas, o recogerse en locales sucios.
Deben pasar por una temperatura de 65°C para inactivarla. salmonella

Por ello existen diversas pruebas fisico quimicas que se le realizan al huevo, y se
pueden clasificar de la siguiente forma:

i. Pruebas para determinar la edad del huevo
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a. Prueba de flotaciéon

Los productos se sumergen en una solucién de agua salada al 12%.
A medida que el huevo envejece, aumenta su tendencia a salir a la superficie como
en la Figura 3.50. (Rubio, E., 2018)

1. Dela3dias

2. De2a6dias

3. De7a9dias

4. De10al2dias

5. De13al5dias

6. De 16 a21dias

7. De 22 a24dias

8. De25diasalmes

Figura 3. 50 Prueba de flotacion del huevo. Fuente: (Rubio, E., 2018)

b. Examen atrasluz

Consiste en situar el huevo con el polo mayor hacia arriba, entre el ojo del
observador y una fuente de luz. La confiabilidad de esta operacion aumenta

considerablemente si se realiza con aparatos especiales llamados “mira huevos”

Desde 1949 se viene realizando el control de calidad manual por ovoscopia, ya que
se trata de una técnica no invasiva que permite comprobar las caracteristicas
externas e internas del huevo, pudiéndose detectar defectos de la yema, albumen
y cascara. El método se basa en el efecto de una fuente luminosa concentrada en
un ambiente oscuro, que permite determinar el tamafo/profundidad de la camara
de aire; sin embargo, se trata de una técnica subjetiva, ya que los resultados

dependen de la percepcion del clasificador. (AgriNews, 2017
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c. Medicién de la camara de aire

La valoracion de la camara de aire se realiza con un foco luminoso y se expresa en

mm. Se incrementa 0,2 y 0,25 mm cada dia. (AgriNews, 2017

d. pH

Los procesos de envejecimiento que se producen en el huevo y se inician tras la
puesta dan lugar a la liberacién de anhidrido carbénico desde el interior del huevo,
tendiendo a equilibrar su concentracion con la tension parcial de este gas en el aire
circundante, con el consiguiente aumento del pH. Asi el huevo tiene un valor de pH
de 7.6 si esta recién puesto y se eleva a 8.5 después de 24 horas 20 °C, alcanzando
valores de 9 a 9.4 tras unos dias de almacenamiento. Tales modificaciones se
aceleran notablemente al aumentar la temperatura ambiente. El pH de la yema es
de alrededor de 6, la alcalinizacién del huevo supone envejecimiento del mismo,
aunque este fenomeno también puede ser debido a la conservacion del huevo en

agua de cal. (AgriNews, 2017

ii. Pruebas en la cascara del huevo
(AgriNews, 2017) describe los pruebas directas e indirectas que se le realizan a la
cascara del huevo.
a. Métodos directos
Requieren la destruccion del huevo.

(1) Medicion de la fuerza de ruptura

Mediante durémetros o texturometros, se puede evaluar la dureza de la céscara, al
medirse de forma precisay repetible, la fuerza (N) que es capaz de soportar el huevo
hasta romperse.

(2) Peso de lacascara

(3) Medicion del espesor de la cascara

Medicion del espesor de la cascara mediante el micrémetro

(4) Grosor de la cascara
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Se mide con un micrémetro, y es reflejo del espesor del huevo como tal.

b. Métodos indirectos
(2) Gravedad especifica

Se determina por inmersion de huevos frescos en agua con una salinidad de 1.065-

1.100m, y esta estrechamente relacionada con la calidad y cantidad de cascara.

iii.  Medicion calidad albumen
La parte interna del huevo, que constituye el 88-91% del peso mismo, se compone
de yema y albumen, siendo la proporcion de estos componentes un factor
importante para la industria alimentaria. (AgriNews, 2017)
La composicion del albumen es:
a. Clara Ovoalbumina
Constituye la fraccion proteica mayoritaria y es una glucofosfoproteina.
b. Lizosima
Enzima globulina dotada con la capacidad de destruir la pared de ciertas
bacterias.
c. Ovotransferrina
Sustancia que le da el color blanco a la clara coagulada; actia como fijadora
de hierro y, por esto puede ser un anti nutriente.
d. Ovomusina
Glicoproteina que le confiere la estructura tipo jalea a la clara
e. Avidina
Constituye otra glicoproteina que se combina con la biotina; tiene la
capacidad de evitar que esta Ultima sea absorbida.
f. Ovomucoide
Proteina que actiia como inhibidora de ciertas sustancias Flavo proteina Fija
fuertemente la riboflavina (V B2) Minerales El principal es el azufre, porque
en las proteinas hay muchos aminoacidos azufrados,
Ademas, posee sodio, potasio, fosforo y calcio Yema: contiene proteinas, lipidos y
rica en vitaminas liposolubles Ay D.
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La calidad del aloumen se mide en Unidades Haugh
Unidad Haugh: Sirva para determinar la calidad interna y la vida util del huevo. Para
determinar este valor, se toman huevos refrigerados a 7.2 a 15.6°C, y se mide la
altura del albumen a una distancia de 1cm a partir del borde de la yema con el
micrometro Haugh, asi como el peso del huevo en gramos, para posteriormente
aplicar la siguiente férmula:

U.H.= 100« Log(H + 7.57 — (1.7 * 0.37P))

Donde:
U.H. = Unidad Haugh.

H = Altura del albumen en milimetros.

P = Peso del huevo en gramos.

iv. Evaluacién de color de yema

Evaluacion del color de yema con el abanico de color DSM (Figura 3.51).
Color: La intensidad del color variara en funcién del mercado al que vaya destinado,
evaluandose por medio del abanico de color DSM o con un colorimetro Minolta.

Figura 3. 51 Abanico de color DSM para determinar el
color de layema. Fuente: (AgriNews, 2017)

El color depende de los pigmentos de la alimentacion de la gallina, que se depositan
en la yema. Es un factor subjetivo y depende de las preferencias del consumidor.
(AgriNews, 2017)
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3.1.3.2 Determinacién de pruebas mecanicas. Ensayos de perforacion,
extrusion, corte, tension, torsion, firmeza, estabilidad,
adherencia, friabilidad, anélisis de perfil de textura

a) Propiedades mecanicas

Las propiedades mecanicas de los alimentos, juega un papel primordial en el
comportamiento de ellos durante el procesamiento, almacenamiento, distribucion y
consumo. La influencia de los distintos componentes en las propiedades mecanicas
y en especial de la temperatura y contenido de agua son vitales para elegir el
equipamiento adecuado para su procesamiento. Asi el material de envase esta
disefiado para proteger al alimento de los esfuerzos mecéanicos y de la transferencia

de agua entre el producto y el medio ambiente. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)
Entre las pruebas mecénicas en los alimentos se encuentran:

i. Perforaciony firmeza

Respecto a la firmeza o dureza, suele realizarse en los frutos, ya que este ensayo
resulta imprescindible para la aceptacion del fruto comercialmente y para su
almacenamiento. Depende del momento de recoleccion y de la temperatura de

almacenamiento; se relaciona con el color externo del fruto.

Los cambios en la firmeza, por lo general, la textura de las frutas cambia debido a
la hidrélisis de los almidones y de las pectinas, por la reduccion de su contenido de
fibra y por los procesos degradativos de las paredes celulares. Las frutas se tornan
blandas y mas susceptibles de ser dafiadas durante el manejo postcosecha.

La firmeza es uno de los pardmetros fisico-quimicos que mejor se relaciona con el
estado de maduracion de la fruta, especialmente en los melocotones y nectarinas.
Cuanto mas alta es la temperatura de almacenamiento, mas disminuye la firmeza
de los alimentos, los cuales pierde dicha firmeza progresivamente con el tiempo. No
todos los frutos evolucionan con igual velocidad, por lo que es fundamental el

seguimiento de cada uno por separado, se pueden realizar graficas donde se
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representen las curvas de reduccion de la firmeza en funcion de la temperatura.
(Ruiz, M.y Flores L. , 2001)

(Ruiz, M. y Flores L. , 2001) afirman que estas curvas serian de gran utilidad para

poder tomar decisiones sobre:

a. El periodo 6ptimo de almacenamiento, midiendo la firmeza inicial y en funcion
de la temperatura de almacén se determina el periodo maximo de
almacenamiento.

b. El momento en que la fruta se va a comercializar.

c. Segun la temperatura del lugar de venta, prever el periodo maximo de venta.

Respecto a la medida de la fuerza del fruto, para los métodos de medida de firmeza,
existen distintas técnicas de medida de la misma, basadas en diferentes
propiedades mecanicas: perforacién, compresion, puncion, deformacion, impacto

controlado, etc.

En general, en los ensayos tradicionales de firmeza (perforacion, puncion o
compresion) se mide la fuerza que opone la fruta al ser perforada o comprimida

cierta profundidad de deformacion.

La firmeza de los frutos, puede ser medida mediante un penetrometro manual
(donde debera de realizar las medidas la misma persona para asegurar la exactitud
de las mediciones) y penetrometros digitales de laboratorio, donde la fuerza siempre
es la misma, los cuales son ligeramente destructivo, pero con unos resultados

significativos. (Ruiz, M. y Flores L. , 2001)

El penetrometro manual consiste en un dinamometro acoplado a un vastago el cual
se introduce 8 mm en el alimento. Resulta econémico, y las medidas las debe de
realizar la misma persona, puesto que depende del nivel de fuerza del usuario que

esté llevando a cabo las mediciones. (Ruiz, M. y Flores L. , 2001)
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ii. Extrusion
Se denomina extrusion al proceso en el cual se fuerza un material a través de un
tornillo sinfin, al mismo tiempo que se induce calor a fin de obtener un producto
moldeado.
La coccion de material alimenticio con contenido de almidon y/o proteinas mediante
el proceso de extrusion, considera un proceso a alta temperatura en un corto tiempo
(HTST — High Temperature Short Time). (Salas, W., 2003)

(Salas, W., 2003) afirma que en este proceso el alimento se somete a alta
temperatura (120°C -160°C), elevada compresion e intenso esfuerzo cortante
(cizallamiento); lo cual conduce a la ocurrencia de los siguientes fenGmenos:

a. Modificacion de las caracteristicas fisicas y quimicas de las
macromoléculas; tal es el caso de la gelatinizacion, dextrinizacion del almidon
y la desnaturalizacion de las proteinas y vitaminas presentes.

b. Fusion y plastificacion del material alimenticio, aqui las particulas del
alimento cambian de granular a amorfo y finalmente a un estado de masa
plastica, viscosa y uniforme.

c. Tendencia a la orientacién de las moléculas en la direccion del flujo de la
masa, aqui ocurre la formacion de enlaces cruzados intermoleculares (cross
- linking) de gran importancia en la creacion de una estructura expandible y
con una estabilidad posterior a la extrusion.

d. Expansion del material alimenticio al presentarse una evaporacion
instantanea del agua, la cual ocurre cuando la presion interna del sistema es
suficientemente alta y cambia bruscamente hasta alcanzar la presion

atmosférica al salir del molde o dado del extrusor.

El proceso de extrusion se realiza por medio de un extrusor que es una maquina
cuya finalidad es cocer y dar forma particular a un alimento mediante el proceso de
extrusion.

La parte principal de un extrusor lo conforma un tornillo (puede o no ser modular)

que gira mas o menos a alta velocidad dentro de unos barriles estacionarios y
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cilindricos de diametro tal, que se adapte el tornillo. El tornillo es montado en un eje
que gira accionado por un motor eléctrico. (Salas, W., 2003)
Segun se observa en la Figura 3.52.

BARRIL O BARRALL O

AUMENTACION CHAGUETA DE ENFRIAMIENTO CHAGUETA DE VAPOR
VELOCIDAD VARIABLE TERMOCUPLAS MANOMETRO 0ADO

X o —— - T—r—r—r—r—x - x

LU/ we

VELOCIDAD  TORNRLLO SECCION SECCION SECCION
VARIABLE MODULAR ALIMENTACION COMPRESION COCCION

Figura 3. 52 Extrusor de tornillo simple. Fuente: (Salas, W., 2003)

iii. Corte o cizalla

Para los ingenieros quimico e hidraulico, cizallamiento significa el deslizamiento de
dos partes contiguas de un cuerpo en una direccion paralela al plano de contacto,
bajo la influencia de una fuerza tangencial a la seccién en la cual actta, sin embargo
para ingenieros de alimentos esa denominacion puede describir la accion de “corte”,
causando la division del producto en dos piezas. (TECHLAB, SYSTEM, 2017)

El aparato mas conocido es la llamada Cuchilla de Warner-Bratzler (Figura 3.53)
utilizado con un Texturémetro posibilita medir la fuerza requerida para cortar un
trozo de carne. El dispositivo consiste en un bastidor de acero que tiene una cuchilla
de corte triangular. Para probar una muestra de carne como un filete, el filete se
cocina, se enfria y luego se corta en muestras lo mas precisas para hacer el ensayo.
Aungue no sea posible obtener las muestras exactamente idénticas en los ensayos
de la carne, se pueden seguir algunas reglas para conseguir los mejores resultados
de las pruebas como preparar las muestras en tamarfos y formas lo mas similares

posibles, ya que tamafios de muestra no coincidentes pueden conducir a una gran
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variacion en los resultados de las pruebas y el andlisis de los datos obtenidos pueda
no ser correcto. (TECHLAB, SYSTEM, 2017)

El parametro que se mide es la fuerza maxima de cizallamiento y permite obtener

las curvas de fuerza vs. distancia y de aqui calcular otros pardmetros tales como:

a. elasticidad aparente
b. fuerza en la primera ruptura
c. é&rea bajo la curva de compresion, etc.

Dispositivo de Ensayos Warner-Bratzler

Figura 3. 53 Cuchillas Warner Bratzler. Fuente:
(TECHLAB, SYSTEM, 2017)

Ademas, se encuentra el cizallamiento de Alimentos tipo “KRAMER” (fFgura 3.54)

Esta sonda se usa principalmente para ensayar alimentos que estan formados por
multiples particulas tales como frutas, vegetales, alubias, guisantes, cereales, etc.
Se realiza un ensayo de compresion — extrusién y corte donde se requiere de un
valor medio. La sonda consta de dos piezas, la inferior se trata de un depdsito de
dimensiones fijas y la pieza inferior de 9 o 10 hojas de corte que hacen juego con
las ranuras de la base en la pieza inferior. Se fija la pieza inferior a la base del

Texturémetro y la pieza superior a la célula de carga, alienandose una con otra para
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obtener la menor friccién posible entre las hojas de corte y las ranuras. Elevar la
pieza superior dejando el depdsito inferior libre para cargar muestra de ensayo

Generalmente se pesa una cantidad fija del producto de ensayo para rellenar hasta
la mitad del volumen total del cubo inferior. El ensayo consiste en una compresion
hasta una distancia de 70 mm o 120 mm (TECHLAB, SYSTEM, 2017)

Figura 3. 54 Cizallamiento tipo Kramer. Fuente:
(TECHLAB, SYSTEM, 2017)

Tanto en las Cuchilla de Warner-Bratzler, como en tipo kramer, se hace uso de de

Software para obtener mediciones exactas y curvas de medicion.

iv. Pruebas de tension

Estas pruebas no son muy utilizadas en alimentos porque la masticacion supone
una compresion del alimento entre los molares y no tension. Varios instrumentos se
han disefiado y construido basados en esta prueba, como es el Extenségrafo
Brabender que se utiliza junto al Farinografo para evaluar propiedades reolégicas
de la miga del pan en laboratorios asociados con la industria molinera y de
productos horneados.

En este caso, de la curva obtenida, pueden calcularse: la resistencia a la extrusion;
la extensibilidad y la energia. Con la proliferacion de diversos tipos de maguinas
universales de prueba, los ensayos de tension son generalmente desarrollados en
estos equipos. En una prueba convencional de tension, la muestra se fractura casi
instantaneamente en un plano aproximadamente perpendicular al plano donde

actua la fuerza de tension.
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La fuerza méaxima es la resistencia a la tension del material. En muchos alimentos
el material no se fractura rapidamente, sino que comienza a romperse lentamente
en un periodo de tiempo relativamente largo y la fractura puede o no ocurrir en el
plano perpendicular a la fuerza aplicada. Esto hace que sea dificultoso interpretar
las mediciones de la fuerza de tension. Las pruebas de tension pueden utilizarse
para medir la adhesion de un alimento a una superficie como ha sido la medicion de

la adhesividad (adhesion) de la mantequilla. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

v. Pruebas de torsion

En una prueba de torsidn, se aplica una fuerza que tiende a girar una parte del
material alrededor de un eje. La tendencia de esta fuerza a provocar la rotacion se
llama torque (T), de manera que: T = F - R, Donde F es la fuerza aplicada al cuerpo

a una distancia R del eje de rotacion.

F

Figura 3. 55 Esquema de torsion de un cuerpo.
Fuente: (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

El Farinégrafo y el Mixdgrafo son instrumentos basados en este principio y se
utilizan para determinar las propiedades de panificacion y manipulacion de las
harinas para pan se han disefiado un aditamento de torsion para ser utilizado para
medir el rompimiento estructural de manzana, papay melon y la literatura concluye
gue la torsion es, en muchos casos, preferible a la compresién uniaxial para medir

el rompimiento de estos productos. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)
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vi. Estabilidad

La estabilidad de un alimento se determina a partir de su vida util, esta es el periodo
de tiempo contado a partir de la elaboracion del alimento durante el cual conserva

una calidad aceptable para su consumo. (AGQ Labs, 2015)

La vida util de un alimento representa el periodo de tiempo durante el cual el
alimento en cuestion:

(1) Se mantiene apto para su consumo (Seguro e inocuo).

(2) Mantiene las caracteristicas sensoriales, funcionales y nutricionales por

encima de los limites de calidad previamente definidos como aceptables.

El objetivo principal de un estudio de vida Gtil es determinar el tiempo en el que un
producto puede mantenerse sin sufrir algdn cambio significativo en su calidad e
inocuidad. Influyen diversos factores, ente los cuales destacamos:

(1) Propiedadesy composicion del alimento

(2) Procesos a los que se ve sometido

(3) Formato y envase en el cual se comercializa

(4) Condiciones de almacenamiento (temperatura, humedad, etc.)

a. Vida Util y Etiquetado

Se obliga a incluir en la etiqueta, la informacion sobre la vida util del producto, es
decir, el tiempo que transcurre desde su elaboracién hasta su deterioro. A través de
ellos se fijan las fechas de caducidad y las fechas de consumo preferente, segun el

alimento sea mas o menos perecedero. (AGQ Labs, 2015)

(1) La fecha de consumo preferente: Fecha a partir de la cual las propiedades
fisico-quimicas y organolépticas del producto (sabor, color, olor o
textura) empiezan a modificarse y pueden ser percibidas de forma negativa
por el consumidor

(2) La fecha de caducidad: Fecha a partir de la cual un alimento ya no es apto

para su consumo porque podria ser perjudicial para la salud.
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b. Tipos de Estudios de Vida Util

(AGQ Labs, 2015) afirman que los diferentes estudios y combinaciones de estos
que se plantean para el establecimiento de la Vida Util de un alimento se basan en:

(1) Historico de datos: Analisis de tendencias

En dicha fase, el objetivo es reunir la mayor informacion sobre las cualidades y
condiciones en las que se elabora, almacena y comercializa el producto.

Para ello, se caracteriza el producto atendiendo a las especificaciones de las
caracteristicas fisico - quimicas (aw, pH, sal, formulacion con conservantes,
condiciones de elaboracion y almacenamiento y tipo de envasado) ademas de las
propiedades organolépticas.

(2) Ensayos especificos

Estudios de durabilidad a tiempo real

Este tipo de estudio consiste en mantener al alimento en las condiciones previstas
para su almacenamiento y puntos de comercializacion, principalmente la
temperatura.

Permite determinar a distintos tiempos el atributo critico de calidad hasta llegar al
valor limite. Los principales atributos de los alimentos son: pH, color, aspecto
envase, olor, humedad, desarrollo microbiano, nivel de Listeria monocytogenes,
oxidacion de las grasas, etc.

Normalmente se reproducen las peores condiciones en las que puede enfrentarse
el alimento adaptando dichas condiciones a las condiciones de almacenamiento y
comercializacion.

Tipologia de producto aplicable: perecederos. Siendo también necesario en nuevos
productos y producto de larga duracién que no dispongan de histérico de datos y/o
proceso.

Método de supervivencia

Se realizan estudios mediante paneles sensoriales para determinar la evolucion
sensorial de un producto mediante paneles de consumidores a través de test de

aceptacion/consumo.
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En este sentido, la normativa establece la realizacion de estudios de vida util para
asegurar la ausencia de riesgos microbiolégicos e identificar los cambios
sensoriales en determinados alimentos.
Los alimentos listos para el consumo en los que se deben realizar Estudios de Vida
Util seran aquellos que apliquen:
Nuevos desarrollos: ya sea por nueva formulacién o nuevo proceso.
Modificaciones o nuevas formas de envasado.
Cambios en las instalaciones o maquinaria.

Cuando previamente no se hayan establecido estudios de vida util.

vii. Adherencia
La medicion de la adherencia es la fuerza necesaria para superar las fuerzas de
atraccién entre la superficie del producto y la superficie del material (sonda) con la

gue el producto entra en contacto.

Es una propiedad de textura comdn que poseen productos de confiteria, pastas
alimenticias cocidas, productos de panaderia crudos, parches farmacéuticos v,

obviamente, los adhesivos.

La adherencia una caracteristica deseable y a veces indispensable cuando se
desea pegar dos superficies juntas, por ejemplo, para la adherencia de los
recubrimientos y peliculas. Sin embargo, puede ser una caracteristica
extremadamente indeseable en otros campos como en envolturas de confiteria. La
adherencia es un problema importante en la industria alimentaria, especialmente en
las industrias de panaderia y confiteria, donde puede causar considerables
dificultades durante el procesado, causando interrupciones en la produccion y la

contaminacion de las maquinas. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

Ademas, la adherencia de alimentos a los materiales de embalaje es generalmente
considerado como no deseada ya que puede dafiar el material de embalaje, perder
producto y dafar la superficie del producto. La medida en que esto podria generar

una reaccion negativa en los consumidores dependera de la medida de la
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adherencia, en el tipo y el coste del producto y de la disponibilidad de combinaciones
de producto / envases alternativos.

La adhesividad puede ser tanto una caracteristica negativa como positiva de los
alimentos. Es una caracteristica esperada de muchos alimentos, siempre y cuando
no se alcancen niveles excesivamente altos, por ejemplo, en algunas galletas,

caramelos y frutos secos. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

La adherencia ("Stickiness") se mide mas comunmente con una sonda cilindrica,
gue se presiona (aplicacion de compresion), sobre la superficie de la muestra,
después de lo cual se mide la fuerza para extraer la sonda. La forma en que se
realiza esta prueba es acercarse a la muestra a 2,0 mm / s (velocidad de prueba
previa), la sonda comienza a comprimir la muestra hasta que alcanza una fuerza de
50 g. Esta fuerza se mantiene durante 1 segundo (Tiempo) para permitir un buen
contacto entre la sonda y la muestra. Después de este tiempo, la sonda se retira a
una distancia de 4 mm de la muestra a una velocidad maxima de 10.0 mm / s
(Velocidad posterior a la prueba), tiempo durante el cual se registra la fuerza para
separar la sonda de la superficie de la muestra y se da como una medida de

pegajosidad. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

viii.  Friabilidad de comprimidos
Este ensayo se emplea para determinar que los alimentos no recubiertos, cuando
se someten a estrés mecanico, no se dafien y/o muestren evidencias de laminacién

O ruptura.

Aparato: Se emplea un tambor transparente con un didmetro interno de 286 mm y
una profundidad aproximada de 39 mm, con superficies internas pulidas. Una de las
caras del tambor permite introducir los comprimidos a ensayar. El tambor se fija, a
través de su eje horizontal, a un dispositivo que le imprime un movimiento rotatorio
de aproximadamente 25 rpm. De este modo, encada vuelta de tambor, los alimentos

ruedan o se deslizan y caen desde una altura de aproximadamente 130 mm.

Procedimiento: para alimentos que pesen hasta 0,65 g cada uno, se toma una

muestra equivalente a 6,5 g; para comprimidos que pesen mas de 0,65 g, una
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muestra de diez unidades, y se debe eliminar las particulas de polvo con la ayuda
de aire o un cepillo blando, rotar el tambor 100 veces y se retiran las muestras de

alimentos, si no se observan restos de alimentos rotos, pesarlos exactamente.

Interpretacion de los resultados: Generalmente el ensayo se realiza una sola vez.
Si la pérdida de peso es mayor a 1 %, repetir el ensayo dos veces y calcular el
promedio de las tres determinaciones. Se considera aceptable una pérdida de peso
méaximo de 1 %. (Administracion Nacional de Medicamientos, Alimentos y
Tecnologia Médica, 2003)

iXx. Textura
La textura puede considerarse como una manifestacion de las propiedades

reoldgicas de un alimento. Es un atributo importante de calidad que influye en los
hébitos alimentarios, la salud oral y la preferencia del consumidor; en el
procesamiento y manipulacién de alimentos, puede tomarse como indice de
deterioro. La importancia de la textura en la calidad total varia ampliamente en
funcion del tipo de alimento, entre otros factores; asi, por ejemplo, aquellos casos
donde la textura puede ser un factor critico en la calidad de alimentos tales como
papas fritas, hojuelas de maiz, galletas y otros productos crujientes. Es por todo
esto que existe mucho interés por tratar de medir la textura a través de métodos

cuantitativos. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)

La caracterizacion de la textura de los alimentos comunmente se divide en dos
grupos principales, basados en métodos de andlisis sensoriales e instrumentales.
El analisis sensorial incluye el uso de los sentidos del olfato, el gusto, el sonido y el
tacto. La evaluacion de la textura de los alimentos mediante el tacto incluye el uso
de los dedos, asi como los labios, la lengua, el paladar y los dientes en la boca.
Como es de esperar, los métodos sensoriales de analisis estan sujetos a una gran
variabilidad, aunque esta variabilidad puede reducirse utilizando asesores
capacitados. Esta dificultad para la evaluacion textural mediante los sentidos ha
llevado a la necesidad de desarrollar métodos instrumentales de analisis que
resulten mas objetivos y practicos. (Castro, E. y Morgado, R., 2007)
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Los ensayos instrumentales, llevados a cabo mediante equipos denominados
texturémetros (Figura 3.56), para evaluar la textura de los alimentos se pueden
llevar a cabo en condiciones mas estrictas y controladas, lo cual permite la
repetitividad de los datos. Ademas, es mas probable que los problemas de
variabilidad experimental sean causados por la heterogeneidad de la muestra que
por la imprecision instrumental. Otra razon para el analisis instrumental puede ser
gue a menudo durante el desarrollo de un producto o su produccion se realizan
cambios en los niveles de ingredientes y estos causan variaciones simultaneas en
mas de una caracteristica del producto lo cual es muy dificil de identificar mediante
el andlisis sensorial. (DAMAR, 2017)

Figura 3. 56 Texturémetro. Fuente:
(DAMAR, 2017)

a. Andlisis de perfiles de textura (TPA)

En el ensayo TPA, un émbolo comprime de forma uniaxial y durante dos veces
consecutivas una muestra para simular el movimiento de la mandibula durante la
masticacion. La muestra se sitla en la base y se comprime y descomprime dos
veces mediante una pletina adjuntada al sistema de movimiento. Para imitar la
accion de masticar se debe hacer una alta compresion, sin llegar en ningun
momento a romper la muestra. La Figura 3. 57 muestra una curva ideal TPA. El
analisis de la curva permite obtener siete parametros texturales muy bien

correlacionados con la evaluacién sensorial. (Talens, P., 2017)

(Talens, P., 2017) Define los parametros texturales que son:



(1)

(2)

3)

(4)

(5)

(6)
(7)
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Fragilidad o fuerza del primer pico significativo que se obtiene tras la primera
compresion.

Dureza o fuerza maxima ejercida en el primer ciclo de compresion.
Cohesividad o relacion de areas originadas en los dos ciclos de compresion
y representa el trabajo necesario para comprimir la muestra por segunda vez
respecto al que ha sido necesario para comprimirla la primera vez.
Adhesividad o area de fuerza negativa que se obtiene tras la primera
compresion y que representa el trabajo necesario para separar el émbolo de
compresion del alimento.

Elasticidad o altura que el alimento recupera respecto a la que tenia
inicialmente durante el tiempo que transcurre desde que acaba la primera
compresion hasta que empieza la segunda.

Gomosidad, definida como el producto de dureza por cohesividad
Masticabilidad, definida como el producto de dureza por cohesividad por

elasticidad

Prnmera compresion Segunda compresion

- - - *» ICohesivadad: Aren Area

Fuerza

Elasticidad: Dastancia Dis-
Dureza tancia
. Adhesivadad: A,
Fracturabilidad
Masticabihidad: Dureza-Co-
hesividad - Elasticidad

Area

- \\__/c =
Dhstancia Dastancin lNnempo

Figura 3. 57 Curva ideal de un analisis de perfil de textura TPA.
Fuente: (Talens, P., 2017)

La forma de la curva presentada en la Figura 3.57 dependerd mucho de las

propiedades que tenga el material.

Se debe tener en cuenta que los parametros de gomosidad y masticabilidad son

mutuamente excluyentes, ya que el primero es para alimentos semisélidos, mientras

gue el segundo para soélidos. La gomosidad hace referencia a la energia requerida

para desintegrar un alimento semisdlido de modo que esté listo para ser tragado,
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mientras que la masticabilidad hace referencia a la energia requerida para masticar
un alimento sélido hasta que esta listo para ser tragado. (Talens, P., 2017)

La Tabla 3.25 muestra las definiciones segun la norma UNE 87001-94, para los
paradmetros obtenidos de un analisis de perfil de textura TPA, asi como algunos

ejemplos.

Tabla 3. 25 Definiciones segun UNE 87001-94, para parametros de textura

Caracteristica Definicion Ejemplos
Fragilidad Relacionada con la cohesién y con la | Desmenuzable (polvorén)
fuerza necesaria para romper un Crocante (manzana)
producto en trozos Quebradizo (cacahuete
tostado)
Crujiente (patatas fritas,
chips)
Dureza Relativa a la fuerza necesaria para Blando (queso untable)
deformar el alimento o hacer penetrar | Firme (aceituna)
un objeto en él Duro (azUcar
caramelizado)
Cohesion Relativa al grado de deformacion de
un producto antes de romperse
Adhesividad Relativa al esfuerzo requerido para Pegajoso (arroz
separar la superficie del alimento de sobrecocido)
otra superficie Adherente (caramelo de
café con leche)
Elasticidad Relativa a la rapidez de recuperacion | Plastico (mantequilla)
de la deformacién después de la Elastico (calamares)
aplicacion de una fuerza y al grado de
dicha recuperacién
Gomosidad Relativa a la cohesién de un producto | Arenoso (galletas con
blando mucha fibra)
Harinoso (alubias blancas
cocidas)
Pastoso (puré de patatas)
Gomoso (gelatina)
Masticabilidad Relacionada con la cohesion y el Tierno (guisantes tiernos)
tiempo necesario o el nUmero de Masticable (caramelos de
masticaciones requeridas para dejar goma)
un producto solido en las condiciones | Correosos (carne dura)
necesarias para su deglucion

Fuente: (Talens, P., 2017)

Para poner en practica los conocimientos de la unidad tres, es necesario la
realizacion de practicas de laboratorio y para ello en el manual se plantea la practica
6 denominada “Medida de parametros fisicos y quimicos en muestras de alimentos”

para que pueda ser desarrollada en el transcurso esta unidad. Ver anexo A
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3.1.4 UNIDAD IV: Principios generales del analisis sensorial.
INTRODUCCION

La necesidad de adaptarse a los gustos del consumidor obliga a que, de una forma
u otra, se intente conocer cual sera el juicio critico del consumidor en la valoracion
sensorial que realizara del producto alimentario. Es evidente la importancia que,
para el técnico en la industria alimentaria tiene el disponer de sistemas y
herramientas que le permitan conocer el valorar las cualidades organolépticas del
producto que elabora, y la repercusion que los posibles cambios en su elaboracion
o0 en los ingredientes puedan tener en las cualidades finales. Por ello, es logico que,
en técnicas de control de calidad de los productos alimentarios, sea de gran
importancia conseguir definir mediante parametros objetivos, estas sensaciones
subjetivas que experimentaran los consumidores de los alimentos y que
condicionaran la aceptaciéon. El andlisis sensorial trata de estandarizarse en la
mayor medida posible, y esto se ha logrado mediante la estandarizacion del proceso
de la prueba sensorial, desde las instalaciones y las condiciones del area donde se

realiza el andlisis, hasta el tamafio y temperatura de las muestras a evaluar.

3.1.41 El papel de la evaluaciéon sensorial y su relacién con la calidad
de alimentos

La evaluaciéon sensorial es una funcién que la persona realiza desde la infancia y
que le lleva, consciente o inconscientemente, a aceptar o rechazar los alimentos de
acuerdo con las sensaciones experimentadas al observarlos o ingerirlos. Sin
embargo, las sensaciones que motivan este rechazo o aceptacion varian con el
tiempo y el momento en que se perciben: dependen tanto de la persona como del
entorno. De ahi la dificultad de que, con determinaciones de valor tan subjetivo, se
pueda llegar a tener datos objetivos y fiables para evaluar la aceptacion o rechazo

de un producto alimentario.

La necesidad de adaptarse a los gustos del consumidor obliga a que, de una forma
u otra, se intente conocer cual sera el juicio critico del consumidor en la valoracion
sensorial que realizara del producto alimentario. Es evidente la importancia que,

para el técnico en la industria alimentaria tiene el disponer de sistemas y
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herramientas que le permitan conocer el valorar las cualidades organolépticas del
producto que elabora, y la repercusion que los posibles cambios en su elaboracién

o en los ingredientes puedan tener en las cualidades finales.

Por esto, es logico que, en técnicas de control de calidad de los productos
alimentarios, sea de gran importancia conseguir definir mediante pardmetros
objetivos, estas sensaciones subjetivas que experimentaran los consumidores de
los alimentos y que condicionaran la aceptacion o rechazo del producto, o el precio
gue estara dispuesto a pagar por él. De ahi la importancia del analisis sensorial de
los alimentos que, en general se define, en sentido amplio, como un conjunto de
técnicas de medida y evaluacion de determinadas propiedades de los alimentos, a

través de uno o mas de los sentidos humanos.

Para que este analisis se pueda realizar con un grado de fiabilidad, serd necesario
objetivar y normalizar todos los términos y condiciones que puedan influir en las
determinaciones, siempre con el objetivo de que las conclusiones que se obtengan

sean cuantificables y reproducibles con la mayor precision posible.

En conclusion, se puede definir el Andlisis Sensorial, como el examen de los
caracteres organolépticos de un producto mediante los sentidos, obteniendo datos
cuantificables y objetivables.

El andlisis sensorial es una herramienta méas del Control de Calidad Total de una
empresa, y por consiguiente ird en el mismo sentido en que éste se desarrolle. Asi,
se puede considerar que se dirigird a la evaluacion, analisis y control tanto en el

proceso de fabricacion, como del producto o del mercado en el que se incide.

Si el programa de control de calidad pretende prevenir los defectos que pueden
surgir en el producto acabado, esta claro que el Analisis Sensorial debe incidir, en

primer lugar, sobre las materias primas que entran en el proceso de fabricacion.
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3.1.4.2 Facultades del ser humano como instrumento de medicion.
Importancia de los sentidos: del gusto, olfato, oido, y tacto,
factores que influyen en la evaluacion sensorial (factores

personales y ambientales).
El andlisis sensorial utiliza al ser humano como herramienta o instrumento para
evaluar las caracteristicas organolépticas de un producto alimenticio. El ser
humano, a su vez, utiliza como herramienta a los sentidos para llevar a cabo dicho

analisis. (Torricella, R., 2019)

La seleccion de las caracteristicas organolépticas a evaluar debe realizarse en
funcion de las caracteristicas especificas del alimento a evaluar, de esta forma se

asegura la correcta interpretacion de los resultados sensoriales.

A continuacion, en la Figura 3.58, se muestra la formacion de la percepcion de las
diferentes caracteristicas organolépticas y las interacciones entre los distintos
estimulos con los analizadores. A partir de aqui se definen 4 caracteristicas
organolépticas: aspecto, olor, sabor y textura, aunque en la practica se definen de

3 a 5 en funcién del tipo de producto de que se trate.

Energia Analizador Sensacion Caracteristica

> Quimica > Olfato ] Olorosa > Olor

- Al aspirar

L= Retronasal (aroma) \

Gusto - Sapida > Sabor

Tacto }—b‘ Tactil
Cinestética }—V‘ Movimiento }—>| Textura |
Oido }—»‘ Sonora
Y
Electromagnética }—>| Vista }—V‘ Visual }—>| Aspecto |

Figura 3. 58 Percepcion de caracteristicas organolépticas.
Fuente: (Torricella, R., 2019)
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Los sentidos que segun la clasificacion convencional son: gusto, olfato, oido, tacto
y la vista. Estos sentidos son los instrumentos para realizar el andlisis sensorial,

pero con condicionantes para aumentar su fiabilidad y objetividad

Como en cualquier analisis instrumental, si el aparato no estd en correctas
condiciones, las lecturas no tienen ningun sentido. Esto ocurre de igual forma en el
andlisis sensorial: es necesario conocer las limitaciones y posibilidades de los
organos sensoriales de los catadores, ya que la ignorancia de estas posibilidades

va a conducir a la obtencion de datos falsos y conclusiones erréneas.
Algunos de los factores que influyen en la evaluacion sensorial pueden ser:

a) Factores ambientales

La experiencia ha demostrado que con independencia de las caracteristicas
personales y del grado de interés y preparacion que posean los jueces que
participan en una evaluacion sensorial, las condiciones externas influyen
directamente en sus juicios. Para que las personas no desvien la atencién del punto
gue se quiere sea su objeto de observacion, es necesario controlar todo tipo de
variable que pueda en un momento dado influir o afectar su respuesta; de ahi la
importancia de que las condiciones ambientales estén normalizadas. El laboratorio
de Evaluacion Sensorial debe contar con dos areas independientes entre si, el area
de preparacion de muestras y la de evaluacion. Las dimensiones de estas salas
pueden variar segun las posibilidades materiales y financieras de cada institucion,
no obstante, deben resultar comodas y confortables, debiendo estar situada muy
cerca una de otra (preferentemente colindante) pero sin que exista una
comunicacién entre ella que origine el paso de ruidos, olores, etc. El area de
preparacion de la muestra, debe estar debidamente equipada con equipos y
utensilios propios de una cocina, presentando ademas balanza para el pesado de
las muestras. La sala de evaluacidbn debe poseer cabinas individuales que
garanticen la independencia de los jueces, eliminando la distraccion y comunicacién
entre ellos. Todas las cabinas deben ser iguales, y cuando las condiciones lo

permitan pueden ajustarse a lo indicado en la norma 1ISO 8589.



232

b) Factores personales

Como ya se tratd anteriormente, en el analisis sensorial, el ser humano es el
instrumento de medicidn, es decir los jueces que participan en las diferentes
pruebas de evaluacién sensorial, por lo que es necesario tener en cuenta todos los
factores que pueden incidir en sus respuestas, tanto desde el punto de vista
psicolégico como fisiologico y prepararlos adecuadamente con el propdsito de que
puedan emitir juicios exactos y confiable. El trabajo con los jueces se presenta de
manera detallada en la UNIDAD V.

3.1.4.3 Establecimiento de instalaciones: area de preparacion, aérea
de catado, utensilios.

Una instalacion de una sala de analisis sensorial tipica comprende lo siguiente:

a) Un area de prueba en la que el trabajo puede llevarse a cabo individualmente en
cabinas de prueba o en grupos.

b) Un area de preparacion.

c) Una oficina.

d) Un guardarropay bafos.

e) Una sala de almacenamiento de suministros.

f) Una sala de almacenamiento para muestras.

g) Una sala de espera para asesores.

Sin embargo, de los anteriormente mencionados, los requisitos minimos son

a) Un area de prueba en la que el trabajo puede llevarse a cabo individualmente en
cabinas de prueba o en grupos.

b) Un area de preparacion.

Los evaluadores deben poder acceder facilmente a la sala de pruebas y no debe
ubicarse en un area donde haya un flujo de trafico pesado (por ejemplo, cerca de
una cafeteria), a menos que se hayan hecho arreglos para reducir el ruido y la
distraccion. También se deben hacer arreglos razonables para la accesibilidad al
area por aquellos con discapacidades fisicas.
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Es deseable un &rea para que los evaluadores se relnan o esperen antes de

ingresar a la sala de pruebas. La organizacion de las areas debe ser facilmente

accesible para la limpieza y debe permitir buenas condiciones de higiene

A) El area de prueba debe cumplir con las siguientes especificaciones:

a)

b)

d)

Ubicacion: el area de prueba debe ubicarse cerca del rea de preparacion. Las
areas deben estar lo suficientemente cerca una de la otra para facilitar la
presentacion de la muestra, pero las areas deben estar separadas para reducir
la interferencia, como el olor y el ruido.
Los evaluadores no deben ingresar o salir del area de prueba a través del
area de preparacion, ya que esto podria resultar en sesgo en los
resultados de la prueba.
Temperatura y humedad relativa: se debe controlar la temperatura en el area de
prueba. La humedad relativa debe ser controlable si puede afectar el producto
durante la evaluacién. En general, los niveles deben ser cédmodos para los
evaluadores, a menos que la prueba del producto requiera condiciones

inusuales.

Ruido: el nivel de ruido se mantendra al minimo durante los ensayos. Por lo
tanto, es deseable que la habitacion sea resistente al sonido, con pisos que
puedan minimizar los ruidos asociados con caminar o al mover objetos.
Olores: el &rea de prueba debe mantenerse razonablemente libre de olores. Una
forma de lograr esto es mediante la instalacién de un sistema de aire con filtros
de carbon activado. Si es necesario, se puede crear una ligera presion positiva
en el area de prueba para reducir la entrada de aire de otras areas.
i. El area de prueba se construira con materiales que sean faciles de limpiar
y que puedan mantenerse libres de olores. Los muebles y equipos, como
alfombras, sillas, etc., no emitiran olores que puedan interferir con la
evaluacion. Dependiendo del uso del laboratorio, el uso de superficies de
tela puede necesitar ser limitado debido a la absorciébn de olores y
dificultades en la limpieza.
ii. Los agentes de limpieza que se usan no deben dejar olores en el area de

prueba.
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e) Decoracion: el color de las paredes y el mobiliario del area de prueba debe ser

f)

9)

neutral para que el color de las muestras no se modifique. Los colores blanco
opaco o gris neutro claro son los colores recomendados (el gris oscuro puede
ser apropiado para pisos y sillas).
lluminacion: la fuente, el tipo de iluminacién y los niveles de iluminaciéon son muy
importantes en todas las pruebas sensoriales. Se debe prestar atencion a la
iluminacion general en todas las habitaciones y a la iluminacion en cada cabina
de paneles cuando corresponda. La iluminacion en el area de prueba debe ser
uniforme, libre de sombras fuertes y controlable.
La iluminacion especial puede ser especialmente importante en el caso
de la evaluacion del color de productos o materiales. También se pueden
necesitar dispositivos de iluminacion especiales para enmascarar el color
o las diferencias visuales que son variables no deseadas del producto que
no son de prueba.
Consideraciones de seguridad: Se debe tener en cuenta cualquier consideracion
especial de seguridad apropiada para el tipo de laboratorio, como campanas de
ventilacion especiales para muestras de olor, estaciones de lavado quimico si se
trabaja con productos quimicos y consideraciones especiales de incendio si se
trabaja con equipos de cocina.
Independientemente del tipo de laboratorio, los letreros de salida deben
colocarse adecuadamente. (ISO (International Organization for
Standardization) 8589, 2007)

Las cabinas de prueba

Cabinas de prueba: en muchas pruebas sensoriales, los evaluadores deben realizar

juicios personales independientes. Los evaluadores a menudo usan cabinas de

pruebas individuales para limitar las distracciones y evitar la comunicacion durante

las evaluaciones donde la evaluacién individual es necesaria. Las cabinas deben

cumplir con lo siguiente:

a) Numero: el nUmero de cabinas que se pueden instalar depende del espacio

disponible y de las pruebas que generalmente se realizan en el area de
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prueba. Este nimero se elegird para permitir suficiente espacio para el
movimiento y para servir muestras del area de servicio.
b) Configuracion: aunque se recomiendan cabinas de prueba permanentes,

puede ser necesario el uso de cabinas de prueba temporales y portatiles.

Si las cabinas de prueba se construyen a lo largo de una pared que divide el area
de prueba del area de preparacion, se recomienda que haya aberturas para permitir
que las muestras pasen del area de preparacion a la cabina de prueba. Las
aberturas se disefiaran para facilitar el paso de las muestras y se cubriran con
puertas corredizas o escotillas que se cierren silenciosamente. Un mostrador en el
lado del area de servicio de la pared es conveniente. Se recomienda que las
aberturas se disefien de modo que los evaluadores no puedan ver las muestras

preparadas o codificadas.

Los tomacorrientes, si es necesario, deben ubicarse convenientemente para
acomodar el equipo eléctrico que pueda ser requerido para situaciones de prueba

especificas.

Si los evaluadores utilizan un sistema informatico para la entrada de datos, los
componentes informaticos necesarios se configuraran para permitir que el
evaluador se concentre en la tarea sensorial. Por ejemplo, la pantalla debe estar a
una altura comoda para la visualizacién y debe estar configurada de modo que haya
un brillo minimo, y los protectores de pantalla generalmente no deben usarse. El
teclado u otro dispositivo de entrada deben estar a un nivel comodo y colocado de

manera que no obstaculice la evaluacién de las muestras.

A menos que el panel se sirva a intervalos de tiempo especificos, se recomienda
gue se disefie un sistema para que el evaluador envie una sefal al operador cuando
esté listo para una muestra. Esto es especialmente importante cuando una pared
separa el area de preparacion del area de prueba. Se puede usar un interruptor para
encender una luz en el lado de preparacion, o un sistema en el que una tarjeta

simplemente se desliza debajo de la puerta de servicio.
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Puede ser util que las cabinas estén numeradas o tengan un letrero para permitir su

identificacion y la ubicacion de los asesores.
Los utensilios empleados para evaluar las muestras:

Los utensilios han de ser uniformes, no proveer sabores ni olores extrafios al
producto, deben ser de material inerte, pueden ser de vidrio, porcelana, ceramica,
o material desechable. No se aconseja emplear plastico pues en ocasiones tiene
cierto olor caracteristico que puede influir en la respuesta sensorial. Han de estar
limpios, sin manchas y a veces pueden ser coloreados con el objeto de enmascarar

cierto atributo a medir.

1. El &rea de preparacion de la muestra:

En la ISO 8589:2007 no se contemplan especificaciones de disefio para el area de
preparacion de muestras, solamente limitaciones con respecto a la sala de prueba,
pero por ser un local que prepara alimentos, debe cumplir los requerimientos de la
legislacién vigente del pais, en el caso de El Salvador, se deben aplicar las Normas
Técnicas Sanitarias para la Autorizacion y Control de Establecimientos Alimentarios,
y ademas, esta area debe estar debidamente equipada con equipos y utensilios
propios de una cocina, presentando ademas balanza para el pesado de las

muestras.

Los requisitos sanitarios generales segun las Normas Técnicas Sanitarias para la
Autorizacion y Control de Establecimientos Alimentarios del (Ministerio de Salud El
Salvador, 2013)

a) Ubicaciony alrededores

Art. 5.- Los establecimientos alimentarios deben estar ubicados en zonas o lugares
no expuestos a contaminacion fisica, quimica o bioldgica y de actividades

industriales que constituyan una amenaza grave de contaminacion de los alimentos.
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b) Alrededores del &rea donde se preparan alimentos

Art. 6.- Los alrededores o areas exteriores del establecimiento donde se preparan
alimentos deben mantenerse limpios, libres de maleza, estancamientos de aguas,

promontorios de desechos soélidos y polvo.

c) Infraestructura

Art. 7.- Dentro del edificio, el area de preparacion y almacenamiento de alimentos,
debe disponer de barreras efectivas para impedir el ingreso de plagas como:
insectos, roedores, aves, quirdpteros u otra fauna nociva y otros contaminantes. La
edificacidn en cuanto a su disefio, construccion y tamafio debe ser tal que facilite su

mantenimiento y operaciones sanitarias, conforme a la actividad correspondiente.
d) Pisos

Art. 8.- Las superficies del piso deben ser de material impermeable para evitar la
contaminacion y que faciliten los procesos de limpieza y desinfeccion, no deben
presentar dafios ni grietas. Segun el tipo de actividades del establecimiento, se
requiere de la instalacion de desagues para la evacuacion rapida de las aguas que
se generen con desnivel del dos por ciento al desagle. En el area de preparacion
de alimentos de establecimientos alimentarios y otras procesadoras artesanales de
alimentos con procesos humedos, ademas de lo establecido en el inciso anterior,

se requerira que las uniones entre el piso y las paredes sean redondeadas.

e) Paredes

Art. 9.- Las paredes internas de las areas de procesamiento y manipulacion de

alimentos deben ser impermeables, lisas, de color claro, limpias y en buen estado.

f) Techos

Art. 10.- Los techos deben estar construidos de material impermeable e impidan la
acumulacion de polvo, contaminantes y anidamiento de plagas, en caso de contar
con cielo falso, debe mantenerse en buen estado y limpio. Si el establecimiento
cuenta con plafon de concreto, debe mantenerse en buen estado, libre de grietas,

de superficie lisa, lavable y que no constituya riesgo de contaminacion.
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g) Ventanas

Art. 11.- Las ventanas y otras aberturas de las éareas de preparacion y
almacenamiento de alimentos deben estar provistas de malla nimero diez o doce,
u otros equivalentes que impidan el ingreso de insectos, roedores y otras plagas,
ademas que sean faciles de desmontar y limpiar. Las repisas de las ventanas deben
tener un declive del diez por ciento para evitar la acumulacién de polvo e impedir su

uso para almacenar objetos.

h) Puertas

Art. 12- Las puertas de la zona de produccion de alimentos deben estar construidas
de material no absorbente, lisas y de facil limpieza, con bisagras que accionan en

vaiveén.
i) lHuminacién y ventilacién

Art. 13.- El establecimiento alimentario debe disponer de luz natural o artificial y
tener un sistema efectivo de ventilacion natural o artificial, conforme lo establece el
Reglamento General Sobre Seguridad e Higiene en los Centros de Trabajo, del

Ministerio de Trabajo y Previsién Social.
i) Equipos de ventilacién

Art. 14.- Los aparatos o equipos utilizados tales como: ventiladores, campanas
extractoras, extractores de calor, aires acondicionados y otros, deben recibir

mantenimiento preventivo dos veces al afo.

En caso de que la ventilacion natural sea afectada, se deben adoptar métodos
mecanicos de ventilacion forzada que ayuden a controlar la temperatura en el

ambiente interno.

k) Calidad y cantidad del agua

Art. 15.- El establecimiento alimentario debe disponer de agua potable en calidad y
cantidad suficientes, en todas las areas requeridas, con instalaciones apropiadas
para su almacenamiento y distribucion, conforme lo establece el instrumento técnico

juridico correspondiente.
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) Agua para consumo humano

Art. 16.- El agua suministrada para consumo humano debe ajustarse a los requisitos
fisicoquimicos y microbiolégicos, conforme lo establece el instrumento técnico
juridico correspondiente, en el caso de utilizar agua envasada, ésta debe contar con

el Registro Sanitario Vigente.

m) Almacenamiento de agua

Art. 17.- La cisterna o tanque para almacenar agua debe estar protegida de
contaminantes externos, debe lavarse y desinfectarse cada seis meses y presentar
Su respectivo registro de limpieza y desinfeccién; el agua almacenada debe tener
un limite de 0,3 a 1,1 mg/l de cloro residual libre. Si en el establecimiento alimentario
existieran equipos de tratamiento con filtracion, lampara ultravioleta (UV),
desinfeccidn con ozono u otro desinfectante, el responsable debe presentar registro

de limpieza y mantenimiento de los mismos y controles de calidad del agua.

n) Lavado y desinfeccién de frutas, verduras y otra materia prima

Art. 18.- Los alimentos crudos que se utilizan como materia prima deben lavarse y
desinfectarse con métodos y productos quimicos especiales para alimentos; la dosis
debe ser la indicada por el fabricante. En la sala de preparacion de alimentos debe
mantenerse la informacién acerca de las concentraciones de los quimicos u otros
desinfectantes y los tiempos de desinfeccion de la materia prima. Si se usan
concentraciones a base de cloro, las soluciones deben mantenerse con vifietas de
informacion que especifiquen la fecha de preparacion, vencimiento y las dosis
recomendadas. Si se utiliza ozono como método de desinfeccion, debe mantenerse
informacion acerca del funcionamiento del equipo, fechas de cambio de filtros y los

tiempos de aplicacion de la ozonizacién.
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3.1.4.4 Presentacién de muestras: Codificacion, Tamafo, cantidad y

temperatura de muestra, vehiculo y borradores. Area

administrativa.

Las muestras se preparan de acuerdo al tipo de producto, de manera tal que no se

introduzcan olores, ni sabores extrafios o cambios en algunas de sus propiedades

organolépticas. En algunos alimentos es necesario utilizar diluyentes, para que las

muestras se consuman en su forma habitual, por ejemplo, un aderezo para ensalada

se presenta al juez sobre lechuga, una pasta o salsa puede servirse sobre galletas

0 pan. Si se requiere de un estudio de las caracteristicas organolépticas del

producto o describir sus atributos de calidad, entonces puede servirse el alimento

solo para ser analizado.

a)

b)

Codificacion de las muestras. Las muestras se identifican de forma tal que
no sugieran al juez ningun tipo de relacién entre ellas. Se aconseja utilizar
codigos compuestos por tres digitos elegidos al azar (pueden ser tomados
de una tabla de nimeros aleatorios).

Tamafio y cantidad de muestras. Las muestras se presentan en tamafio y
cantidad suficiente como para que el juez pueda realizar la evaluacion. Para
productos sélidos se recomienda 30 g y para liquidos de 20 a 30 mL. Estas
cantidades no son absolutas, pudiendo ser modificadas en caso que se
precise. En los alimentos que se presentan por unidades como caramelos,
galletas, dulces, etc., la muestra a evaluar debe ser una unidad. Las
muestras deben ser lo mas homogénea posibles para evitar variaciones en
los juicios emitidos, lo que pudieran ocasionar sesgos.

Temperatura de las muestras. Deben servirse y evaluarse las muestras a las
temperaturas similares a las de su consumo, por ejemplo, los alimentos
calientes deben servirse a temperaturas entre 60 - 65°C, los helados entre
-1 y -2 °C. Debe tenerse en cuenta que a temperaturas muy bajas o muy
altas no puede saborearse bien el alimento, ni apreciarse adecuadamente
su sabor caracteristico, de ahi que para algunos productos no se tenga en
cuenta lo anterior, ejemplo la cerveza las cuales han de ser evaluadas entre

10 y 12°C, aunque se prefiera consumir a temperaturas mas bajas.
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d) Vehiculo o diluyente. Se refiere al material que se emplea como soporte en
el caso de alimentos que no se consumen solos, por ejemplo, la mayonesa,
mantequilla, aderezos que suelen acompanarse de pan o galleta. En estos
casos el juez tiene que conocer cual es el alimento que se desea analizar y
cual se utiliza como vehiculo.

e) muestra o agente enjuagante. Es el sistema a utilizar para eliminar el sabor
residual que persiste después de una degustacion. Generalmente se emplea
agua a temperatura ambiente, la cual no tiene que ser tragada, se expectora.
En ocasiones dependiendo del tipo de producto que se analiza pueden
emplearse otros agentes enjuagantes, por ejemplo, pan o galletas que no

posean un sabor especifico acentuado.

3.1.5 UNIDAD V: Formacioén y entrenamiento de jueces.
INTRODUCCION

Un panel es un instrumento fundamental hoy en dia en la industria alimentaria, este
instrumento es un grupo de personas (jueces) que han sido entrenados en las
distintas pruebas de analisis sensorial. Estos ensayos son rigurosos, pero pueden
ser llevados a cabo jueces entrenados (juez analitico) o no (juez consumidor o
afectivo). En el caso que, para el analisis sensorial, se requiera un juez analitico es
necesario asegurar una buena formacion o entrenamiento para evitar resultados

erroneos de la prueba sensorial.

3.1.5.1 Reclutamiento de panelistas: criterios de seleccion preliminar

La formacién de los panelistas consta de cuatro etapas segun Espinosa, J., 2007:

1. Pre seleccién o seleccion preliminar.
2. Seleccion.
3. Entrenamiento.

4. Comprobacién del entrenamiento.

Este procedimiento de formacion debe llevarse de manera adecuada con el objetivo

que, durante el analisis sensorial se emplee un grupo de jueces seleccionados y
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adiestrados (catadores), los cuales deben emitir juicios exactos, precisos Yy
reproducibles.

Las tres primeras etapas tienen como objetivo conseguir el grado de sensibilidad,
precision y exactitud necesaria en la respuesta de los jueces y la cuarta controlar y

mantener la eficiencia del grupo.

1. Preseleccion de jueces.

a) La etapa de preseleccion tiene como objetivo conocer aspectos
personales que pueden influir en el desempefio de los futuros catadores,
se basa fundamentalmente en la realizacion de entrevistas de manera
voluntaria a los candidatos con el propésito de evaluar la salud,
disponibilidad, interés y motivacién de los mismos.

b) Generalmente se ofrece un cuestionario donde se recogen los datos de
interés que permiten decir si el juez continla o no a la etapa de seleccion.

c) El reclutamiento inicial debe realizarse con un nimero dos o tres veces
mayor al requerido, ya sea porque al momento de la evaluacion, las
personas no estén disponibles o porque van a ser rechazadas en el
proceso de seleccion, de manera tal que finalmente se obtenga un grupo

de 7 a 10 catadores.

Las etapas de seleccion, entrenamiento y comprobacion del entrenamiento de

jueces se encuentran en la seccion 3.1.5.3

3.1.5.2 Tipo de jueces: juez analitico y juez consumidor

a) Juez analitico.

El Juez analitico es el individuo que entre un grupo de candidatos ha demostrado
una sensibilidad sensorial especifica para uno o varios productos. Es necesario
tener en cuenta algunos aspectos personales de los jueces analiticos entre los que

se encuentran los siguientes:
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Edad. Como representante de la poblacion en general se consideran las personas
entre 18 y 50 afnos de edad, pues se supone que sus organismos han logrado un

desarrollo 6ptimo, tanto desde el punto de vista fisiologico como cultural.

Sexo. Es aconsejable que las comisiones de evaluacion sensorial estén formadas

por individuos de ambos sexos, evitando asi las variables debidas a este factor.

Estado de salud. Los jueces analiticos no deben presentar ninguna enfermedad,
bien sea esta de tipo organicos o psiquica, pues se altera su capacidad perceptiva
y su atencién. Las personas que padecen afecciones respiratorias o visuales

cronicas no pueden ser utilizadas.

Caracter y responsabilidad. El juez tiene que ser honesto, confiable y cuando trabaja
en grupo; no ser ni demasiado pasivo ni muy dominante en su actitud. Debe mostrar
preocupacion e interés en la prueba que esta: realizando, siendo puntual, receptor

y fiel al procedimiento solicitado.

Afinidad con el material objeto de prueba. Los jueces analiticos no pueden
emplearse cuando presenten un franco rechazo al material que se estudia, por
ejemplo, no podra participar en una prueba con chocolate, la persona a quien este
producto cause alergia 0 una sensacion de malestar fisico. No es fundamental que
cada juez considere cada muestra agradable lo decisivo es que evalle las muestras
con cuidado y objetividad. Tampoco deben considerarse las personas que sienten

una preferencia excesiva sobre el producto a evaluar.

Disponibilidad. Las personas que no disponen del tiempo necesario para participar
en las actividades que requiere la evaluacién sensorial no deben ser catadores, ya
gue la habilidad y destreza de los mismos sélo puede lograrse con una participacion

constante en las diferentes sesiones de cata. (Espinosa, J., 2007)
b) Juez consumidor o afectivo.

El Juez consumidor es el individuo que no tiene que ser seleccionado ni adiestrado,
son consumidores escogidos al azar representativo de la poblacién a la cual se
estima esta- dirigido el producto que se evalla. El objetivo que se persigue al aplicar

una prueba de evaluacion sensorial con este tipo de juez, es conocer la aceptacion,
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preferencia o nivel de agrado que estas personas tienen con relacién al alimento

evaluado.

Las pruebas con consumidores pueden realizarse en un supermercado, una
escuela, centro de trabajo, etc. Si se decide hacerla a los vecinos en su casa, debe
consultarse cual es la hora mas conveniente para efectuar la visita, teniendo en
cuenta ademas el criterio de cual es el horario mas adecuado para realizar dichas

evaluaciones.

El nimero de participantes en cada prueba debe ser grande para minimizar la
variacion propia de la subjetividad de las respuestas y soélo aparezcan las
diferencias mas importantes del producto sujeto al estudio. Se plantea que el
namero minimo de jueces a emplear debe ser 80, aunque a medida que se aumente
este valor el error tiende a disminuir. Debido a que los juicios que se emiten estan
influenciados por diversos factores propios del individuo, es de esperarse una
variacion grande entre ellos, por lo que debe tratarse de normalizar ciertas
condiciones que permitan lograr resultados mas objetivos, como son: explicacion
detallada a los participantes del procedimiento de la prueba y de la importancia de
los criterios que se emitan para cumplimentar los objetivos de la misma, conocer las
caracteristicas socioculturales y econémicas del grupo, presentacion adecuada de

las muestras, entre otras. (Espinosa, J., 2007)

3.1.5.3 Procedimiento de seleccion y entrenamiento de jueces
analiticos

2. Seleccion de jueces.

El principal objetivo de la etapa de seleccion, es familiarizar a los candidatos con los
métodos del analisis sensorial y también con los materiales que se emplean en las

evaluaciones.
Se les puede dividir en tres clases:

a) Dirigidas a determinar incapacidad.

b) Destinadas a determinar la agudeza sensorial.
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c) Evaluar el potencial de un candidato para describir y comunicar sus

percepciones sensoriales.

Deben tomarse las recomendaciones dadas en la norma ISO 8589 sobre las

condiciones de prueba, para realizar los métodos de andlisis sensorial.

Para el entrenamiento de jueces se puede utilizar la ISO 8586:2012 (versidon mas

reciente), en la cual se incluyen:

a) Entrenamiento de color, sabor, olor y textura.

b) Capacitacion en deteccién y reconocimiento de sabores y olores especiales.

3.

Entrenamiento.

El entrenamiento de los jueces seleccionados es una tarea muy importante que

tiene como objetivos los siguientes:

1.

4.

Familiarizar a los individuos en el procedimiento de evaluacion sensorial
segun las pruebas que se empleen.

Mejorar la habilidad individual de los jueces para reconocer, identificar y
cuantificar los atributos sensoriales.

Lograr una alta sensibilidad de los evaluadores y desarrollarles la capacidad
para memorizar los distintos atributos que se evallan a cada alimento.
Consequir juicios precisos y reproducibles.

Homogenizar la respuesta del equipo.

Lograr que los jueces dejen sus 