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RESUMEN

El Calcio es el ion inorgadnico més abundante en el organismo humano, en un
adulto de 70 kg se puede encontrar 1.2Kg lo que representa 1.5y 2% de su
peso; aproximadamente del 95% a 99% de Calcio total esta en los dientes y los
huesos. El Calcio es un componente esencial para la preservacion del
esqueleto y dientes y también interviene en funciones nerviosas y musculares;
por esto es necesaria la ingesta diaria de la cantidad recomendada de Calcio
segun la edad y por tanto, es importante cuantificar el contenido de Calcio en
alimentos y medicamentos que se consumen para suplir los requerimientos del
organismo.

En los Métodos oficiales de la Asociacién Oficial de Quimicos Analiticos
(AOAC) no existe el método para la cuantificacién de Calcio por valoracion
oxido-reduccion en leches y para las formas farmacéuticas en tabletas, la
Farmacopea de los Estados Unidos de América edicién USP 34, recomienda la
valoracion complejométrica; la presente investigacion tuvo como objeto
proponer el método de valoracién éxido-reduccién (REDOX) con Permanganato
de potasio 0.1N, para determinar Calcio en leches enteras fluidas pasteurizadas
y tabletas de Carbonato de calcio, llevando como estandar de trabajo
Carbonato de calcio, materia prima, el cual fue utilizado como referencia para
darle validez al método 6xido-reduccion.

La investigacion se realizd con dos marcas de leche entera fluida pasteurizada
comercializadas en el supermercado Super Selectos y dos marcas de tabletas
de Carbonato de Calcio comercializadas en Farmacias Virgen de Guadalupe,
ambas sucursales pertenecientes al centro del Municipio de Mejicanos, del
departamento de San Salvador, seleccionados por medio de una guia de
observacion.

La determinacion de Calcio se llevé a cabo mediante una valoracion o6xido-
reduccion con Permanganato de potasio 0.1 N, realizando por triplicado cada

muestra en andlisis; en las muestras de leche previamente se separ6 el Calcio



precipitandolo en forma de Oxalato de calcio, luego de una serie de procesos se
valoré y a partir del volumen gastado se determiné el contenido de Calcio y los
resultados se compararon con el célculo obtenido en base a lo rotulado de
Calcio en su etiqueta y las recomendaciones dietéticas diarias de la tabla del
Instituto de Nutricion de Centroamérica y Panama (INCAP); para el andlisis de
las tabletas de Carbonato de calcio, al igual que en la leche se determiné el
contenido de Calcio y éste se compard con un estandar de trabajo de
Carbonato de Calcio, materia prima. Al mismo tiempo se llevé a cabo el andlisis
por el método complejométrico con EDTA 0.05 M en cada producto analizado
para comprobar que estos contenian la cantidad de Calcio que especifica su
etiqueta por ser el método de eleccion para este tipo de determinacion.

La parte experimental se realiz6 en los Laboratorios de la Facultad de Quimica
y Farmacia de la Universidad de El Salvador durante el afio 2013.

Los resultados obtenidos en la determinacién de Calcio por el método
titrimétrico por 6xido-reduccién en el analisis de tabletas, no fueron conformes
de acuerdo a lo que rotula cada marca de tabletas; de igual forma para el
analisis de Calcio en leches enteras fluidas pasteurizadas, los valores de Calcio
no son los que se esperaban; por lo tanto se dice que el método titrimétrico por
oxido-reduccion con Permanganato de potasio 0.1 N determina Calcio en
leches y tabletas pero no puede cuantificar el Calcio total de cada producto, por
esta razén no podria utilizarse como una alternativa al método complejométrico,
para esto se recomienda aplicar y validar el método complejométrico al trabajar

con estos productos.
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1.0 INTRODUCCION

La leche es el alimento mas completo debido a que aporta muchos nutrientes
necesarios en la dieta del ser humano 3); sin embargo, en algunos casos no es
suficiente la ingesta diaria de leche o productos lacteos para suplir la ingesta
diaria recomendada de nutrientes como el Calcio, por lo que es necesario
administrar suplementos como el Carbonato de calcio disponible en diferentes
formas farmacéuticas como las tabletas. La deficiencia de Calcio en el cuerpo
humano es una de las principales causas de osteoporosis, de ahi la importancia
de su determinacion en productos comunmente consumidos por las personas.
En este trabajo de investigacién se realiz6 la determinacién de Calcio por el
método de valoracién 6xido-reduccion (REDOX) con Permanganato de Potasio
0.1 N, como una alternativa al método complejométrico que es el de eleccion
para este tipo de determinacién; a dos marcas de tabletas y a dos marcas de
leche entera fluida pasteurizada de origen Nacional, se realiz6 el ensayo por
triplicado; llevando un estandar de trabajo de Carbonado de calcio, materia
prima, el cual fue utilizado como referencia.

La parte experimental se realiz6 en los laboratorios de la Facultad de Quimica y
Farmacia de la Universidad de El Salvador. Los resultados obtenidos de la
determinacién de Calcio se compararon con el estandar de trabajo y lo rotulado
en cada producto, esto es para el caso de las tabletas y para las leches se
comparo con el calculo obtenido en base a lo rotulado de Calcio en su etiqueta
y a las recomendaciones dietéticas diarias de la tabla del Instituto de Nutricion
de Centroamérica y Panama (INCAP).

El desarrollo de toda la investigacion se realiz6 en el periodo del afio 2013.

Los resultados obtenidos en la determinacién de Calcio por el método
titrimétrico por 6xido-reduccion en el andlisis de tabletas de Carbonato de calcio
y leches, mostraron que dicho método no puede utilizarse como una alternativa

al método complejométrico.
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2.0 OBJETIVOS

2.1.0BJETIVO GENERAL.
Proponer el método titrimétrico por oxido - reduccién con Permanganato de
potasio para determinar Calcio en tabletas y en leches enteras fluidas
pasteurizadas.

2.2.0BJETIVOS ESPECIFICOS.
2.2.1. Realizar una guia de observacion de las diferentes marcas de
leche entera fluida pasteurizada de origen nacional y de tabletas de

calcio.

2.2.2. Seleccionar dos muestras de leche entera fluida pasteurizada y dos

marcas de tabletas, en los establecimientos seleccionados.

2.2.3. Determinar el calcio en las muestras por el método de valoracion
oxido-reduccidén con permanganato de potasio.

2.2.4. Comparar los resultados obtenidos con respecto a un estandar de

trabajo de carbonado de calcio.

2.2.5. Comparar los resultados obtenidos en las leches analizadas con
respecto a la reportada en la tabla del INCAP.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1.CALCIO (7.1

El Calcio comunmente es conocido con el nombre de cal, se encuentra en casi
todas las areas terrestres del mundo, este elemento es esencial para la vida de
las plantas y animales, ya que esta presente en el esqueleto de los animales,
en los dientes, en la cascara de los huevos, en el coral y en muchos suelos, es
el principal componente mineral de los huesos, juega un importante papel
biolégico en la actividad muscular y es necesario para el buen funcionamiento

del corazén y el sistema nervioso.

La falta de Calcio es una de las causas principales de la osteoporosis. La
osteoporosis es una enfermedad caracterizada por una fragilidad de los huesos
producida por una menor cantidad de sus componentes minerales, lo que

disminuye su densidad.

Dsteoporosis

Fig. N® 1. Imagen de un hueso normal y uno con osteoporosis.

Dentro de los huesos se desarrolla una gran actividad bioldgica, continuamente
los huesos se estan renovando y el tejido éseo viejo se esta reemplazando por
tejido nuevo. Durante la nifiez y la adolescencia se crea mas tejido éseo del que
se destruye y entre las edades comprendidas de 30 a 35 afos, el proceso se
invierte y se empieza a perder mas tejido 6éseo del que se puede reemplazar, en
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las mujeres al llegar la menopausia (cesacion natural de la menstruacion) se
acelera este proceso porque los ovarios dejan de producir la hormona femenina
conocida como estrégeno, hormona femenina encargada de preservar la masa
Osea.

Las personas en condiciones normales de Calcio requerido en su organismo,
necesitan consumir alrededor de 1,000 miligramos (mg) diarios de Calcio para
preservar la masa ésea, tanto para hombres como para mujeres que no han
llegado a la menopausia, al llegar y al pasar de esta etapa se necesitan

aproximadamente 1,500 mg de Calcio diarios.

En una dieta de 2000 calorias, el valor porcentual diario de Calcio se basa en
una necesidad de 1000 mg al dia. Si un elemento de un alimento proporciona el
25 por ciento del valor diario de calcio, éste contiene 250 mg de Calcio por

POrcion. s

El hueso es el lugar de almacenamiento del Calcio del organismo y cede
continuamente Calcio a la sangre, que lo distribuye al corazén, al musculo y al
sistema nervioso. Cuando no hay suficiente Calcio en la sangre, el organismo lo
toma del hueso; el Calcio del hueso es repuesto al tomar alimentos ricos en

Calcio en la dieta y asi se mantiene el equilibrio entre la sangre y el hueso.

Fig. N 2. Imagen radiologia de un hueso
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Principales fuentes de Calcio

Dentro de las principales fuentes de Calcio se encuentran los productos
lacteos, fuentes de origen vegetal como vegetales verdes entre ellos el brécoli
y las espinacas, también contienen calcio la coliflor, las habichuelas, las lentejas

y las nueces.

3.1.1. Propiedades Quimicas y Fisicas del Calcio..

El elemento quimico Calcio con simbologia Ca y numero atémico 20; es el
quinto elemento y el tercer metal mas abundante en la corteza terrestre. Los
compuestos de Calcio constituyen 3.64% de la corteza terrestre, quimicamente,
el Calcio es menos reactivo que los metales alcalinos por lo que no causa

quemaduras sobre la piel.

Propiedades fisicas:
- Masa atomica (g/mol) 40.08
- Densidad (g/mL) 1.55
- Punto de ebullicién (°C) 1440
- Punto de fusién (°C) 838

3.1.2. Toxicidad.s

Ingerir cantidades mayores de 2500 mg diarios de Calcio puede neutralizar la
absorcién de otros minerales necesarios para el organismo como el Hierro o el
Zinc; al exceder la ingesta de Calcio, este elemento se deposita en los riflones
produciendo calculos renales.

3.2.CARBONATO DE CALCIO (7,9
Es un compuesto quimico, cuya féormula es CaCOs;, que se presenta como
polvo blanco o cristales incoloros, inodoros e insipidos. Es una sustancia comun

que se encuentra en las rocas en todas partes del mundo, y es el principal
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componente de las conchas de organismos marinos, caracoles, perlas y
cascaras de huevo.

Es utilizado medicinalmente como un suplemento de Calcio o como antiacido,
pero su consumo en exceso puede ser peligroso.

Sinénimos: Calcita, Marmol, Aragonita, Piedra caliza, Sal de calcio del acido

carbodnico.

Las personas que no pueden consumir suficiente Calcio por medio de la
alimentacion, y que no son capaces de hacer cambios en sus costumbres
dietéticas, necesitan afiadir un suplemento de Calcio en la dieta para lograr una
ingesta de Calcio adecuado.

Los suplementos de Calcio son necesarios en estados carenciales de Calcio,
como hipoparatiroidismo, osteomalacia, raquitismo, insuficiencia renal, dieta
inadecuada o aumento de los requerimientos de Calcio, como embarazo,
lactancia, pacientes ancianos, niflos en crecimiento 0 en mujeres en la

menopausia, osteoporosis junto con otros medicamentos.

La forma de administracion oral es como Carbonato calcico (sobres,

comprimidos recubiertos, comprimidos masticables y suspensién oral).

La dosis adecuada de Calcio puede ser diferente para cada paciente, las mas
frecuentes recomendadas por los médicos son (expresadas como ion Calcio):
-Dosis oral en adultos: de 500 a 1200 mg al dia. (En pacientes con niveles de
Calcio bajos debido a insuficiencia renal puede ser necesario administrar de
1800 a 3600 mg de Calcio al dia)

-Dosis oral en nifios: sera establecida por el especialista de manera individual
dependiendo del peso, edad y dieta.

Las recomendaciones de dosis para las presentaciones multicomponentes

pueden variar en funcion del resto de componentes del preparado.
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Recomendaciones:

La dosis diaria de Carbonato de calcio se aconseja tomarla entre las comidas,

se recomienda ingerir los comprimidos enteros con un vaso de agua. En el caso

de los comprimidos masticables se masticaran en la boca y posteriormente se

tragaran acompafados de un vaso de agua. Los sobres se recomiendan

disolverlos completamente en agua.

Precauciones.

Respetar el horario de dosificacion (si falta poco tiempo para la proxima
dosis no duplicarla y continuar tomando el medicamento segun las
indicaciones).

Tener precaucién si el medicamento se administra durante periodos
prolongados y el paciente presenta insuficiencia renal o recibe
simultaneamente altas dosis de vitamina D.

En el caso de presentar las siguientes enfermedades: diarrea, problemas
intestinales, enfermedad del corazén, enfermedad de rindn, o
enfermedad de huesos, hipertiroidismo o hipoparatiroidismo, es
necesario consultar a un medico.

No tomar otros medicamentos o suplementos dietéticos que contengan
grandes cantidades de calcio, magnesio o vitamina D, a menos que el
médico lo indique.

No tomar grandes cantidades de alcohol o de bebidas que contengan
cafeina (no mas de 8 tazas de café al dia) y no fumar.

Cuando hay presencia de algun tipo de reaccion alérgica se debe dejar
de tomar el medicamento.

No utilizar en caso de presentar niveles de Calcio en sangre o en orina
por encima de lo normal o fibrilacion ventricular o calculos renales

(piedras en el rifon).
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Algunos medicamentos que interaccionan con el Carbonato de calcio son:

Acidoalendronico, antiepilépticos como fenitoina, levotiroxina, sales de hierro
(sulfato de hierro), sales de zinc (sulfato de zinc), farmacos para eliminar
exceso de liquidos (hidroclorotiazida), digoxina, antibidticos del tipo de
fluorquinolonas (Ciprofloxacina, ofloxacino, norfloxacino) y tetraciclinas

(minociclina, doxiciclina).

Efectos adversos:

En general son leves y transitorios, puede producir estrefiimiento, gases y
aumento leve de los niveles de Calcio en sangre, el cual puede no presentar
sintomas o ir acompanado de pérdida de apetito, nauseas, vomitos, dolor
abdominal, sequedad de boca y aumento del volumen de orina.

En caso de administrar una dosis excesiva de Carbonato de calcio, puede
producirse una elevacion severa de los niveles de Calcio en sangre, que se
manifieste con confusién, delirio, estupor y coma.

Embarazo y lactancia.

Es muy importante recibir la cantidad de Calcio necesaria durante el embarazo
y lactancia ya que es fundamental para el correcto desarrollo del feto y del nifio.
Sin embargo, tomar una cantidad excesiva de calcio puede ser perjudicial para

la madre y para el nifo.

3.2.1. Propiedades fisicas y quimicas de Carbonato de calcio:
-Peso molecular: 100.0 g/mol

-Densidad: 2.930 g/mL

-Gravedad Especifica: 2.7 - 2.95/ 20°C.

-Punto de Fusién (°C): Descompone (825-1339)

-indice de refraccién: 1.530

-pH: 8 - 9 (Solucién acuosa)
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-Solubilidad: Moderadamente soluble en agua (1-2 mg/100 mL). Soluble en
Acidos diluidos y Cloruro de amonio. Insoluble en alcohol.

3.3.LA LECHE

Es un liquido de composicién compleja, blanco y opaco, de sabor ligeramente
dulce y pH cercano a la neutralidad

La leche es el liquido segregado por las hembras de los mamiferos a través de
las glandulas mamarias, cuya finalidad basica es alimentar a sus crias durante
un determinado tiempo, su importancia se basa en su alto valor nutritivo, de tal
manera que cada una de las leches representa el alimento mas balanceado y
propio para sus correspondientes crias.

La leche presenta tres fases; una es una emulsién de materia grasa bajo forma
globular; la segunda una suspensién de de materias proteicas en un suero
constituido por una solucion verdadera que contiene, principalmente, lactosa y

la tercera las sales minerales.

Propiedades fisicas de la leche:;

Tipo de fluido: Newtoniano

Viscosidad: 2cps

Peso especifico: 1.032 a 15 °C

Temperatura de congelacion: -0.52 a -0.57 °C
Temperatura de ebullicion: 100.17 °c a 760 mm de Hg
pH:6.5a6.7

3.3.1. Origen, historia, produccién y consumo de la leche.
El origen del consumo de leche se remonta hasta hace 11,000 afnos, cuando los
humanos sedentarios empezaron a ser ganaderos y a ordefiar sus animales,

obteniendo este alimento de ellos.
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Fig. N°3. Ordefio manual de leche de vaca

Los primeros animales que los ganaderos ordefiaron fueron las ovejas y las
cabras, afnos mas tarde también se implanto el consumo de la leche de vaca y
de algunos derivados que de este alimento se obtenian como las leches

fermentadas.

3.3.2. Componentes de la leche:,

La lactosa es el hidrato de carbono mayoritariamente (98%) que contiene la
leche y por causa de la accién de algunas bacterias acidificantes se transforma
en acido lactico, obteniendo como producto final leches fermentadas y yogur.
Para poder ser digerido necesita la lactasa, una enzima que se secreta en el
intestino delgado. Si hay déficit o disminucion de la produccién de esta enzima,
no se absorbera ni se digerira correctamente la lactosa, hasta el punto en el que
pueden aparecer diarreas caracteristicas, que son la manifestacién primordial
de la intolerancia a la lactosa.

La leche contiene proteinas de alto valor biolégico como la caseina (78% del
total de proteinas) de donde se obtiene el cuajo, y seroproteinas (17% del total
de proteinas) como lactoglobulina, lactoalbumina o inmunoglobulinas de donde

se obtienen la cuajada o el queso fresco.
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También contiene enzimas, como la lipasa (responsable del sabor y olor a
rancio), proteasas (responsables de la formacién de la cuajada) y fosfatasas
alcalinas (indicador de una correcta pasteurizacion).

Contiene vitaminas A, D, E y las vitaminas del grupo B sobre todo la B> y By,
(pero es pobre en vitamina C) y un alto contenido de Calcio, (para conseguir

una correcta absorcion del Calcio es necesaria la vitamina Dg).

3.3.3. Beneficios de la leche en el organismo humano. ,

La leche es el alimento mas completo debido a que aporta muchos nutrientes
necesarios en la dieta del ser humano pero es deficiente en hierro, fibra y en
algunas vitaminas como la vitamina C.

La leche es nutritivamente lo contrario a un alimento que aporta “calorias
vacias”. Es un alimento muy apropiado, por su alto contenido en nutrientes,
para situaciones en que se estén formando nuevos tejidos en el organismo,
como: crecimiento en los nifos y adolescentes, embarazo y periodo de
lactancia, intervenciones quirdrgicas no digestivas, heridas graves y traumas o

fracturas 6seas.

3.3.4. Leche de vaca.

Es el producto integro, no alterado ni adulterado, de la secrecion de las
glandulas mamarias de las hembras del ganado bovino obtenida por el ordefio
higiénico, regular, completo e ininterrumpido de vacas sanas y libre de calostro;
que no ha sido sometida a ningun tratamiento a excepcioén del filtrado y/o
enfriamiento, y esta exento de color, olor, sabor y consistencia anormales.

Se clasifica entre los alimentos animales y se distingue de estos porque sélo
ella contiene una cantidad relativamente grande de un hidrato de carbono, la
lactosa. Forma parte de los alimentos mas facilmente tolerables y digeribles, y
atendiendo a su valor nutritivo y poder calorifico corresponde a los alimentos

mMAas econdMIcos; NO precisa para su coNnsumo ninguna preparacion anterior, si
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no que sale de las ubres, disponible para ser consumida. Es alimento y bebida
al mismo tiempo y contiene todas las sustancias nutritivas indispensables en
relacion siempre a la edad de los jovenes mamiferos, para los nifos de pecho,
la leche de vaca es el mas importante y mas empleado sustituto de la leche

o e

’:‘4

materna.

Fig. N°4. Ordefio mecanico de leche de vaca

Propiedades de la leche de vaca.

La leche obtenida en las circunstancias usuales es de color blanco intenso,
completamente opaca, transparente en capas muy delgadas y presenta una
fluidez uniforme, siendo menos movible que el agua. Posee un olor débil, sabor
suave, pastoso y débilmente azucarado.

3.3.5. Leche pasteurizada.g

Es el proceso aplicado con el objetivo de minimizar los posibles riesgos para la
salud que producen los microorganismos patégenos asociados a la leche,
mediante un tratamiento térmico que produzca los minimos cambios quimicos,
fisicos y organolépticos en el producto.

Los tratamientos minimos permitidos son de 62.8 °C durante 30 minutos o de
71.7 °C durante 15 segundos.
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La pasteurizacidon se fundamenta en el descubrimiento de Pasteur que
demuestra que una gran parte de los microbios que descomponen la materia
organica, es destruida a temperaturas inferiores a la de ebullicién del agua, de
62.8 para arriba, mediante se haga actuar esta temperatura el tiempo suficiente.

Fig. N¢ 5 Equipo utilizado en la pasteurizacion

3.4. ANALISIS VOLUMETRICO

En el analisis volumétrico la cantidad de sustancia que se busca se determina
en forma indirecta midiendo el volumen de una disolucion de concentracion
conocida, que se necesita para que reaccione con el constituyente que se
analiza o con otra sustancia quimicamente equivalente. El proceso de adicion
de un volumen medido de la disolucién de concentracién conocida para que
reaccione con el constituyente buscado se denomina valoracién. La disolucion
de concentracién conocida es una disolucion patrén, que puede prepararse de
forma directa o por normalizacién mediante reaccion con un patrén primario, el
punto final de la valoracién se aprecia por un cambio brusco de alguna
propiedad del sistema reaccionante, estimado mediante un indicador; este
cambio se presenta en el momento que se haya anadido una cantidad de
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reactivo equivalente a la de sustancia buscada, es decir el punto

estequiométrico de la reaccién.

3.4.1. Tipos de reacciones en volumetria.,

Los tipos de reacciones en que se basan los métodos volumétricos son:
- Reacciones é&cido-base.
- Reacciones de oxidacion-reduccion (REDOX).
- Reacciones de precipitacion.

- Reacciones complejométrica

3.5.VALORACIONES OXIDO-REDUCCION. 1,

Una valoracion REDOX estd basada en una reaccion de oxidacién-reduccién
entre el analito y la sustancia valorante.

Las reacciones en que se transfieren electrones de un atomo, ion o molécula a
otro se llaman reacciones de éxido-reduccion o REDOX. La oxidacion es el
proceso en que un atomo, ion o molécula pierde uno o mas electrones; la
reduccion implica ganancia de uno o mas electrones por parte de un atomo, ion
o molécula. Un agente reductor es una sustancia que pierde uno o mas
electrones y en este proceso se oxida; un agente oxidante gana uno o mas
electrones y por ello se reduce, en otras palabras un reductor es un donador de
electrones y un oxidante es un receptor de electrones.

La oxidacion y la reduccion no pueden tener lugar de forma independiente, sino
simultanea por transferencia de electrones desde el donador hasta el receptor.

3.5.1. Deteccion del punto final.,

El punto final de una valoracién se puede detecta mediante un cambio brusco
de alguna propiedad de la mezcla reaccionante o de alguna sustancia que se
anade a dicha mezcla. Existen métodos de indicacion del punto final que, en
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general consiste en una observacién visual del cambio (Métodos visuales) o en

la medida de alguna propiedad fisica del sistema (Métodos eléctricos).

Fig. N 6. Color del punto final en una titulacién 6xido-reduccion

——Redl
—m—0Dx2

Red2

A Dxil

variacion concentracion

0,5

' Punto fidal
% afadido, o fraccion molar

Fig. N° 7. Representacion grafica del punto final en la valoracions
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3.5.2. Indicadores REDOX ,,

Los indicadores REDOX estdn dentro de los métodos visuales, para poder
percibir el punto final de una valoracién, los indicadores REDOX son sustancias
intensamente coloreadas capaces de sufrir oxidacion o reduccién a potenciales

caracteristicos.

En la tabla N° 1 se indican los colores y los potenciales normales de algunos
indicadores REDOX. Algunas de las semirreacciones de los indicadores
involucran al ion hidrogeno y los potenciales estan en las semireacciones

influenciados por el pH.

Tabla N2 1. Indicadores REDOX mas utilizados.)

Algunos indicadores de oxidacién-reduccién

C Potencial de
olor FEaE
transicion,
Indicador Oxidado Reducido Vv Condiciones
Complejo de Azul pélido Rojo violaceo +1.25 1 M H,50,
5-nitro-1,10-
fenantrolina con
hierro(II)
Acido 2,3'-difenila-  Azul violeta  Incoloro +1.12 7-10 M H,SO,
mino dicarboxi-
lico
Complejo de Azul palido Rojo +1.11 1 M H,80,
1,10-fenantrolina
con hierro(Il)
Complejo de Azul palido Rojo +1.02 1 M H,S0,
S-metil-1,10
fenantrolina con
hierro(II)
Erioglaucina A Azul rojizo Verde amarillento +0.98 0.5 M H,S0O,
Acido difenilamino- Rojo violiceo Incoloro +0.85 Acido diluido
sulfénico
Difenilamina Violeta Incoloro +0.76 Acido diluido
p-Etoxicrisoidina Amarillo Rojo +0.76 Acido diluido
Azul de metileno Azul Incoloro +0.53 Acido 1 M
Tetrasulfonato Azul Incoloro +0.36 Acido 1 M
indigo

Fenosafranina Rojo Incoloro +0.28 Acido 1 M
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3.6.PERMANGANATO DE POTASIO.
Es un oxidante fuerte y autoindicador. En la mayor parte de sus aplicaciones, el
permanganato se utiliza en disolucion acida, dando Mn™ como producto de su

reduccion.

Reactivo autoindicador:,

El Permanganato de potasio se reduce a ion manganeso (ll) casi incoloro
cuando se utiliza como reactivo volumétrico en medio acido. Cuando se
completa la reaccién REDOX, la primera gota o fraccién de gota de la disolucion
de Permanganato que se afiade en exceso comunica a la disolucion una

tonalidad rosacea.

3.6.1. Clasificacion de las valoraciones oxido-reduccion.

Las valoraciones REDOX, se clasifican en dos grupos:

1) Oxidimetrias: Son las valoraciones, en las cuales el agente oxidante es la
sustancia valorante. Asi, los agentes de caracter oxidante, pueden ser cualquier
sal que tenga iones Permanganato, Bromato, Yodato, Cerio o Dicromato.

Las oxidimetrias pueden ser:

- Permanganometria: reaccién que tiene lugar en medio &cido, siendo
una de las valoraciones mas usadas. Tiene un caracteristico color
violaceo debido al ibn Permanganato que pasa a ser i6bn Manganeso (Il),
hecho que hace inutil el uso de indicador de color.

- Yodimetria: Reaccién donde participa el Yodo como agente oxidante,
siendo Util para la valoracién de sustancias del tipo de los Tiosulfatos.

- Cerimetria: Realizada en medio &cido, las sales de Cerio (IV) tienen un
fuerte caracter oxidante. Esta reaccidén es de gran simplicidad lo que la
hace (til para muchas y distintas valoraciones.

- Bromatometria: En este caso, el agente oxidante es el iobn Bromato y se
trabaja en medio acido.
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- Dicromatometria: El agente oxidante, en éste tipo de valoraciones, es el
ion Dicromato, también en medio acido.

- lodatometria: Reaccién con participacion del ién Yodato. Se suele usar
para estandarizar disoluciones de tiosulfato.

2) Reductometrias: En éste tipo de valoraciones, la sustancia que actia como
agente reductor, es el agente valorante, como por ejemplo, los iones Yoduro,
o de Hierro (Ill). Estas valoraciones son mucho menos utilizadas que las

oxidimetrias.



CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1.TIPO DE ESTUDIO.

Retrospectivo: La investigacién retoma informacion bibliografica anterior.

Prospectivo: A medida que se obtienen los resultados, estos se tabulan y

guardan para futuras investigaciones.

Experimental: Porque la parte practica de la investigacion se realizé en los
laboratorio de la Facultad de Quimica y Farmacia de la
Universidad de El Salvador.

4.2.INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA.

Se realiz6 en las diferentes bibliotecas:

- Dr. Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y Farmacia de la
Universidad de El Salvador.

- Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad de el Salvador

- Universidad Salvadorefia Alberto Masferrer.

- Universidad Nueva San Salvador.

- Internet.

4.3.INVESTIGACION DE CAMPO.

Universo
Formas farmacéuticas tabletas de Calcio y leches enteras fluidas
pasteurizadas comercializadas en El Salvador.
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Muestra

Dos marcas de formas farmacéuticas tabletas: TUMS presentacion frasco
de 100 tabletas de Carbonato de calcio de origen de Estados Unidos (un
frasco de tabletas) y KALMAN presentacion frasco de 30 tabletas de
Carbonato de calcio de origen de El Salvador (un frasco de tabletas); y dos
marcas de leches enteras fluidas pasteurizadas nacionales: Salud
presentacion carton de 473 mL (seis cartones de leche) y Valle blanco
presentacion envase plastico de 1/2 galén (un envase).

Tipo de muestreo

Se realizé un muestreo dirigido y puntual, ya que por medio de una guia de
observacion (Ver Anexo N° 9) se seleccionaron leches enteras fluidas
pasteurizadas nacionales que se comercializan en Super Selectos y
tabletas de calcio comercializadas en Farmacias Virgen de Guadalupe, en
las sucursales ubicadas en el centro del Municipio de Mejicanos del
departamento de San Salvador.

4.4.PARTE EXPERIMENTAL.

Por medio de una guia de observacidn se seleccionaron las muestras antes
mencionadas y se llevé a cabo la determinacion de Calcio por el método
titrimétrico por éxido-reduccion y al mismo tiempo se realiz6 el andlisis por el
método complejométrico (ver Anexo N°® 5) ya que éste es el método de
eleccion para dicha determinacion y asi conocer si las muestras analizadas
contienen la cantidad de calcio que rotulan en su etiqueta.

A las muestras seleccionadas de tabletas y leches por el método de
valoracion titrimétrico por éxido-reduccion se le realizaron los siguientes

procedimientos.
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a) Determinacion de Calcio en tabletas:

Tratamiento de la muestra:

0 b

Pesar 20 tabletas juntas

Pulverizar las 20 tabletas en un mortero

Pesar un equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio

Trasferir el polvo a un beaker de 100 mL y agregarle HCI 3 M hasta
disolucién, agitando.

5. Filtrar con papel filtro corriente si fuera necesario.

6. Adicionar solucion de Acido oxdlico al 2% hasta obtener precipitado de

9.

Oxalato de calcio.

Adicionar Amoniaco hasta pH basico (comprobandolo con papel litmus) y
agitar.

Calentar en bafio maria por 30 min., agregando Amoniaco para
recuperar el volumen perdido en el proceso de calentamiento.

Filtrar en vacio con papel whatman N° 40

10. Realizar tres lavados al precipitado con Agua destilada.

11.Colocar el precipitado obtenido en desecador por un dia

Andlisis de la muestra:

A

® N o o os

. Pesar el precipitado de Oxalato de calcio obtenido

Pesar un equivalente del precipitado obtenido del paso anterior, para
gastar aproximadamente 10.0 mL del titulante.

Adicionar aproximadamente 10.0 mL de Agua destilada.

Adicionar 8.0 mL de Acido sulfarico 2N

Calentar hasta observar gotas en la parte superior del erlenmeyer.
Valorar con Permanganato de potasio 0.1N hasta coloracién rosa.

Anotar el volumen de Permanganato de potasio gastado.

Realizar dos valoraciones mas.
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Cada mL de Permanganato de potasio 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio. (Ver Anexo N@3)

Nota: los procedimientos por el método complejométrico se encuentran en el
Anexo N¢ 4

Planteamiento de calculos:

Célculo de peso muestra equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio (CaCQO3)
Peso promedio (Plyg) ------------- mg de CaCQOg3/ tableta

X e mg de CaCOs3

X = peso muestra equivalente a 200 mg de CaCO3

Célculo de la cantidad del Oxalato de calcio (CaC,04) por cada mL gastado:
Cada mL de Permanganato de potasio 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio.

1.0 mL KMnQO4 0.1 N -------m-mmmmmmeee- 6.4 mg de CaC.0,
(mL gastados de KMnO4 0.1 N) (Fc*) ------------------ Y
Y = mg de CaC,0,4encontrado en el ensayo

*Fc= Factor de correccion (ver anexo N°2)

Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC,04) en el precipitado total
g de CaCy0y4 (Y) ------------- Peso de porcion de precipitado de CaC,04

Z Peso de precipitado total de CaC,04
Z = g de CaC,0, en el precipitado total

Célculo de Oxalato de calcio (CaC»04) por tableta.

g de CaC,04en el precipitado total (Z) --------- Peso muestra (X)
w e Pl

W = mg de CaC,0,/ tableta
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Célculo para encontrar Carbonato de calcio (CaCQO3) a partir de Oxalato de
calcio (CaC20,) por tableta:

Peso molecular de CaC,04 ---------------- Peso molecular de CaCOs

mg de CaC.0,/ tableta (W) ---------------- Q

Q = mg de CaCO3; encontrado / tableta

Célculo del porcentaje sobre lo rotulado de Carbonato de calcio (CaCOg) por
tableta:
mg de CaCOQOg; /tableta  --------------- 100 %
mg de CaCOjencontrado / tableta (Q) ---------------- P
P = % de CaCO;3; Sobre lo rotulado/tableta

Célculo de calcio (Ca) por tableta:

Peso molecular de CaCOj ------------------ Peso atomico de Ca
% de CaCOj; Sobre lo rotulado/tableta (P) ------------------ K
K = mg de Calcio/tableta

Nota: El planteamiento de célculos y calculos por el método complejométrico se

encuentran en el Anexo N2 5

b) Analisis de materia prima, Carbonato de calcio:
Tratamiento de la materia prima.

Secar la materia prima a 200 °C durante 4 horas.
Dejar enfriar en un desecador por dos horas.
Pesar un equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio

> wnh o

Trasferir el polvo en un beaker de 100 mL y agregarle HCI 3 M hasta

disolucion agitando.
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5. Adicionar solucién de Acido oxalico al 2% hasta obtener un precipitado de
Oxalato de calcio.

6. Adicionar Amoniaco hasta pH basico (comprobandolo con papel litmus) y
agitar.

7. Calentar en bafio maria por 30 min. Agregando Amoniaco para recuperar
el volumen perdido.

8. Filtrar en vacio con papel whatman N°40

9. Realizar tres lavados con agua destilada

10. Colocar el precipitado obtenido en desecador por un dia

11.Pesar el precipitado de Oxalato de calcio obtenido.

Andlisis de la materia prima.

1. Pesar un equivalente del precipitado obtenido del paso anterior, para
gastar aproximadamente 10.0 mL del titulante.

Adicionar aproximadamente 10.0 mL de agua destilada.

Adicionar 8.0 mL de Acido sulfarico 2 N

Calentar hasta observar gotas en la parte superior del erlenmeyer.

Valorar con Permanganato de potasio 0.1 N hasta coloracién rosa.

Anotar el volumen de Permanganato de potasio gastado.

N o oos 0N

Realizar dos valoraciones mas.

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio. (Ver ANEXO N©93)

Nota: los procedimientos por el método complejométrico se encuentran en el
Anexo N° 4
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Planteamiento de calculos.
Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio por cada mL gastado:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio.
1.0 ML KMNO4 0.1 N ----nnemmemmoeav 6.4 mg de Oxalato de calcio
I T TR N () J——— X

X = mg CaC,0,4 encontrados en el ensayo.
*Fc= Factor de correccion (ver anexo N°2)

Calculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC204) en el precipitado total.
g de CaC,0y4 (X) ------------- Peso de porcion de precipitado de CaC,04

Y o - Peso de precipitado total de CaC,04
Y = mg de CaC,0, en precipitado total

Célculo para encontrar Carbonato de calcio (CaCO3) a partir del precipitado de
Oxalato de calcio (CaC204):

Peso molecular de CaC,04  -------------- Peso molecular de CaCOs3;
mg de CaC.0O4en precipitado total (Y) -------------- y4
Z = mg de CaCO3; encontrados en precipitado total de CaC,0,

Célculo del porcentaje de pureza de Carbonato de calcio (CaCO3), materia
prima.
Peso muestra de materia prima CaCQOg ---------------- mg de CaCOs (2)
100.0% - P
P = % pureza de CaCO;

Nota: El planteamiento de célculos y calculos por el método complejométrico se

encuentran en el Anexo N2 5
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c) Analisis en leches

Tratamiento de la muestra.

0 b=

En un recipiente mezclar 3 litros de leche de una misma marca.
Tomar 500 mL de leche vy colocarlos en un beaker de 1000 mL
Adicionar 250 mL de HCI 0.1N

Dejar en reposo por 3 dias, bien cerrado con papel parafiim a

temperatura ambiente.

5. Retirar la grasa separada con la ayuda de una espatula.

6. Filtrar con papel filtro whatman N? 40.

7. Al suero obtenido agregar solucién de Acido oxalico al 2% para obtener

9.

el precipitado de Carbonato de calcio.
Adicionar Amoniaco hasta pH basico (comprobandolo con papel litmus) y
agitar.

Calentar por 15 minutos en bafo maria.

10. Adicionar 5 mL de Amoniaco y seguir calentando por 15 minutos mas

para recuperar el volumen perdido.

11.Filtrar al vacio con papel whatman N° 40.

12. Colocar el precipitado en desecador por un dia.

13.Pesar el precipitado de Oxalato de calcio obtenido.

14.Realizar por triplicado desde el paso numero 2.

Andlisis de la muestra

A S A

. Pesar un equivalente del precipitado obtenido del paso anterior, para

gastar 10.0 mL del titulante.

Transferirlo a un erlenmeyer de 250mL.

Agregar aproximadamente 10.0 mL de Agua destilada.
Adicionar 10.0 mL de H.SO4 2 Ny agitar.

Calentar hasta observar gotas en la parte superior del erlenmeyer.
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6. Valorar con Permanganato de potasio 0.1 N hasta observar una
coloracion rosa.
7. Anotar el volumen de Permanganato de potasio gastado.

8. Realizar cada paso por triplicado.

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio. (Ver ANEXO N23)

Nota: Los procedimientos por el método complejométrico se encuentran en el
Anexo N 4.

Planteamiento de calculos:

Calculo de la cantidad del oxalato de calcio por cada mL gastado:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio (CaCz0y).
1.0 mL KMnO4 0.1 N ----mmmmmmmmeee 6.4 mg de Oxalato de calcio
mL KMnQO4 0.1 N (FC*) ----------m-m---- X
X = mg de CaC,0,4 encontrado/ensayo
*Fc= Factor de correccion (ver anexo N°2)

Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC.04) presente en porcion de
precipitado de Oxalato de calcio (CaC20y,):
mg de CaCy04 (X) --------------- Peso de CaC,04usado en la valoraciéon
Y e Peso de porcidn de precipitado de CaC,04
Y = mg CaC.0,4 en porcidon de precipitado
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Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio CaC,0O4 presente precipitado total
equivalente a 500.0 mL de leche:
mg CaCy04 (Y) -------------- Peso de porcion de precipitado CaC,04
Z - Peso del precipitado total de CaC,04
Z = g CaC,04 en precipitado total equivalente a 500.0 mL de leche

Conversion de Oxalato de calcio (CaC204) a Calcio (Ca):

Peso molecular de CaC;04 -------------- Peso atémico de Ca
g CaC,04 en precipitado total (Z) -------------- Q
Q = g Ca encontrados en 500.0 mL de leche

Cantidad de Calcio presente en 240.0 mL de leche (un vaso)
gde Ca (Q) ---------------- 500.0 mL de leche (muestra)

W 240.0 mL de leche (un vaso)
W = mg de Ca / vaso de leche.

Nota: El planteamiento de célculos y calculos por el método complejométrico se

encuentran en el Anexo N2 5



CAPITULO V
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

Para la seleccion de los establecimientos y las muestras se realizd una guia de
observaciones (Ver Anexo N2 9) en Supermercados y Farmacias de diferentes
zonas de San Salvador, observando que los establecimientos ubicados en
diferentes zonas poseen los mismos productos, por lo tanto se eligié el centro
del Municipio de Mejicanos por ser muy populoso y por poseer Supermercados
y Farmacias de competencia en la misma zona. Para la seleccién de muestras,
los Supermercados observados solo contaban con una marca de Leche entera
fluida pasteurizada de origen nacional, con la excepcion de Super Selectos que
comercializa dos marcas nacionales de leches, es por esta razén que se
selecciond éste supermercado; de igual forma para las tabletas de Carbonato
de calcio, se seleccion6 las Farmacias Virgen de Guadalupe, ya que solo esta
Farmacia comercializa mas de una marca de tabletas de Carbonato de calcio

como monofarmaco.

En las siguientes tablas se dan a conocer los resultados de la guia de
observacion realizada en los establecimientos visitados de Farmacias y
Supermercados para poder realizar la seleccidén de las muestras analizadas.
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Tabla N°2. Resultados de la guia de observacion realizada en farmacias

del centro del Municipio de Mejicanos y otras zonas de San

Salvador
Farmacias Marca de Forma Laboratorio Pais de
c xenggﬁ;‘ttgz e Farmacéutica fabricante origen
calcio
San Nicolas Calciplus + Tabletas Laboratorios El Salvador
vitamina D Suizos
San Benito Calsioken Capsulas Mediken El Salvador
Economicas Calsioken Capsulas Mediken El Salvador
Biocal 600 Tabletas Bioquemical El Salvador
(vitaminado)
**Virgen de Caltrate 600 + Tableta Wyeth México
Guadalupe vitamina D
Kalman Tableta Arsal El Salvador
Biocal 600 Tableta Bioquemical El Salvador
(Vitaminado)
Tums Tableta GlaxoSmitKline Estados
Unidos

** Farmacia seleccionada para la toma de muestras.

En la tabla anterior se muestran los resultados de la guia de observacién
realizada en las sucursales de Farmacias del centro del Municipio de Mejicanos
y otras zonas de San Salvador que distribuyen medicamentos de Carbonato de
calcio, donde se refleja su forma farmacéutica, pais de origen y el laboratorio
fabricante que cada una de las farmacias comercializa, se observa que la
Farmacia Virgen de Guadalupe comercializa cuatro marcas diferentes de
tabletas de Carbonato de calcio, dos de ellas no contienen otros suplementos

como vitaminas que pudieran afectar los resultados en el analisis.



53

Tabla N°3. Resultados de la guia de observacion realizadas en
Supermercados del centro del Municipio de Mejicanos y
otras zonas de San Salvador.

Supermercado Marca de la leche enteras Pais de origen
fluidas pasteurizadas
Leche Salud El Salvador
Centrolac Nicaragua
Dos pinos Costa Rica
Super Selectos Sula Honduras
Eskimo Nicaragua
Valle Blanco El Salvador
Leche Salud El Salvador
Despensa de Don Juan Dos pinos Costa Rica
Leche Salud El Salvador
Despensa Familiar Eskimo Nicaragua

En la tabla anterior se muestran los resultados de la guia de observacién
realizada en los Supermercados del centro del Municipio de Mejicanos y otras
zonas de San Salvador, que distribuyen leche entera fluida pasteurizada, se
observa que Super Selectos posee variedad de marcas de leche y a diferencia
de los demas supermercados, posee dos marcas de leche entera fluida
pasteurizada de origen nacional, las cuales son de interés de analisis por ser de
origen nacional, por lo tanto es importante comprobar que la cantidad de calcio
presente en la leche es la indicada en la dieta diaria de las personas, célculo
obtenido en base a lo rotulado de Calcio en su etiqueta (30 % de Calcio para
leche Salud) y las recomendaciones dietéticas diarias de la tabla del Instituto de
Nutriciébn de Centroamérica y Panama (INCAP).
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Cuadro N21. Resultados de la determinacion de Carbonato de calcio y de

Calcio en tabletas.

METODO COMPLEJOMETRICO
% sobre lo rotulado de carbonato de
calcio en tabletas segun USP 34: 90%-

METODO OXIDO-REDUCCION

110%
mg % sobre | mg Ca™ mg mg % sobre | mg Ca™
MARCA CaCoO; lo CaC.,0, CaCoO; lo
por rotulado por tabl por tabl rotulado
tableta
TUMS * o
(500 mg 531.1 106.2 212.2 552.6 432.2 86.4 172.7
de
CaCoO,) 543.6
(200 mg 108.7 217.2 519.0 405.9 81.2 162.2
de Ca)
518.6 103.7 207.2 531.3 415.5 83.1 166.0
X[1=531.1 | X[J=106. | X1=212 ] X[1=534. XO= Xl=
2 2 3 | X1=417. 83.6 167.0
9
KALMAN | * **
(1500 mg 1463.8 97.6 585.0 1607.2 1256.9 83.9 502.3
de
CaCoO,) 1445.0 96.3 577.4 1565.9 1224.6 81.6 489.4
600 mg
de Ca) 1482.6 98.8 592.4 1655.9 1295.0 86.3 517.5
X0=1463. | X=97.6 | X(1=585 | X[=1609 | X(1=1258 X= | X[1=503.
8 .0 7 .8 83.9 | 1

* ver anexo N°5
**ver anexo N7
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En el cuadro N° 1 se presenta un resumen de los resultados finales de las
valoraciones por el método complejométrico y 6xido-reduccidén en las tabletas
TUMS y KALMAN, observando que por el método complejométrico con EDTA
0.05 M las dos marcas se encuentra dentro del rango que especifica la USP 34,
y esto es un parametro para corroborar que los productos analizados tienen la
cantidad de principio activo que rotulan en su etiqueta, con lo mencionado
anteriormente decimos que los resultados obtenidos por el método titrimétrico
por o6xido-reduccion con Permanganato de potasio 0.1N se encuentran por
debajo de lo que rotulan en la etiqueta de las dos marcas de tabletas de
Carbonato de calcio analizadas.

Cabe hacer mencién que con el método titrimétrico por éxido-reduccidén con
Permanganato de potasio 0.1 N el proceso para la determinacion del Carbonato
de calcio, requiere una serie de pasos para convertir el Carbonato de calcio en
Oxalato de calcio por precipitacion, esto puede dar como resultados perdidas
del analito y producir errores en el proceso, por lo que no se obtuvieron los
resultados esperados asi como también pudo haber interferido el no separar los
excipientes de manera adecuada (ver Anexo N° 2).
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Cuadro N22. Resultados del porcentaje de pureza de Carbonato de calcio,

materia prima.

MATERIA
PRIMA

METODO COMPLEJOMETRICO
% sobre lo rotulado decarbonato de METODO OXIDO-REDUCCION
calcio en materia prima segun USP
34: 98%-105%
mg de Porcentaje | mg CaC,0, mg de Porcentaje
CaCOz; en | de pureza en CaCOj/en | de pureza
el ensayo (%) de precipitado el (%) de
CaCO; total precipitado CaCO;
total
*39.0 97.5 **195.5 152.9 76.4
38.0 95.0 199.0 155.6 77.7
39.5 98.8 199.0 155.6 77.7
XO= 38.8] Xi= 97.1| X= 197.8| Xl= 154.7 X[=77.3

* ver anexo N°5
**ver anexo N7

Para la Materia prima el resultado del porcentaje de pureza de Carbonato de

calcio por el método complejométrico fue de 97.1% este valor se sale de la

especificacién de la USP que dice que el Carbonato de Calcio, secado a 200°

durante 4 horas, contiene la cantidad de calcio equivalente a no menos de 98.0

por ciento y a no mas de 100.5 por ciento de CaCOs;, se observa que el valor

obtenido no se encuentra lejano al valor especificado por la USP 34, en cambio

el analisis por el método titrimétrico por 6xido-reduccion, los valores obtenidos

se encuentran lejanos al porcentaje de pureza que rotula la materia prima. Esto

pudo ocurrir debido a que el precipitado obtenido de Carbonato de calcio no se

seco de manera adecuada.
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Cuadro N23. Resultados promedios de la determinacion de calcio en dos

marcas de leches enteras fluidas pasteurizadas de origen

nacional.
METODO METODO OXIDO- Cantidad | Calculo
COMPLEJO- REDUCCION de calcio | de los
Marca Muestras METRICO en mg mg de
mg de mg de mg de recomen- | Calcio
calcio en oxalato de | calcio en | dadopor |enun
una porcion | calcio en una el INCAP | vaso de
(240 mL de porcion porcion | enla Leche
leche) de (240 mL de | dieta segun
precipitado leche) diaria, en | la
adultos etiqueta
Leche * **
SALUD Muestra 1 307.2 mg 160.3 mg 64.8 mg
300 mg
(30% de | Muestra 2 276.8 mg 156.0 mg 63.2 mg
porcion
g'aa)”a de | Muestra 3 321.6 mg 161.0mg | 64.2mg
X= 301.9 mg_| X= 159.1 mg | X=64.1 mg | 1000 ™9
Leche * **
Valle Muestra 1 321.6 mg 137.3 mg 52.5 mg
Blanco
N Muestra 2 353.6 mg 135.2 mg 61.2 mg N/A
o
posee Muestra 3 307.2 mg 136.2 mg 52.1 mg
etiqueta
X=327.5 mg X=136. 2 mg X= 55.3 mg

* ver anexo N°5

**ver anexo N7
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En el cuadro No.3 se muestran los resultados obtenidos de los analisis de las
leches enteras fluidas pasteurizadas de dos marcas nacionales por el método
complejométrico y el método titrimétrico por 6xido-reduccién, comparada con el
célculo obtenido en base a lo rotulado de Calcio en su etiqueta (30 % de Calcio
en leche Salud) y las recomendaciones dietéticas diarias de la tabla del Instituto
de Nutricibn de Centroamérica y Panama (INCAP), para conocer la cantidad

de Calcio que realmente tiene un vaso de leche.

En El Salvador no se existe una normativa que especifique la cantidad de calcio
que deben tener las leches enteras fluidas pasteurizadas, por lo sé tomo de
parametro las recomendaciones dietéticas diarias de la tabla del Instituto de
Nutricion de Centroamérica y Panama (INCAP) que indica que la cantidad de
Calcio recomendada en personas adultas es de 1000 mg de Calcio) (Ver
ANEXO N°10).

La leche Salud en su etiqueta indica que contiene el 30% de calcio por pocion
(un vaso de leche) recomendada, su calculo seria 0.30 x 1000 = 300 mg; por el
método complejométrico, los resultados se aproximan cantidad calculada en
base a la dieta diaria que indica las tablas del INCAPs.:.. En cambio para la
leche valle blanco no se puede comparar la cantidad de Calcio obtenido con
respecto a lo etiquetado en el producto, ya que éste no posee etiqueta del

contenido nutricional.

Considerando lo declarado por el fabricante en la etiqueta de leche salud con
respecto al Calcio, el método titrimétrico por 6Oxido-reduccién no refleja la
cantidad indicada, se infiere que las condiciones para que el Acido oxalico
reaccione con el Calcio no son adecuadas y por lo tanto este parametro es una

limitante para la cantidad de Calcio obtenido en la valoracién éxido-reduccion.
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6.0 CONCLUSIONES

. Por medio de una guia de observacion realizada en los establecimientos de
diferentes zonas de San Salvador fue posible la selecciébn de los
establecimientos y de las muestras de tabletas de Carbonato de calcio y
Leches enteras fluidas pasteurizadas.

. En el método 6xido-reduccién es necesario convertir el Calcio en Oxalato de
calcio ya que es el que participa en la reaccién; y este se encuentra en

relacion uno a uno con respecto al Calcio.

. En una valoracién con Permanganato de potasio se utiliza Acido sulfrico
diluido antes de la valoracién ya que para que transcurra la reaccion, se
necesitan iones H* que pueden ser suministrados por un acido no oxidable
(Acido sulftrico) por el Permanganato de potasio.

. Al realizar el andlisis de tabletas de Carbonato de calcio por el método
titrimétrico por 6xido-reduccién y tomando como referencia el estandar de
trabajo de Carbonato de calcio, los resultados obtenidos se encuentran por
debajo de la cantidad que rotula la etiqueta de cada producto, posiblemente
a que durante el proceso de precipitacion de Calcio en forma de Oxalato de
calcio se pudo haber perdido parte del analito.

. La cantidad de Calcio encontrada en la muestra de leche que presenta
etiqueta, por el método titrimétrico por éxido-reduccion, fue menor a 300 mg,
cantidad de Calcio que debe tener una porcion (un vaso de leche), calculado
en base lo rotulado de Calcio en su etiqueta y segun las recomendaciones
dietéticas diarias de la tabla del Instituto de Nutricion de Centroamérica y
Panama INCAP, para la leche que no posee etiqueta, no se puede asegurar
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que la cantidad encontrada de Calcio sea mayor o0 menor a la cantidad que
debe tener una porcién diaria (un vaso de leche), este resultado menor de
Calcio pudo obtenerse debido a la serie de pasos que se realizan en el
tratamiento previo donde pueden haber perdidas del analito.

. EI método titrimétrico por 6xido reduccién no puede utilizarse como una
alternativa al método complejométrico para la cuantificacion de Calcio en
tabletas de Carbonato de calcio y Leches enteras fluidas pasteurizadas.

. El pH es un pardmetro muy importante en la determinacién de Calcio para el
método complejométrico ya que este es cuantitativo a pH arriba de 8, de lo
contrario puede haber interferencia en el analisis y no podria definir el punto
de equivalencia y el valor de Calcio encontrado no seria el real.

. Para la determinacién de Calcio en leche con el método complejométrico, no
es necesario que sea tratada con HCI 0.1 N para separar la grasa ya que
esta no interfiere en la valoracion, unicamente se le agrega NaOH 4 M para
lograr un pH bésico (pH=13).

. El método complejométrico es el método de eleccion para la determinacion
de Calcio en tabletas de Carbonato de calcio, ya que se ha demostrado que
el porcentaje sobre lo rotulado calculado experimentalmente se encuentra

dentro de los parametros recomendados en la USP 34.
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7.0 RECOMENDACIONES

1. Utilizar el método titrimétrico por 6xido-reduccién para fines de ensefanza
debido a que la determinacioén de Calcio es un método indirecto, convirtiendo

el Calcio en Oxalato de calcio para su posterior valoracién.

2. Utilizar Acido sulfarico diluido (H.SO4) en la valoracién con Permanganato de
potasio debido a que este acido no interfiere en dicha valoracién, ya que éste
es un acido no oxidable.

3. Realizar un proceso de digestién agregando Acido clorhidrico (HCI) 0.1 N de
acuerdo a la cantidad de muestra y dejarlo en reposo tres dias para la
separacion total de la grasa y asi determinar Calcio en leches por el método

oxido-reduccién con Permanganato de potasio.

4.Secar en estufa el precipitado obtenido en el método titrimétrico por éxido-
reduccion, debido a que la humedad puede ser un factor de error y obtener

bajos resultados.

5. Llevar a un pH basico (aproximadamente 12) a la muestra analizada por el
método complejométrico con EDTA utilizando NaOH 4 M, con el fin de
eliminar interferencias con otros elementos y facilitar el viraje de color en el

punto final de la valoracién para cuantificar el Calcio presente.

6. Sustituir otro indicador en el método pero antes se debe validar el
procedimiento, este cambio se puede hacer al no contar con el que indique el

procedimiento a utilizar.
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7. Disolver la muestra de Carbonato de calcio con Acido clorhidrico 3 M, esto se
hace para que el Calcio quede liberado y se pueda determinar al ser
valorado con EDTA 0.05 M.

8. Realizar en futuras investigaciones mas ensayos del método titrimétrico por
oxido-reduccién, para tener la seguridad de poder utilizarlo para fines de
ensefianza cuando no se cuenten con los reactivos necesarios en otros

métodos de eleccion.

9. Verificar los valores de Calcio presentes en leches fluidas pasteurizadas para
posteriormente incluirlos dentro de la norma N2 NSO 67. 01. 02: 06 por las

autoridades competentes.
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ANEXOS



ANEXO N2 1
Preparacion de reactivos.



Acido clorhidrico 0.1N
1) Medir con bureta 8.24 mL de Acido clorhidrico al 37 % P/P de purezay p =
1.18 g/mL.
2) Colocar un beaker en barno de hielo y adicionar aproximadamente 500 mL de
agua destilada y agregar el acido lentamente con agitacion constante.
3) Transferir la solucién a un balén volumétrico de 1000 mL de capacidad y
completar volumen.
4) Envasar en frasco de vidrio y rotular como HCI 0.1 N.
5) Calculo:
g = N*V(mL)*Meq
Meq = PM/1000. = 36g/mol = 0.036
1000
g = (0.1N)(1000 mL)(0.036)
g = 3.6 gde HCI

Relacionando con la pureza:

37 g ------------ 100 g
3.6 g ----------- X
X=9.73 g de HCI

Relacionando con la densidad

p=m/v

Despejando:

V=m/p=973g/1.18 g/mL = 8.4 mL de Acido clorhidrico para preparar
1000 mL de HCI 0.1 N.



Acido clorhidrico 3 N
1) Medir 61.84 mL de Acido clorhidrico al 37 % P/P de purezay p = 1.18 g/mL.
2) Colocar un beaker en bano de hielo y adicionar aproximadamente 500 mL de
agua destilada y agregar el acido lentamente con agitacion constante.
3) Transferir la solucién a un balén volumétrico de 1000 mL de capacidad y
completar volumen.
4) Envasar en frasco de vidrio y rotular como HCI 3N.
5) Calculo:
g = N*V(mL)*Meq
Meq =PM /1000 = 36 g/mol =0.036
1000
g = (3N)(250 mL)(0.036)
g =27 g de HCI

Relacionando con la pureza:

X = 72.97 g de HCI

Relacionando con la densidad

p=m/v

Despejando:

V=m/p=72.97g/1.18 g/mL = 61.84 mL de Acido clorhidrico para preparar
250 mL de HCI 3 N.

Acido sulfarico 2 N

1) Medir 27.17 mL de Acido sulfarico al 98 % P/P de pureza y p =1.84 g/mL.

2) Colocar un beaker en barno de hielo y adicionar aproximadamente 250 mL de
agua destilada y agregar el acido lentamente con agitacion constante.



3) Transferir a un balén volumétrico de 500 mL de capacidad, completar
volumen.
4) Envasar en frasco de vidrio y rotular como H.SO4 2 N.
5) Célculo.
g = N*V(mL)*Meq
Meq = PM /2000 = 98 g/mol = 0.049
2000
g = (2N)(500mL)(0.049)
g = 49 g de HxSO4

Relacionando con la pureza:

X=50 g de H2SO4

Relacionando con la densidad

p=m/v

Despejando:

V=m/p=50g/1.84 g/mL =27.17 mL de acido sulfarico para preparar 500
mL de H.SO42 N

Edetato disodico (EDTA) 0.05 M

1) Pesa 18.6002 g de Edetato disédico.

2) Disolver con 30 mL de agua en un beaker de 50 mL

3) Transferir la soluciéon a un balén volumétrico de 500 mL y aforar con agua
destilada.

4) Rotular como EDTA 0.05 M.

Nota: ver estandarizacion en anexo N2 2



Permanganato de potasio 0.1 N

1) Pesar cuidadosamente 4.7412g de la sal 100% pura en un beaker adecuado.

2) Disolver la sal en una pequena cantidad de agua destilada hasta ebullicién.

3) Trasferir a un balén volumétrico de 1500 mL y lavar el beaker arrastrando
residuos.

4) Llevar a volumen de aforo y envasar en frasco de vidrio ambar.

5) Célculo.

Reaccion: MNOjac)+ 8H* o)+ 5™ (Ver ANEXO N° 8)
g = N*V(mL)*Meq
Meq = PM /5000. = 158 g/mol = 0.03161
5000
g = (0.1)(1500)(0.03161)
g = 4.7412g de Permanganato de potasio para preparar 1500 mL.

Nota: ver estandarizacion en Anexo N2 2

Oxalato de sodio (patrén primario) s
1) Secar el Oxalato de sodio a 110 2C durante una hora

2) Colocar en desecador por 30 minutos para enfriar.

)
)
3) Pesar cuidadosamente 0.335¢g de Oxalato de sodio en un beaker adecuado.
4) Disolver el patrdén primario en una pequeia cantidad de agua destilada.
5) Trasferir a un balén volumétrico de 50.0 mL y lavar el beaker arrastrando

residuos.
6) Llevar a volumen de aforo y envasar.
7) Calculo

g = N*V(mL)*Meq

Meq = PM /2000. = 134 g/mol = 0.067

2000



g = (0.1N)(50mL)(0.067)
g = 0.335 g de Oxalato de sodio para preparar 50 mL.

Carbonato de calcio (patrén primario) ¢
1) Secar el Carbonato de calcio a 200 °C durante 4 horas
2) Colocar en desecador por 30 minutos para enfriar.
3) Pesar cuidadosamente 0.25 g de Carbonato de calcio en un beaker
adecuado.
4) Disolver el patron primario en una pequefia cantidad de agua destilada.
5) Trasferir a un balén volumétrico de 50.0 mL y lavar el beaker arrastrando
residuos.
6) Llevar a volumen de aforo y envasar.
7) Célculo:
g = N*V(mL)*Meq
Meqg = PM/ 1000 = 100 g/mol = 0.1
1000
g = (0.1N)(50 mL)(0.1)
g = 0.25 g de Carbonato de calcio para preparar 50 mL.



ANEXO N2 2

Estandarizacion de las soluciones valorantes.



Estandarizacion de Permanganato de Potasio 0.1N

1) Pesar 0.335g de Oxalato de sodio previamente seco.

2) Colocar en un balén de 50.0 mL y aforar con agua destilada.

3) Colocar en un erlenmeyer de 250 mL una alicuota de 10.0 mL de la solucién
anterior.

4) Adicionar 7.0 mL de Acido sulfarico 2 N, calentar hasta 60 °C.

5) Titular con Permanganato de potasio 0.1 N

6) Observar una coloracion rosa que persiste por unos segundos.
Resultados:
V1i=9.9 mL
V2=9.8 mL
V3=9.8 mL

Peso real de patron primario: 0.3354¢g

X = 0.067g de Oxalato de sodio

FORMULA PARA EL CALCULO DE LA NORMALIDAD

N= J (patrén primario/ alicuota)

Vv (valorante) * Meq (patrén primario)

PRIMERA VALORACION

Ni= 0.067 g =0.1010N
(9.9 mL) * (134/2000)

No= 0.1020 N (Segunda valoracién)

N3= 0.1020 N (Tercera valoracién)

Nil= 0.1017 N (Normalidad promedio)




Estandarizacion de Edetato disédico (EDTA) 0.05 M.

1) Pesar 0.250 g de Oxalato de sodio previamente seco.

2) Colocar el patron primario en un bolén de 50 mL y aforar con agua destilada.

3) Tomar una alicuota de 10.0 mL de la solucién y colocarla en un erlenmeyer
de 250 mL.

4) Adicionar 8 gotas de NaOH 4 M hasta pH basico y murexida como indicador.

5) Valorar con EDTA 0.05 M.

Resultados:

V1i=9.9 mL

V2=9.9 mL

V3=9.9mL

Peso real de patron primario: 0.2505 g
0.2505 g --------- 50.0 mL

X =0.0501 g de Carbonato de calcio

FORMULA PARA EL CALCULO DE LA MOLARIDAD

M= J (patrén primario)/ alicouta

Vv (valorante) * Meq (patrén primario)

PRIMERA VALORACION

M = 0.0501 g - 0.0506 M
(9.9 mL) * (100/1000)

M,= 0.0506 M (Segunda valoracion)
Ms= 0.0506 M (Tercera valoracion)
M= 0.0506 M (Molaridad promedio)



ANEXO N2 3. Calculo de la equivalencia del volumen de Permanganato de

potasio para obtener gramos de Oxalato de calcio.

FORMUA DE LA NORMALIDAD:
IMmx) = N itulante)” V (titutante) * MeQ (ux)

DONDE:
Mx = Oxalato de calcio (CaC20,)

Titulante = Permanganato de potasio 0.1 N (KMnQy,)
Peso molecular de (CaC.04) = 128 g/mol
Meq = PM(MX) /2000 = 128 g/mol =0.064

2000

SUSTITUYENDO LOS DATOS EN FORMULA:

g = (0.1N) (1.0mL) (0.064)
g = 6.4X10g de Oxalato de calcio (6.4 mg)

Equivalencia:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio



ANEXO N2 4
Procedimientos del analisis de tabletas y leches por el método

complejométrico



1) Analisis de calcio en tabletas( )**

Especificacion: Las Tabletas de Carbonato de Calcio contienen no menos de
90.0 por ciento y no mas de 110.0 por ciento de la cantidad declarada de
Carbonato de calcio (CaCO3). Las Tabletas etiquetadas para usos distintos del
antiacido, o para otros usos ademas del antiacido, contienen no menos de 90,0
por ciento y no mas de 115.0 por ciento de la cantidad declarada de Carbonato

de calcio.

Procedimiento:
1. Pesar 20 tabletas juntas
Pulverizar las 20 tabletas en un mortero

Pesar un equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio

el

Trasferir el polvo en un beaker de 30.0 mL y agregarle HCI 3 M (15gotas) y
agitar.

Agregarle aproximadamente 15.0 mL de agua destilada y agitar

Trasferir la soluciéon en un balén volumétrico de 50.0 mL y aforar.

Tomar una alicuota de 10.0 mL y transferirla a un erlenmeyer de 250 mL
Adicionar NaOH hasta pH = 13 (8 gotas).

9. Agregar una pequefa cantidad de murexida como indicador.

® N o o

10. Valorar con EDTA 0.05 M hasta una coloracién purpura.
11. Anotar mL de EDTA 0.05 M gastados.
12. Realizar cada paso por triplicado
13.Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.

NOTA: ** No se uso tal cual el procedimiento de la USP 34 debido a que se

cambio el indicador.



2) Analisis de Carbonato de calcio, materia prima por el método

complejométrico)**

Especificacion: El Carbonato de Calcio, secado a 200° durante 4 horas,
contiene la cantidad de Carbonato de calcio equivalente a no menos de 98.0
por ciento y a no mas de 100.5 por ciento.

Procedimiento:
1. Pesar un equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio
2. Trasferir el polvo en un beaker de 30.0 mL y agregarle HCI 3 M (15gotas) y
agitar.
Agregar aproximadamente 15.0 mL de agua destilada y agitar.
Trasferir la solucién en un balén volumétrico de 50.0 mL y aforar.
Tomar una alicuota de 10.0 mL y transferirla a un erlenmeyer de 250 mL.
Adicionar NaOH hasta pH = 13 (8 gotas).
Agregar una pequefia cantidad de murexida como indicador.
Valorar con EDTA 0.05 M hasta una coloracion purpura.
Anotar el volumen de EDTA 0.05 M gastados.
0. Realizar cada paso por triplicado.
Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.

2 © ® N O AW

NOTA: ** No se uso tal cual el procedimiento de la USP 34 debido a que se
cambio el indicador.

3) Analisis de leches por el método complejométrico
1. Tomar 5.0 mL de la mezcla de los 3 litros de leche.
2. Transferirlos en un balén de 50 mL y aforar con agua destilada.
3. Tomar una alicuota de 10.0 mL y transferirlos en un erlenmeyer de 250 mL.
4. Adicionar NaOH 4 N (8 gotas)
5. Adicionar una pequefa cantidad de murexida y agitar.



6. Valorar con EDTA 0.05 M hasta coloracién purpura.
7. Anotar el volumen de EDTA 0.05 M gastados.
8. Realizar cada paso por triplicado.
Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.



ANEXO N5
Calculos del analisis de tabletas y leches enteras fluidas
pasteurizadas por el método complejométrico.



DETERMINACION DE CARBONATO DE CALCIO Y CALCIO EN TABLETAS
POR EL METODO COMPLEJOMETRICO.

1) Tableta Kalman. (1500 mg CaCQO3;)
Peso de 20 tabletas juntas= 32.3542¢g
Peso promedio. (P[2) =1.6177 g

1617.7mg Pllyg ------------- 1500 mg de CaCO;/ tableta
X - 200 mg de CaCO3

X=215.7 mg polvo de tableta equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio.

De la muestra de 215.7 mg de polvo equivalente a 200 mg de Carbonato de
calcio se diluyé a 50.0 mL donde se tomaron 3 alicuotas de 10.0 mL para cada

valoracion.
Célculo de la cantidad de Carbonato de calcio por alicuota de 10.0 mL.

215.7 mg equivalente a 200 mg de CaCOg ----------- 50.0 mL (aforo de dilucion)
X e 10.0 mL (alicuota tomada)
X =43.1mg de CaCO3/10.0 mL

Cuadro N24. Volumenes de EDTA 0.05 M gastados en el ensayo de las
tabletas KALMAN por su factor de correccion (Fc)

Volumenes gastados de | Factor de correccidén de | Volumenes de EDTA
EDTA0.05M EDTA0.05M 0.05 M corregidos
V1=7.7 mL V1=7.79 mL

V2=7.6 mL Fc.:1.012~ V2=7.69 mL

V3=7.8 mL V3=7.89 mL

* ver anexo N2 2




Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.
1.0 ML EDTAO0.05M .. 5.004 mg de CaCOs;

7.79 mL EDTA 0.05 M ------------- X1

X1= 39.0 mg de Carbonato de calcio encontrado en peso muestra

Célculo de Carbonato de calcio (CaCOg) por tableta:

mg de CaCQOj3; encontrado ------------ Peso muestra (en alicuota)
Y e Peso promedio de 20 Tabletas (Pl2)
39.0 mg de CaCOs encontrado------------- 43.1 mg Peso muestra (en alicuota)
Yy = - 1,617.7 mg (Pl2)

Y1= 1,463.8 mg de Carbonato de calcio / tableta

Célculo del porcentaje sobre lo rotulado de Carbonato de calcio por tableta:
1,500.0 mg de CaCOgzeccceeeeee 100.0%

1,463.8 mg de CaCOg------------- P4

P1= 97.6% sobre lo rotulado de CaCO;

Célculo de Calcio por tableta:

Peso molecular de CaCOg --------------- Peso atomico de Ca
Peso de CaCO3  --------------- C
100.1 g PM de CaCOg ---------------- 40 g Peso atomico de Ca
1,463.8 mg de CaCOQOg/tableta ---------------- Cq

C1=585.0 mg de Calicio / tableta



2) Tabletas TUMS (500 mg de CaCOg)

Peso de 20 tabletas = 26.1168 ¢
Peso promedio. (Plz) = 1.3058 g
1305.8 mg ------------ 500 mg de CaCQO3/ tableta

X e 200 mg de CaCOs;
X=522.3 mg de polvo de tableta equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio.
De la muestra de 522.3 mg de polvo de tableta equivalente a 200 mg de
carbonato de calcio se diluyo a 50.0 mL donde se tomaron 3 alicuotas de 10.0

mL para cada valoracion.

Célculo de la cantidad de Carbonato de calcio por alicuota de 10.0mL.
522.3 mg peso Mx (polvo de tableta) ------------- 50.0 mL (aforo de dilucion)

X e 10.0 mL (alicuota tomada)
X=104.5 mg de CaCO3/ 10.0 mL

Cuadro N2 5. Volumenes de EDTA 0.05 M gastados en el ensayo de las
tabletas TUMS por su factor de correccion (Fc)

Volumenes gastados Factor de correccién Volumenes de EDTA
de EDTA 0.05 M de EDTA 0.05 M 0.05 M corregidos
V1=8.4 mL V1=8.50 mL
V2=8.6 mL FC..1.012* V2=28.70 mL
V3=8.2mL V3=8.30 mL

* ver anexo N22

Cada mL de EDTA 0.05M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.
1.0 mL EDTA 0.05 M ------------- 5.004 mg de CaCOQO3;

8.50 mL EDTA 0.05 M ------------- X1

X1= 42.5 mg de Carbonato de calcio encontrados en peso muestra.



Célculo de Carbonato de calcio por tableta:

mg de CaCOjencontrados --------------- Peso muestra (en alicuota)
Y o emeemmmeeeeee- Peso promedio de 20 Tabletas (P12)
42.5 mg de CaCO3 encontrados ----------- 104.5 mg Peso muestra (en alicuota)
T 1305.8 mg (P20)

Y1=531.1 mg de CaCO;/ tableta

Célculo del porcentaje sobre lo rotulado de Carbonato de calcio por tableta:
500 mg de CaCOg ----------------- 100.0%

531.1 mg de CaCOg ----------------- P4

Pi= 106.2% sobre lo rotulado de CaCO;

Célculo de calcio por tableta:

Peso molecular de CaCO3 --------------- Peso atbmico de Ca
Peso de CaCO3 --------------- C
100.1 g/mol de CaCOg -------------- 40 g/mol de Ca
531.1 mg de CaCOg --------------- C+

C1=212.4 mg de Calicio / tableta

DETERMINACION DEL PORCENAJE DE PUREZA DE CARBONATO DE
CALCIO, MATERIA PRIMA POR EL METODO COMPLEJOMETRICO.

De la muestra equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio se peso 0.2001 g
el cual se diluyo a 50.0 mL donde se tomaron 3 alicuotas de 10.0 mL para cada
valoracion obteniendo los siguientes datos:



Cuadro N2 6. Volumenes de EDTA 0.05M gastados en el ensayo de
Carbonato de calcio, materia prima por su factor de

correccion (Fc)

Volumenes gastados de | Factor de correccién de | Volumenes de EDTA
EDTA 0.05M EDTA0.05M 0.05M corregidos
V1=7.0 mL V1=7.79 mL
V2=7.5mL FC.:1.012~ V2=7.59 mL
V3=7.8 mL V3=7.89 mL

*Ver Anexo N2 2

Célculo de la cantidad de Carbonato de calcio por alicuota de 10.0 mL.
200.1 mg peso Mx ------------- 50.0 mL (aforo de dilucién)

X e 10.0 mL (alicuota tomada)
X=40.02 mg de CaCO3/10.0 mL

Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 5.004 mg de Carbonato de calcio.
1.0 mL EDTA --------------- 5.004 mg de Carbonato de calcio
7.79 mL EDTA --------------- X

X1= 39.0 mg de Carbonato de calcio encontrados.

Célculo del porcentaje de pureza de Carbonato de calcio (CaCOs3):
40.02 mg de CaCQOg ----------------- 100.0%
39.0 mg de CaCO3 encontrados ---------------- P
Pi= 97.5 % porcentaje de pureza



Cuadro N°7. Resumen de resultados de analisis por el método complejométrico con EDTA a tabletas y

materia prima.

(Normalidadreai del EDTA = 0.0506 M, Normalidad tesricadel EDTA = 0.05 M, Fc=1.012)
Volumen | Volumen mg Pmx mg CaCOs; | mg Ca** mg % sobre lo
real corregido | CaCOs3 Mg P2 mg por tab CaCO; rotulado
por My que
rotula
KALMAN
7.7mL 7.79mL 39.0 1463.8 585.5 97.6
7.6mL 7.69mL 38.5 43.1 1617.7 1445.0 577.4 1500.0 96.3
7.8mL 7.89mL 39.5 1482.6 592.4 98.9
TUMS
8.4mL 8.50mL 42.5 531.1 212.2 106.2
8.6mL 8.70mL 43.5 1045 | 1305.8 543.6 217.2 500.0 108.7
8.2mL 8.30mL 41.5 518.6 207.2 103.7
MATERIA PRIMA
7.7mL 7.79mL 39.0 97.5
7.5mL 7.59mL 38.0 N/A N/A N/A N/A N/A 95.0
7.8mL 7.89mL 39.5 98.8
Donde:

Fc= Factor de correccidn. (FC= Neal / Nieorica)

Pmx= peso muestra

P20= peso promedio de 20 tableta




DETERMINACION DE CALCIO EN LECHES ENTERAS FLUIDAS
METODO COMPLEJOMETRICO CON

PASTEURIZADAS POR
EDTA 0.05 M

EL

1) Leche entera pasteurizada Salud.

Cantidad de muestra: 500 mL de leche

Muestra de leche tomada: 5.0 mL de leche

Dilucién: 50.0 mL
Alicuota: 10.0 mL

Cuadro N2 8. Volumenes de EDTA 0.05 M gastados en el ensayo de leche

entera fluida pasteurizada Salud por su factor de correccion

(Fe)
Volumenes gastados de | Factor de correccidén de | Volumenes de EDTA
EDTA 0.05M EDTA 0.05M 0.05M corregidos
V1=0.7 mL V1=0.71 mL
V3=0.6 mL V3=0.61 mL

*ver ANEXO N¢ 2

Cada mL de EDTA 0.05 M equivale a 2.0 mg de Calcio.

1.00 mL EDTA 0.05 M ------
0.71 mL EDTA 0.05 M ------

....... 2.0 mg de Calcio
________ X

X1= 1.4 mg de Calcio encontrados en muestra




Célculo de los mg de Calcio en la alicuota de 5.0 mL

mg de Calcio/muestra ---------------- volumen de muestra (alicuota de leche)
Y W e volumen de aforo de dilucion

1.4 mg de Ca/muestra --------------- 10.0 mL (alicuota de leche)
Yi - 50.0 mL (aforo de dilucion)

Y1= 7.0 mg de Calcio en 5.0 mL de leche.

Cantidad de Calcio presente 500.0 mL de leche

7.0 mg de Ca -------------- 5.0 mL leche (alicuota)
Z e 500.0 mL leche (muestra)

Z1=700.0 mg de calcio en 500.0 mL de leche.

Cantidad de Calcio presente un una porcién (un vaso de leche)
700.0 mg de Ca ------------ 500.0 mL leche (muestra)

Q - 240.0 mL leche (un vaso)
Q= 336.0 mg de leche en 240.0 mL (un vaso)

2) Leche entera pasteurizada Valle banco.
Cantidad de muestra: 500 mL de leche

Muestra de leche tomada: 5.0 mL de leche
Dilucién: 50.0 mL

Alicuota: 10.0 mL



Cuadro N2 9. Volumenes de EDTA 0.05 M gastados en el ensayo de leche

Entera fluida pasteurizada Valle Blanco por su factor de

correccion (Fc)

Volumenes gastados de

Factor de correcciéon de

Volumenes de EDTA

EDTA0.05 M EDTA0.05M 0.05 M corregidos

Vi=0.7 mL V1=0.71 mL

V2=0.7 mL V2=0.71 mL
FC.:1.012*

V3= 0.6 mL V3=0.61 mL

Cada mL de EDTA 0.05M equivale a 2.0 mg de Calcio.

1.00 mL EDTA 0.05 M -----
0.71 mL EDTA 0.05 M --—--

________ 2.0 mg de calcio

X1= 1.4 mg de Calcio encontrado en muestra

Célculo de los mg de Calcio en la alicuota de 5.0 mL

mg de Calcio/ muestra -----

1.4 mg de Ca/muestra -----

\ZR—

Y1= 7.0 mg de calcio en 5.0 mL de leche.

Cantidad de calcio presente en 500.0 mL de leche

7.0 mg de Ca --------------

5.0 mL leche
500.0 mL leche

Z1=700.0 mg de calcio en 500.0 mL de leche.

volumen de muestra (alicuota de leche)
volumen de aforo de dilucién
10.0 mL (alicuota de leche)

50.0 mL (aforo de dilucion)




Cantidad de Calcio presente en una porcién (vaso de leche)

700.0 mg de calcio ------------ 500.0 mL leche (muestra)
Q- 240.0 mL leche (vaso)

Q= 336.0 mg de leche en 240.0 mL (un vaso)



Cuadro N°10. Resumen de analisis de leche Salud por el método complejométrico con EDTA 0.05 M.

METODO COMPLEJOMETRICO (EDTA 0.05M)
LECHE
SALUD
Volumen Volumen Mg mg Mg Mg
gastado Corregido Calcio por | calcio en calcio en 500.0 | calcio en 240.0
muestra 5.0 mL mL mL
Muestra 1 Vi=0.7 mL 0.71 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
Vo= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
V3= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
Promedios | 1.3 mg 6.4 mg 640.0 mg 307.2 mg
Muestra 2 Vi=0.5mL 0.51 mL 1.0 5.1 510.0 244.8
Vo= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
V3= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
Promedios | 1.1 mg 5.8 mg 576.7 mg 276.8 mg
Muestra 3 Vi=0.7 mL 0.71 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
Vo= 0.7 mL 0.71 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
V3= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
Promedios | 1.3 mg 6.7 mg 670.0 mg 321.6 mg
PROMEDIO TOTAL | 1.2 mg 6.3 mg 628.9 mg 301.9 mg

* Factor de correccion (FC) = Nyeq del EDTA / N tes1ica del EDTA = 0.0506M / 0.05M = 1.012




Cuadro N°11. Resumen de analisis de leche Valle Blanco con el método complejométrico con EDTA

0.05 M.
METODO COMPLEJOMETRICO (EDTA 0.05M)
LECHE
VALLE Volumenes | Volumenes | Mg mg Mg Mg
BLANCO gastados Corregidos | Calcio por | calcio en calcio en calcio en
muestra 5.0 mL 500.0 mL 240.0 mL
Muestra 1 Vi=0.7 mL 0.71 mL 1.40 7.00 700.0 336.0
Vo= 0.7 mL 0.71 mL 1.40 7.00 700.0 336.0
V3= 0.6 mL 0.61 mL 1.22 6.10 610.0 292.8
Promedios | 1.3 mg 6.7 mg 670.0 mg 321.6 mg
Muestra 2 Vi=0.8 mL 0.51 mL 1.6 8.1 810.0 388.8
Vo=0.7 mL 0.61 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
V3=0.7 mL 0.71 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
Promedios | 1.5 mg 7.4 mg 736.7 mg 353.6 mg
Muestra 3 Vi=0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
Vo= 0.7 mL 0.71 mL 1.4 7.0 700.0 336.0
V3= 0.6 mL 0.61 mL 1.2 6.1 610.0 292.8
Promedios | 1.3 mg 6.4 mg 640.0 mg 307.2 mg
PROMEDIO TOTAL | 1.4 mg 6.8 mg 682.2 mg 327.5 mg

* Factor de correccion (FC) = Nyeq del EDTA / Nigsrica del EDTA = 0.0506M /0.05M = 1.012




ANEXO N 6
CALCULO DE OBTENCION DE PRECIPITADO DE OXALATO DE
CALCIO TEORICAMENTE Y DE LA CONCENTRACION DE LA
SOLUCION DE ACIDO OXALICO A UTILIZAR PARA EL METODO
TITRIMETRICO POR OXIDO — REDUCCION.



a) CALCULO DE PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIO TEORICO
PARA LA LECHE SALUD
Datos:
- Segun etiqueta el cartdén de leche posee: 30% de una porcién diaria de Calcio
- Segun la tabla del INCAP una porcion diaria es de: 1000 mg de Calcio
- Un vaso contiene: 240.0 mL

- Cantidad de muestra a analizar: 500.0 mL de leche

Célculo tedrico de la cantidad de Calcio que debe tener en un vaso de leche:
X = (1000 mg de Ca *) (0.30)
X = 300 mg de Calcio en un vaso de leche (porcion recomendada)

* Porcion diaria recomendada segun la tabla del INCAP (ver anexo N2 10)

Calculo teodrico de la cantidad de Calcio en la muestra a analizar (500 mL de

leche)
240.0 mL leche (un vaso) ------------- 300 mg Calcio
500.0 mL leche (muestra) --------------- Y

Y = 625 mg Calcio en 500.0 mL de Leche (muestra)

Célculo estequiometrico para obtener el precipitado de Oxalato de calcio tedrico
en la muestra a analizar (500 mL de leche)

Al reaccionar el Calcio (Ca, peso atémico = 40) mas la solucién de Acido
oxalico (CoH204 2H,0, peso molecular = 126.07) dard como resultado el
precipitado de Oxalato de calcio (CaC.04, peso molecular = 128)

Ecuacién de reaccion:

Ca*? +  CoHpO4 2HO ----mmmmmmee- CaCy04

(40.09) (126.079) (128.0)

(Y)



Relacion para obtener el precipitado de Oxalato de calcio tedrico:

Precipitado de CaC,04 = (0.625 g Ca encontrado/muestra) (128.0 g CaC,0.,)
40 g de Ca

Precipitado = 2.0g de CaC,0,a obtener por muestra de Leche

Relacion para obtener la concentracién de Acido Oxalico:

Concentracion = (0.625 g Ca encontrado/muestra)(126.07 g CoH>04. 2H,0)
De Acido oxalico 40 g de Ca

Concentracion de Acido oxalico = 1.97 % (aproximando = 2 %)

b) CALCULO DE PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIO TEORICO
PARA TABLETAS.
Datos:
- Equivalente de Carbonato de calcio (CaCQj3) a pesar: 200 mg de CaCOs (* Y)
por tableta (basado en la farmacopea de los Estados Unidos USP 34)

Célculo estequiometrico para obtener el precipitado de Oxalato de calcio tedrico

en tabletas de Carbonato de calcio.

Al reaccionar el Carbonato de calcio (CaCQOgs, peso molecular = 100.1) mas la
solucién de Acido oxalico (C2H204. 2H,0, peso molecular = 126.07) dard como
resultado el precipitado de Oxalato de calcio (CaC.04, peso molecular = 128)

Ecuacion de reaccion:

CaCOs + CoH204. 2H0 ----------- CaC,0q4
(100.1 g) (126.07 g) (128.0 g)
0.2g("Y)



Relacion para obtener el precipitado de Oxalato de calcio tedrico:

Precipitado de CaC,04 = (0.2 g de CaCO3/ tableta) (128.0 g de CaC,04)
(100.1 g de CaCOs)

Precipitado = 0.251g de CaC,0, a obtener por muestra de tableta

Relacion para obtener la concentracién de Acido Oxalico:
Concentracion = (0.2 g Ca encontrado/muestra)(126.07 g CoH>04 2H,0)
De Acido oxalico 100.1 g de Ca

Concentracién de Acido oxalico = 0.2519 % (aproximando = 1 %)

NOTA: La parte experimental tanto para leches como para tabletas se realiza

con una solucién al 2% para utilizar igual concentracion en el analisis.



ANEXO N2 7
Calculos del analisis de tabletas y leches enteras fluidas

pasteurizadas por el método titrimetrico por 6xido-reduccion.



DETERMINACION DE CARBONATO DE CALCIO Y CALCIO EN TABLETAS
POR EL METODO TITRIMETICO POR OXIDO- REDUCCION.

1) Tableta Kalman, 1500 mg de Carbonato de calcio (CaCQOs;)

Peso de 20 tabletas juntas = 32.3542 g
Peso promedio de una tableta (Plx) = 1.6177 g

Célculo de peso muestra equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio (CaCQO3)
1.6177 g Py ------------ 1500 mg de CaCO3 / tableta

200 mg de CaCOs3

X = 0.2157 g peso muestra equivalente a 200 mg de CaCO3

Al peso muestra equivalente encontrado (0.2157 g), se le sigui6 el tratamiento
respectivo hasta obtener un precipitado de Oxalato de calcio (0.2115g) del cual
se tomaron tres porciones diferentes para la valoracion con Permanganato de
potasio 0.1 N y gastar aproximadamente 10.0 mL de valorante, obteniendo los
siguientes datos:

Cuadro N2 12. Volumenes de Permanganato de potasio 0.1 N gastados en el
ensayo de tabletas KALMAN por su factor de correccion (Fc)

Pesos del Volumenes Factor de Volumenes del
precipitado de | gastados de correccion de Permanganato de
oxalato de Permanganato de | Permanganato de | potasio 0.1 N
calcio potasio 0.1N potasio 0.1 N corregidos
P1=0.0426 g | V1=6.6 MI V1=6.71 mL
P2=0.0425g |V2=6.4mL FC.:1.017* V2= 6.50 mL
P3=0.0426 g | V3=6.8mL V3=6.91 mL

* ver anexo N2 2.




Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio.
1.0 ML KMNOg 0.1 N ----mmeeemmmeemmee 6.4 mg de CaC,»04
6.71 mL KMnO40.1 N ----------memmeme- \'Z

Y1= 42.9 mg de CaC,04 encontrado en el ensayo.

Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC.04) en el precipitado total
0.0426 g CaC,04 porcidén precipitado ------ 0.2128 g precipitado total de CaC.04
0.0429 g CaC,04encontrado en ensayo ------- Z4

Z.= 0.2143 g de CaC,0, en el precipitado total

Célculo de Oxalato de calcio (CaC204) por tableta.

0.2143 g CaC,04en el precipitado total --------- 0.2157 g peso muestra
Wi e 1.6177g (P2)

W;=1.6072g (1607.2mg) CaC,O,/tableta

Célculo para encontrar Carbonato de calcio (CaCQO3) a partir de Oxalato de
calcio (CaC20,) por tableta:
128.0 g PM CaC,04 ------------- 100.1 g PM CaCOs
1607.2mg de CaC.O4/tableta------------- Q1
Q= 1,256.9 mg CaCO; encontrado / tableta

Célculo del porcentaje sobre lo rotulado de Carbonato de calcio (CaCOg) por
tableta:
1500 mg de CaCQO3 / tableta ---------------- 100.0%
1,256.9 mg de CaCOsencontrados/tableta ---------------- P+
P1= 83.9% de CaCOj3; Sobre lo rotulado/tableta



Célculo de Calcio (Ca) por tableta:

100.1 g PM de CaCOg ---------------- 40 g Peso atémico de Ca
1,256.9mg CaCOsencontrados/tableta ---------------- K1
Ki=502.3 mg de Calcio/tableta*

*Segun etiqueta de producto debe contener 600 mg de Calcio.

2) Tabletas TUMS (500 mg de CaCO3)

Peso de 20 tabletas = 26.1168 g
Peso promedio (Plz) = 1.3058 g

Célculo de peso muestra equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio (CaCQO3)
1.3058 g ----------- 500 mg de CaCO3 / tableta

X e 200 mg de CaCOs;
X= 0.5223 g peso muestra equivalente a 200 mg de Carbonato de calcio
(CaCO3)

Al peso muestra equivalente encontrado (0.5223 g), se le sigui6 el tratamiento
respectivo hasta obtener un precipitado de Oxalato de calcio (0.3011 g) del cual
se tomaron tres porciones diferentes para la valoracion con Permanganato de
potasio .01 N y para gastar aproximadamente 10.0 mL de valorante, obteniendo
los siguientes datos:



Cuadro N2 13. Volumenes de Permanganato de potasio 0.1 N gastados en el

ensayo de tabletas TUMS por su factor de correccién (Fc)

Pesos del Volumenes Factor de Volumenes del
precipitado de | gastados de correccién de Permanganato de
oxalato de Permanganato de | Permanganato de | potasio 0.1 N
calcio potasio 0.1N potasio 0.1 N corregidos
P1=0.0425¢g |V1=4.8mL V1=4.88 Ml
P2=0.0425¢g | V2=4.5mL FC.:1.017 ~ V2=4.58 Ml
P3=0.0425¢g | V3=4.6 mL V3=4.68 Ml

* ver anexo N2 2

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio.

1.0 mL KMnO40.1 N ------------- 6.4 mg de Oxalato de calcio
4.88 mL KMnO4 0.1N -------------

Y1= 31.2 mg de Oxalato de calcio encontrado en el ensayo.

\E

Célculo de la cantidad de oxalato de calcio (CaC204) en el precipitado total.

0.0425 g CaC,04 porcién precipitado

---------- 0.3011g precipitado total CaC.0,

0.0312g CaC,04encontrado en ensayo --------- Z4
Z.= 0.2210g de CaC,0, en el precipitado total.

Célculo de Oxalato de calcio (CaC204) por tableta.
--------- 0.5223g peso Mx (polvo de tab.)
---------- 1.3058g peso de una tableta
W,= 0.55269g (552.6mg) CaC,0,/ tableta.

0.2210g CaC,04 en el precipitado total

W,




Célculo para encontrar Carbonato de calcio (CaCQO3) a partir de Oxalato de
calcio (CaC20,) por tableta:
128.0 g PM CaC,04------------- 100.1 g PM CaCOs
552.6mg CaC.0,/ tableta -------------- Q1
Q= 432.2 mg de CaCO; encontrado / tableta.

Célculo del porcentaje sobre lo rotulado de Carbonato de calcio (CaCOg) por
tableta:
500 mg de CaCOQOg3/ tableta -------------- 100.0%
749.0 mg de CaCQOj3 encontrados/tableta ------------- P+
P1= 86.4% de CaCOj3 Sobre lo rotulado/tableta

Célculo de Calcio (Ca) por tableta:
100.01 g PM de CaCOg ---------------- 40 g Peso atomico de Ca
432.2 mg CaCO3 encontrados/tableta ---------------- K1
Ki= 172.7 mg de Ca /tableta*
*Segun etiqueta de producto debe contener 200 mg de Calcio.

DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE PUERZA DE CARBONATO DE
CALCIO, MATERIA PRIMA POR EL METODO TITRIMETRICO POR OXIDO-
REDUCCION.

Al peso muestra equivalente encontrado (0.2002 g), se le siguid el tratamiento
respectivo hasta obtener un precipitado de Oxalato de calcio (0.2125g) del cual
se tomaron tres porciones diferentes para la valoracion con Permanganato de
potasio 0.1 N y para gastar aproximadamente 10.0 mL de valorante, obteniendo

los siguientes datos:



Cuadro N2 14. Volumenes de Permanganato de potasio 0.1 N gastados en el
ensayo de Carbonato de calcio, materia prima por su factor de

correccion (Fc)

Pesos del Volumenes Factor de Volumenes del
precipitado de | gastados de correccion de Permanganato de
oxalato de Permanganato de | Permanganato de | potasio 0.1 N
calcio potasio 0.1N potasio 0.1 N corregidos
P1=0.0422¢g | V1=6.0mL V1=6.10 mL
P2=0.0425¢g | V2=6.1 mL FC.:1.017 * V2=6.20 mL
P3=0.0425¢g | V3=6.1 mL V3=6.20 mL

* ver anexo N2 2

Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio por cada mL gastado:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1 N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio.

1.0 mL KMnO4 0.1 N ---------m-mmemmo- 6.4 mg de Oxalato de calcio

6.10 mL KMnOy4 0.1 N --------ommmmeee- X

X1= 39.0 mg CaC.0,4 encontrados en el ensayo.

Calculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC204) en el precipitado total.
0.0390g CaC,04 encontrado/ensayo --------- 0.0422 g porcidon de precipitado

Yy = - 0.2115 g precipitado total (CaC,0,)
Y1=0.1955 g (195.5 mg) de CaC-,04 en precipitado total

Célculo para encontrar Carbonato de calcio (CaCO3) a partir del precipitado de
Oxalato de calcio (CaC204):

128.0 g PM CaC,04 ---------------- 100.1 g PM CaCO3;
195.5 mg CaC,04 encontrado/precipitado total ---------------- Z;
Z.= 152.9 mg de CaCO3; encontrados en precipitado total de CaC.0,



Célculo del porcentaje de pureza de Carbonato de calcio (CaCOs), materia

prima.

0.2002 g CaCOgs/equiv---------- 0.1529 g CaCO3 encontrados en precipitado total
100.0 %  ----------- P4

Pi=76.4 % pureza de CaCO;



Cuadro N°15 Resumen de resultados obtenidos por el meétodo titrimétrico por oxido-reduccion
con permanganato de potasio realizado a tabletas y materia prima.

(Normalidadreas de KMnO;= 0.1017 N, Normalidadieoricade KMnO,4 = 0.1N, Fc=1.017)

Polvo Vol. Vol. mg de Px CaC,0, | mg mg mg Ca mg % sobre lo
de tab. Gasta- Corregi | CaC,0, | Mg Py enel CaC,0, CaCoO; CaCoO, rotulado
equv.a | do do por M, mg precipi. | por tab por tab que
200mg Total rotula
KALMAN
0.2157 6.6 mL 6.71 mL | 42.9 42.6 214.3 1607.2 1256.9 502.3 83.9
6.4mL [650mL | 41.7 425 1617.7 | 208.8 1565.9 1224.6 489.4 1500.0 81.6
6.8 mL 6.91 mL | 44.2 42.6 220.8 1655.9 1295.0 517.5 86.3
TUMS
0.5223 4.8 mL 488 mL | 31.2 42.5 221.0 552.6 432.2 172.7 86.4
45mL [ 458mL | 29.3 42.5 1305.8 [ 207.6 519.0 405.9 162.2 | 500.0 81.2
4.6 mL 4.68 mL | 30.0 42.5 212.5 531.3 415.5 166.0 83.1
MATERIA PRIMA
6.0 mL 6.10 mL 39.0 42.2 195.5 76.4
N/A 6.1 mL 6.20 mL 39.7 42.5 N/A 199.0 N/A N/A N/A N/A 77.7
6.1 mL 6.20mL | 39.7 42.5 199.0 77.7
Donde:

Fc= Factor de correccién de Permanganato de potasio . (FC= Nreal / Nieorica)
Pmx= peso muestra

Poo= peso promedio de 20 tabletas



DETERMINACION DE CALCIO EN LECHE POR METODO TITRIMETRICO
POR DE OXIDO-REDUCCION.

1) Leche entera pasteurizada Salud (30% de calcio por porcion)

La porcion equivale a 240mL de leche

Cantidad de muestra: 500 mL de leche

La muestra de leche al ser tratado con una solucién Acido oxalico al 2% se

obtuvo un precipitado total de 0.8647 g de Oxalato de calcio, del cual se tomoé

una porciébn de 0.3200g y de ésta se tomd tres muestras para gastar

aproximadamente 10.0 mL de titulante realizando tres valoraciones de donde se

obtiene los siguientes datos:

Cuadro N2 16. Volumenes de Permanganato de potasio 0.1 N gastados en

el ensayo de leche entera fluida pasteurizada Salud por su

factor de correccion (Fc)

MUESTRA 1
Pesos del Volumenes Factor de Volumenes del
precipitado de | gastados de correccién de Permanganato de
oxalato de Permanganato Permanganato de | potasio corregidos
calcio usados de potasio 0.1N | potasio 0.1 N
en las
valoraciones
P1= 0.0641g |Vi1=4.8mL V1=4.88 mL
P2= 0.0640g |V2=5.1mL FC.:1.017 " V2=5.19 mL
P3= 0.0642g |V3=4.9mL V3=4.98 mL

*Ver anexo N2 2




Célculo de la cantidad del Oxalato de calcio por cada mL gastado:
Cada mL de Permanganato de potasio 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de
calcio (CaC,0,).

1.00 mL KMnOg4 0.1N ---------------- 6.4 mg de CaC,04

4.88 mL KMNO40.1N ----------mnmmm- X4

X1= 31.2 mg de CaC,0,4 encontrado/ensayo

Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC,Q4) presente en porcion de
precipitado de Oxalato de calcio (CaC20.,):
31.2 mg CaC,04 encontrado/ensayo ----- 0.0641 g CaC,04de la valoracién

Y ------ 0.3200 g CaC,04 porcidn de precipitado
Y= 155.8 mg CaC.0,4en porcion de precipitado.

Calculo e la cantidad de Oxalato de calcio CaC,04 presente en precipitado total

equivalente a 500.0 mL de leche:

155.8 mg CaC,0O4/porcidn de precipitado---- 0.3200 g CaC,O4/porcidén de precip.
Zy ---—---- 0.8641 g CaC,04 precipitado total

Z.= 418.7 g CaC,04 en precipitado total equivalente a 500.0 mL de leche

Conversion de Oxalato de calcio (CaC»04) a Calcio (Ca):

128.0 g PM CaCy04--------------- 40.0 g Peso atémico Ca
0.4187 g CaC,O4/precipitado total --------------- Q1
Q= 0.1307 g Ca encontrados en 500.0 mL de leche

Cantidad de Calcio presente en 240.0 mL de leche (un vaso)
0.1307 g Ca ---------------- 500.0 mL de leche (muestra)

Wi - 240.0 mL de leche (un vaso)

W, =62.7 mg de Ca / vaso de leche.



2) Leche entera pasteurizada Valle blanco (se desconoce la cantidad

de calcio)

La porcion equivale a 240 mL de leche

Cantidad de muestra: 500 mL de leche.

La muestra de leche al ser tratado con una solucién Acido oxalico al 2% se

obtuvo un precipitado total de 0.8160 g de Oxalato de calcio, del cual se tomo

una porciébn de 0.3200g y de esta se tomo tres muestras para gastar

aproximadamente 10.0 mL de titulante realizando tres valoraciones de donde se

obtiene los siguientes datos:

Cuadro N2 17. Volumenes de Permanganato de potasio 0.1 N gastados en

el ensayo de leche entera fluida pasteurizada Valle Blanco

por su factor de correccién (Fc)

MUESTRA 1
Pesos del Volumenes Factor de Volumenes del
precipitado de | gastados de correccién de Permanganato de
oxalato de Permanganato de | Permanganato de | potasio corregidos
calcio potasio 0.1N potasio
P1=0.0640 g Vi=4.2 mL V1=4.27 mL
P2=0.0643g |V2=4.2mL FC..1.017* V2=4.27 mL
P3=0.0642g |V3=4.3mL V3=4.37 mL

*Ver anexo N2 2

Calculo de la cantidad del Oxalato de calcio por cada mL gastado:

Cada mL de Permanganato de potasio 0.1N equivale a 6.4 mg de Oxalato de

calcio (CaCz0g4

1.00 mL KMnO4 0.1N ----------- 6.4 mg de CaC.04
4.27 mL KMNO40.1N ------------ X

X1 =27.3 mg de CaC,0,4 encontrado/ensayo.




Célculo de la cantidad de Oxalato de calcio (CaC,04) presente en porcion de
precipitado de Oxalato de calcio (CaC20.,):
27.3 mg CaC,04 encontrado/ensayo-------- 0.0640g CaC,04 de la valoracién

Y - 0.3200 g CaC,04 porcién de precipitado
Y1= 136.5 mg CaC,0,4en porcion de precipitado.

Calculo e la cantidad de Oxalato de calcio CaC,O4 presente en precipitado total

equivalente a 500.0 mL de leche:

136.5 mg CaC,04/porcidn de precipitado----0.3200 g CaC,O4/porcidn de precip.
Zy - 0.8160 g CaC,04 precipitado total

348.07 g CaC.0,4 en precipitado total equivalente a 500.0 mL de leche

Conversion de Oxalato de calcio (CaC204) a Calcio (Ca):

128.0 g PM CaCy04 ----------------- 40.0 g Peso atomico Ca
0.3480 g CaC.O4/precipitado total ----------------- Q4
Q= 0.1087 g Ca en 500.0 mL de leche

Cantidad de Calcio presente en 240.0 mL de leche (un vaso)
0.1087 g Ca ---------------- 500.0 mL de leche (muestra)

Wi - 240.0 mL de leche (un vaso)
W;=52.2 mg de Ca/ vaso de leche.



Cuadro N°18. Resumen de resultados del analisis de leche salud por el método oxido-reduccion con

Permanganato de potasio 0.1N (0.1017N%)

*Factor de correccion (FC) de KMnOy4 = Nyeat KMNOy / Niggrica KMNO4=0.1017N /0.1N =1.017

Volumen | Volumen Peso mg mg CaC,0, | mg CaC,0,en | g Caen mg Ca en
LECHE SALUD gastado | corregido | muestra | CaC,O4por | en porcion precipitado 500.0 mL | vaso de
(9) ensayo de total (500.0 de leche | leche
precipitado | mL)
MUESTRA Vi=4.8mL | 4.88mL 0.0641 31.2 155.8 418.7 0.1307 62.7
. 1 Vo=5.1mL | 5.19mL 0.0640 33.2 166.0 448.2 0.1401 67.2
Precipitado total: "y _4 omL | 4.98mL 0.0642 31.9 159.0 429.3 0.1341 64.4
0.8641g
Promedios 32.1m 160.3m 432.1m 0.1349 64.8m
Porcidn: g o g g o
0.3200 g
MUESTRA Vi=4.8mL | 4.88mL 0.0640 31.2 156.0 421.2 0.1306 63.2
. 2 Vo=4.7mL | 4.78mL 0.0640 30.6 153.0 413.1 0.1291 62.0
Precipitado total: |y _4 gml | 4.98mL 0.0642 31.9 159.0 429.3 0.1341 64.4
0.86409g
Promedios 31.2m 156.0m 421.2m 0.1313 63.2m
Porcidn: g g g 9 g
0.3200 g
MUESTRA Vi=5.0mL | 5.09mL 0.0641 32.2 161.0 434.5 0.1358 62.2
. 3 Vo=4.9mL | 4.98mL 0.0642 31.9 159.1 429.4 0.1342 64.4
Precipitado total: "y _5omL | 5.09mL 0.0641 32.6 162.8 439.4 0.1373 65.9
0.8639¢g
Promedios 324 m 161.0m 434.4m 0.1358 64.2m
Porcidn: g g g g o
0.3201 g
PROMEDIO TOTAL 31.9mg 159.1 429.2mg 0.1340g 64.1mg




Cuadro N°19. Resumen de resultados del analisis de leche Valle Blanco por el método 6xido-reduccion

con Permanganato de potasio 0.1N (0.1017N*)

* Factor de correccion (FC) = N 1ea1 / N tesrica= 0.1017N /0.1N = 1.017

LECHE VALLE | Volumen | Volumen | Peso mg mg CaC,0, | g CaC,0, gCaen | mgCaen

BLANCO gastado corregido | muestra | CaC,O, | en porcion | en 500.0 vaso de

(9) por de precipitado | mL de leche
ensayo | precipitado | total (500.0 | leche
mL)

MUESTRA Vi=42 4.27 0.0640 27.3 136.5 348.1 0.1087 52.2
Preci itallo total: Vo=4.2 4.27 0.0643 27.3 135.9 346.5 0.1083 52.0
0_816'89 " Vs=4.3 4.37 0.0642 28.0 139.6 353.1 0.1113 53.4
Porcion:

0.3200 g Promedios 27.5mg | 137.3mg 349.2¢g 0.1094g | 52.5mg

MUESTRA Vi=4.0 4.07 0.0641 26.0 129.8 330.9 0.1034 49.6
Preci itailo total: Vo=4.2 4.27 0.0641 27.3 136.3 347.5 0.1086 52.1
0.816?9 [ V=43 4.37 0.0642 28.0 139.6 355.9 0.1708 82.0
Porcion:

0.3201 g Promedios 27.1 mg | 135.2mg 344.8¢g 0.1276g | 61.2mg

MUESTRA Vi=4.1 417 0.0641 26.7 133.3 339.9 0.1062 51.0
Preci itailo total: Vo=4.3 4.37 0.0643 28.0 139.3 355.2 0.1110 53.3
0.81589 [ V=42 4.37 0.0642 27.3 136.1 347.0 0.1084 52.0
Porcion:

0.3200 g Promedios 27.3 mg | 136.2mg 347.4mg 0.1085g | 52.1mg
PROMEDIO TOTAL 27.3mg | 136.2 mg 347.1mg 0.1152g | 55.3mg




ANEXO N2 8
Tabla de potenciales eléctricos.



Tabla N° 4. Potenciales eléctricos

Fotenciales cstdndar en disoloucidn ascwoss A 25 "0

Agente oxidante Agente reducior E2. .1V
Li'lac)+e” —Lais) — 305
K [aci+e™ —Kix) - 293
Ba® " lacl+ 2 e~ — Bals) — 250
Ca?* lac)+2 e —={ais) —2E7
MNa " (ac)+ e~ —= MNais) — 2,71
Mg* *lacl+2 e~ —e M gis) — 2 AT
AP *(ac)+3 e~ — Al(5) — 1,66
Mn®*{acl+ 2 e —= B 5} — 118
Zn®*{ac)+2 e~ — Fnlx) —4, 76
Cr ' (ac)+3 e~ — s} — 0,7
Fel*f{ac)+ 2 e~ —= Feis) — 044
Cr “fac)+ e~ — i Y ac) —0.41
Cd* “{ac)+2 e~ — (=) — 040
PhSO.(si+2 e~ — Phiz)+ S0 " (ac) —i0.36
TI faci+e” —THs} — 0,34
Co®**lac)+2 £~ —Cos) —0,28
™Ni'*lach+ 2 e~ — D5} —025
Aplis)+e™ —Ag(s) 4+ 1 (ac) —=0,15
Sn'"lac)+2 e~ —= Snis) —0.14
Pb® *(ac)+2 &~ —Pbis) —0.13
2H"[ac)+2 e~ —Halg) 0,00
AgBris)+ e~ —Agis)+ Br~ {ac) 0,07
S{s)+2 H (ac)+2 &~ — H3S5(ac) 014
Sa* " {ac)+2 e~ —Snt *fac) 015
Cu?*lacl+e” —iCu* (ac) 0.15
SO (ac)+4 H (ac)+ 2 ¢~ = SO 0g)-+2 HL O 0.20
Cu*lach)+2 e~ —Culs) 034
Cu " (ac)+e” == ufx) 0,52
la(si 2 &~ —2 1° {ac) 0,53
Fef*lac)+ e~ —=Fe* * fac) 0,77
Hg,*"lac)+2 e~ —2 Hgil 0,79
Ag ' lac) e —Agls) 08B0
2 Hg" "fac)+2 e~ —Hg,? *lac) 0,92
MOy “(ach+4 H  {ac)+ 3 ¢~ — MO(g)+2 H, O 056
AuCL “lacl+3 e~ —Auis)+ 4 1 fac) 1,00
Braofij+ 2 ¢~ —2 Br lac) 107
Ozigia+-4 H  (ach+4 ¢~ —2 HyOD L2323
MnOisi+4 H jach+ 2 e~ —Mint “fac)+2 HO 123
CryO0+2 " (ac)+ 14 H *{ac)l+ 6 e —2 Co % ach+ T HO 1,33
Clalg)+2 &~ —2 Cl17 (ac) 1,36
CIO, " {ac)+6 H (ac)+ 5 e~ —4 Clalg)+ 3 HO 147
Autjac)+ 3 e~ —= 5] 1.50
M. " {ac)+ 8 H*[aci+ 5 e~ —Mn® Tlac)+4 H;O 1.52
Pw11£h+50.‘_[ﬂc]+4 H {ac)4+2 e~ - PHS s+ 2 H2 O 1.68
H:Ozlac)+2 H*(ac)+2 e~ —+2 HLO L77
Co?*{ac)+e~ —Co® *ac) 1.82
Falgl+2 e —2 F*~[ac) 287

Pisolucidn bdsica
FetOH) (51 +2 e~ —Feis) + 2 OH "~ fuc) —0.88
2 H; O+ 2 &~ — H,lg)+2 OH ~{ac) — 083
FeiOHsh +e —= FetOH);(5) + OH " {ac) — 056
Sisi+2 e -« 52 " lac) — .43
CulOHI s+ 2 e” —=Culst+ 2 OH "~ {ac) —0,22
CrOy? faci+494 HyO+ 3 o™ —~Cr{OHhist+ 5 OH " lac) —0.12
MO, " lach+2H; 042 &~ —a MO " (ac)+ 2 OH ™~ (ac) 0,01
ClOy  fac)4- Hy O+ 2 &~ — i CIOy " (we)+ 2 OH ™ [ac) 036
Oug)+2 H;:P+4 &~ —=d OFH T (ac) 0440
ChOy  ac) 43 Hz O +6 &~ =l ac)+ 6 OH " lac) 062
CIO fach+ H;O 4+ 2 e~ = C1" [ac)i+ 2 OH ~lac) 089



ANEXO N29
Guia de observacion realizada a establecimientos que comercializan
tabletas de Carbonato de calcio y leches enteras fluidas
pasteurizadas.



UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Guia de observacion en Farmacias del centro del Municipio de Mejicanos y
otras zonas de San Salvador que distribuyen tabletas de Carbonato de
Calcio.

1) ¢ Venden medicamentos que contengan Carbonato de calcio?

Sl [ ] NO [ ]

2) ¢ Cuales son las formas farmacéuticas de los medicamentos?

Tabletas [ 1]
Jarabes [ ]
Capsulas [ ]
Polvo reconstituible [ ]

3) ¢, Cuales de estos medicamentos son monofarmacos?

4) ¢ Cual es el origen y procedencia de estos medicamentos?




UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Guia de observacion en los Supermercados del centro del Municipio de
Mejicanos y otras zonas de San Salvador, que distribuyen leche entera
fluida pasteurizada.

1) ¢ Cuales son las leches enteras fluidas pasteurizadas que comercializan?

2) ¢ Cuales se encuentran en mostrador frio y cuales a temperatura ambiente?

3) ¢, Cual es el origen y marca de las leches que comercializan?

4) ;Cuales son las marcas que la poblacion mas consume?




ANEXO N2 10

Recomendaciones dietéticas diarias de vitaminas y minerales segun
el INCAP.



Tabla N2 5. Recomendaciones dietéticas diarias de vitaminas y minerales segun el INCAP. (14
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ANEXO N2 11
Fotografias de la parte experimental



Fig. N°11. Marcas de leches utilizadas para el analisis.

—— .

Datos de Nutricién Cant. por Racién % VD* Cant.
i Racién %
Tamasio por porcide 8468 az. (240 g) Grasa Total 7y 1% Canb. T, 11g

L

Raciones por Envase 2 aprax. Grasa Salurada 49 19% Fmﬂm
—— & 5 --q

R —

Caberias: 167 Calorias de Grasa: 63 Colesterol 35mg 12% Azicares ”!__

Sodio 90mg 4% Proteina

‘Lors porcentajes de vakores dvar -
ﬁ%hﬂmmummg Potasio 30mg LLL N
£,000 cakorias. Vitamina A 6% * Vitamina C — * Calcio 30% * Hierrp

Fig. N° Etiqueta nutricional de la leche entera fluida pasteurizada Salud



Fig. N°10. Marcas de leches utilizadas y suero obtenido al ser tratadas con HCI
0.1N

Fig. N°13. Precipitado formado de oxalato de calcio



Fig. N°14. Determinacion de pH &cido y pH basico al precipitado de Oxalato de
calcio.

Fig. N°16. Demostracion de viraje de color al realizar una valoracion
complejométrica con EDTA 0.05 M



Fig. N°17. Demostracién de viraje de color al realizar una valoracion con

Permanganato de potasio 0.1N



