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RESUMEN

En El Salvador dentro de su marco regulatorio cuenta con herramientas para la
evaluacién y control de los alimentos que se fabrican y comercializan en él,
entre los que se encuentran Ley de Proteccion al Consumidor, Normas
Salvadorefias  Obligatorias, @ Normas  Salvadoreiias = Recomendadas,
Reglamento Técnico Centroamericano y Catalogo de Normas Salvadorefias. El
presente trabajo consistid en la elaboracion de una guia de metodologias de
analisis fisicoquimicos y sensoriales para alimentos procesados segun las
Normas Salvadorefias Obligatorias dentro de los que se contemplaron Sal
Fortificada con Yodo, Café Soluble Instantaneo, Carne y Productos Carnicos,
Embutidos Crudos y Cocidos, Productos Lacteos: Mantequilla, Helados y
Mezclas de Helados, Jalea Real y Productos Lacteos: Yogurt, productos para
los cuales a la fecha de elaboracion de esta guia no cuentan con un

Reglamento Técnico Centroamericano.

Cada Norma Salvadorefia Obligatoria detalla el alcance, definiciones, pruebas
organolépticas, meétodos de andlisis fisicoquimicos y microbiologicos
especificos para cada componente, los limites de los mismos, tipos de
muestreo, almacenamiento, transporte, asi como las referencias bibliogréaficas.
Utilizando esta informacién, se propone una guia de metodologias de analisis
fisicoquimicos y sensoriales para los productos antes mencionados que incluye
una portada, introduccion, objetivo de la guia, abreviaturas utilizadas, alcance
por producto, los métodos de analisis organolépticos y fisicoquimicos para
cada uno de ellos, fundamento de los métodos, especificaciones de los limites
para cada componente evaluado y su referencia bibliografica, ademas de, el

material, equipos, reactivos y cristaleria necesaria para el analisis de estos.

La informacion recopilada resulta de mucha importancia debido a que en la
investigacion bibliografica realizada se encontr6 que actualmente no se

dispone de un material que incluya todas las metodologias de analisis y



especificaciones organolépticas y fisicoquimicos para los productos
seleccionados, dados por las Normas Salvadorefias Obligatorias.

Se tomdé como referencia el libro de la Asociacion Oficial de Quimicos
Analiticos (AOAC) en su edicion numero dieciséis, del cual se hizo la
respectiva traduccién al idioma espafiol para mejorar la comprensién de la
informacion por todos los usuarios interesados en esta guia y facilitar la
implementacion en los laboratorios destinados al estudio y andlisis de

alimentos.

Se recomienda utilizar la guia como una herramienta de trabajo para el analisis

de los productos seleccionados en el laboratorio.
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1.0 INTRODUCCION

En la actualidad una parte esencial en las industrias es la produccion,
elaboracion y procesamiento de alimentos. Debido a las mayores demandas
de los consumidores se genera la necesidad de adaptarse a los requisitos del
mercado, por tanto, las empresas u organizaciones se ven en la obligaciéon de
producir mayores cantidades y de mejor manera, permitiendo la optimizacién
de los recursos humanos y materiales, por esta situacion las exigencias de
salud, control y seguridad, asi como los requisitos legales y las leyes del
mercado, obligan a la industria a incorporar el concepto de “calidad”, por lo
gue la implementacion de programas de Control y Garantia de la Calidad,
apoyados en la Buenas Practicas de Laboratorio, HACCP, Buenas Practicas
de Manufactura, Guias Nacionales e Internacionales de Calidad de Alimentos,

son los instrumentos mas apropiados para asegurar la validez del trabajo.

En el pais los laboratorios encargados de velar por la calidad de los alimentos
fabricados y comercializados se rigen por leyes, normas y reglamentos tales
como Ley de Proteccion al Consumidor, Normas Salvadorefias Obligatorias,
Normas Salvadorefias Recomendadas, Reglamento Técnico Centroamericano
y Catalogo de Normas Salvadorefias. El presente trabajo hace una
recopilacion de las metodologias de analisis y especificaciones fisicoquimicas
y sensoriales de los productos procesados Sal Fortificada con Yodo, Café
Soluble Instantaneo, Carnes y Productos Carnicos, Embutidos Crudos y
Cocidos, Productos Lacteos: Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados,
Jalea Real y Productos Lacteos: Yogurt, que las Normas Salvadorefias
Obligatorias exigen, debido a que al momento de realizar esta investigacion
son los Unicos documentos validos para llevar a cabo el analisis de los

mismos.
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Se consultaron libros internacionales oficiales recomendados por las
Normativas Salvadorefias tales como la Asociacion Oficial de Quimicos
Analiticos (AOAC) y el Codex Alimentarius, entre otros. De aca surge la
propuesta de una guia de metodologias de analisis fisicoquimicos y
sensoriales para los productos antes mencionados que incluye una portada,
introduccién, objetivo de la guia, abreviaturas utilizadas, alcance por producto,
los métodos de analisis organolépticos y fisicoquimicos para cada uno de
ellos, fundamento de los métodos, especificaciones de los limites para cada
componente evaluado y su referencia bibliografica, asi como el material,

equipos, reactivos y cristaleria necesaria para el andlisis de estos.

Debido a que las metodologias del libro oficial Asociacion Oficial de Quimicos
Analiticos (AOAC) se encuentran en el idioma inglés se hizo la respectiva
traduccion al idioma espafiol, para mejorar la comprension de la informacion
por todos los usuarios interesados en esta guia y facilitar la implementacion en

los laboratorios destinados al estudio y andlisis de alimentos.

Dicho trabajo se realizo entre los meses de Septiembre de 2012 a Octubre de
2013.
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2.0 OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GENERAL

Proponer una guia de metodologias de analisis fisicoquimicos y sensoriales

para alimentos procesados segun Normativas Salvadorefas.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

221

2.2.2

2.2.3

Recopilar las metodologias analiticas de los productos Sal
Fortificada con Yodo, Café Soluble Instantaneo, Carnes y Productos
Céarnicos, Embutidos Crudos y Cocidos, Productos Lacteos:
Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados, Jalea Real y Productos
Lacteos: Yogurt establecidos en la Norma Salvadorefia Obligatoria
(NSO).

Traducir las metodologias y procedimientos de andlisis
recomendados por la Normativa Salvadorefia Obligatoria (NSO) de
los productos Sal Fortificada con Yodo, Café Soluble Instantaneo,
Carnes y Productos Céarnicos, Embutidos Crudos y Cocidos,
Productos Lacteos: Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados,

Jalea Real y Productos Lacteos: Yogurt.

Elaborar una guia de metodologias analiticas que incluya los
métodos de los libros oficiales y las especificaciones recomendadas

por las Normas Salvadorefias Obligatorias (NSO).
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3.0 MARCO TEORICO
3.1. Generalidades

La industria alimentaria puede dividirse en diferentes sectores, cada uno de los
cuales comprende una combinacion de ingredientes primarios, como la harina,
aceites vegetales y productos de valor afladido como pasteleria y helados. En
términos de su valor, la mas importante es el sector de la carne, alimento rico
en proteinas que representa cerca de un 20% del gasto en comida. Le sigue, en
términos de valor, la industria del pan. Con un 15% del gasto otros alimentos
ricos en proteinas, que son los productos lacteos, y que van desde una amplia
gama de leches (enteras, semidesnatadas, desnatadas) hasta los postres con
leche y yogurt. En contra de la idea de que todos los microorganismos son
dafinos, el yogurt, la cerveza y los quesos son ejemplos de alimentos que
contienen microorganismos, por ejemplo, agriar la leche y producir yogurt, y la
levadura de la cerveza. De un tamafio mas o menos similar es el sector de
frutas y verduras, en el que los productos pueden estar fritos (por ejemplo las

papas), enlatados, congelados. (s

Dedicamos aproximadamente un 10% de nuestros gastos a la compra de
azlcar, confituras, mermeladas y productos de confiteria y reposteria, cuyo
elevado contenido en azUcar y el correspondiente bajo contenido en agua
contribuye a su conservaciéon, a menudo durante varios meses. Las bebidas con
y sin alcohol representan también algo menos de un 10% del gasto, con una
gama cada vez mas variada de presentaciones en cartones, botellas y latas. El
sector de grasas y aceites de la industria alimentaria fabrica una variedad cada
vez mayor de productos, incluyendo la mantequilla y las margarinas de alto
contenido en grasa, algunas de las cuales contienen grandes cantidades de
grasas poliinsaturadas. Hay ademas toda una gama de productos para untar,

llamados light (o de dieta), bajos en grasas, con diferentes contenidos en éstas
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y composiciones variadas, disponible para los consumidores de las sociedades
desarrolladas. El pescado y sus derivados, muchos de los cuales se venden
capeados y congelados, representan un 5% de la industria alimentaria, y todos
los demas alimentos representan un porcentaje menor. En los paises en vias de
desarrollo el crecimiento de la poblacion y la prosperidad requeriran mayores
inversiones y un aumento de la produccion para hacer frente a la demanda s,
Con este aumento se hace necesario que las producciones de alimentos sean
en cantidades mayores e industriales, esto conlleva a un mayor control de
calidad en la fabricacion de los alimentos asi como en el andlisis, para esto
existen normas nacionales e internacionales que dan una guia metodolégica
para el andlisis y las especificaciones de los contenidos de las sustancias

involucradas que deben o no estar presentes en dichos productos alimenticios.

En el plano internacional Las Directrices de las Naciones Unidas para la
Proteccion al Consumidor, en su numeral 28 establecen que:
“Los gobiernos deberan, segun proceda, formular o promover la formulacién y
aplicacion, en los planos nacional e internacional, de normas, voluntarias o de
otra indole, de seguridad y calidad de los bienes y servicios y dar a dichas

normas la publicidad apropiada...” (3

La Ley de Proteccion al Consumidor de El Salvador establece como una de las
competencias de La Defensoria, velar por el cumplimiento de las normas
obligatorias de seguridad, informacion, etiquetado, calidad, pesos y medidas de

los bienes y servicios que se comercializan en el mercado. ¢

3.2. Sistema Juridico de El Salvador
Se le conoce como Orden Juridico al conjunto de normas positivas vigentes
relacionadas entre si y escalonadas o jerarquizadas, que rigen en cada

momento la vida y las instituciones de todas clases dentro de una nacion
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determinada. Esas normas estan formadas no solo por la constitucion y por las
leyes, sino también por los tratados internacionales, las leyes especiales, los
decretos, los reglamentos, ordenanzas municipales, por las disposiciones de las
autoridades administrativas, por las sentencias judiciales, y hasta por los
contratos en cuanto regulan las relaciones entre las partes contrarias. Lo mas
importante de recalcar, es que cada una de esas normas es diferente y va de
mayor a menor, por la cual las inferiores toman su fundamento o estan
subordinadas a la de mas jerarquia, este orden de jerarquia se muestra en la

siguiente figura:

Constitucién
dela
Republica

Tratados

Leyes
Secundarias

Decreto

Realamento

Ordenanzas

Figura No 1: Orden Juridico de El Salvador (Piramide de Kelsen) (,q
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3.2.1. Constitucion de la Republica de El Salvador

La finalidad de la Constitucién de la Republica es hacer valer los derechos de
las personas y sus obligaciones. Fomentar una sociedad organizada en la
consecucion de la justicia, implementar una base de normas o disposiciones
para la seguridad juridica, junto con la organizacion de un Estado soberano
para un bien comun. Haciendo valer los fundamentos de la convivencia
humana, el respeto a la dignidad de la persona y la construccion de una

sociedad mas justa.

Referente al control de calidad de productos alimenticios, la Constitucion de la
Republica de El Salvador dice en el articulo 69: “el Estado controlara la calidad
de los productos alimenticios y las condiciones ambientales que puedan afectar

la salud y el bienestar”.

3.2.2. Tratados Internacionales g
En cuanto a los tratados internacionales, la Constitucion de la Republica de El

Salvador en uno de sus articulos dice lo siguiente:

Articulo 144 de la Constitucion de la Republica: Los tratados internacionales
celebrados por El Salvador con otros estados o con organismos internacionales,
constituyen leyes de la Republica al entrar en vigencia, conforme a las
disposiciones del mismo tratado y de esta Constitucion. La ley no podra
modificar o derogar lo acordado en un tratado vigente para El Salvador. En caso

de conflicto entre el tratado y la ley, prevalecera el tratado.

3.2.3. Leyes Secundarias gy
Las leyes secundarias son las que estan relacionadas directamente con los
derechos humanos y su proteccién, entre las cuales se encuentran: Codigo de

Trabajo, Cédigo de Familia, Cadigo Electoral, Codigo de Salud, etc.
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La Constitucién de la Republica de El Salvador describe en el articulo 247 del
Cddigo de Familia la definicidén legal de alimentos: “Son las prestaciones que
permiten satisfacer las necesidades de sustento, habitacion, vestido,

conservacion de la salud y educacién del alimentario”.

3.2.4. Decretos g,

Los decretos son resoluciones que toma el Gobierno en circunstancias
especiales para la toma de decisiones, ejemplo: Decreto de Creacion de los
Tribunales de Familia.

3.2.5. Reglamentos

Disposicion legislativa expedida por el Poder Ejecutivo en uso de sus facultades
constitucionales para hacer cumplir los objetivos de la Administracion Publica.
Su objeto es aclarar, desarrollar o explicar los principios generales contenidos
en la ley a la que se refiere, para hacer mas asequible su aplicacion. También
es definido como una coleccién de ordenes y reglas impuestas por autoridad

competente.

3.2.6. Ordenanzas Municipales

Son un instrumento juridico de aplicacion local, el cual contribuye a la buena
administracion y a la solucién de los problemas que aquejan a la poblacion y es
de cumplimiento obligatorio para cualquier persona dentro del municipio, por
ejemplo: Ordenanza Reguladora de las Tasas por Servicios Municipales de San

Salvador.

Los principales marcos regulatorios de las instituciones que conforman el
Sistema Nacional de Proteccién al Consumidor y las Normas Salvadorefias

Obligatorias son: ¢
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- Ley de Proteccion al Consumidor

- Normas Salvadoreiias Obligatorias (NOS)

- Reglamento Técnico Centroamericano (RTCA)

- Catalogo de Normas Salvadorefias (CONACYT)

3.3. Ley de Proteccion al Consumidor g

La finalidad de la ley de proteccién al consumidor es proteger efectivamente los
derechos de los consumidores y consumidoras, facilitando la solucion de
conflictos en materia de consumo, acercando los servicios, profundizando la
vigilancia de los proveedores, promoviendo la educacién y la participacion
ciudadana y coordinando la accion conjunta con otras instituciones del Estado,
para contribuir a un mejor funcionamiento del mercado y ejercicio de
ciudadania. Para esto se crea un Consejo Nacional de Seguridad integrado por
diferentes organismos: Organismo Salvadorefio de Normalizacion (OSN),
Organismo Salvadorefio de Acreditacion (OSA), Centro de Investigaciones de
Metrologia (CIM) y Organismo Salvadoreiio de Reglamentacion Técnica
(OSARTEC).

Segun como dicta en el Diario Oficial N°158 Tomo N°392 publicado en San

Salvador el dia viernes 26 de Agosto de 2011

Articulo 33 de la Ley de Creacion del Sistema Salvadorefio para la Calidad:
Cuando en una ley se mencione a CONACYT para ejercer en materia de
normalizacion, reglamentacion, acreditacibn o metrologia, conforme a lo
establecido en la presente Ley, se entendera que la referencia es al OSN, al
OSA, al CIM y al OSARTEC segun corresponda. (.,

Por tanto, segun Decreto N° 287 de la Asamblea Legislativa de la Republica de
El Salvador se decreta la Ley del Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia

que define:
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3.4. Normas Salvadorefias Obligatorias

Articulo 30 de Ley del Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia: Las normas
obligatorias se identificardn con las iniciales NSO "Normas Salvadorefias
Obligatorias", seguida del niumero que le corresponda y de las dos ultimas cifras
del afio de su aprobacién. Seran Normas Obligatorias:

a) Las que rigen el Sistema Internacional de Unidades (SI);

b) Las que se refieren a materiales, procedimientos, productos y servicios
gue puedan afectar la vida, la seguridad y la integridad de las personas,
de otros organismos vivos Y las relacionadas con la Proteccién del medio
ambiente;

c) Las que se establezcan por considerar el Ejecutivo, a propuesta del

Consejo, que convienen a la economia o son de interés publico.

3.5. Normas Salvadorefias Recomendadas

Articulo 31 de Ley del Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia: Las Normas
Salvadorefias Recomendadas se identificaran con las iniciales NSR "Normas
Salvadorefias Recomendadas”, seguida del numero que le corresponda y de
las dos ultimas cifras del afio de aprobacion, y se referiran a las normas de
materiales, procedimientos, productos y servicios no comprendidos en el
articulo anterior. Son optativas en las negociaciones privadas, pero tendran
caracter obligatorio en todas las adquisiciones de bienes y servicios, que
efectien las entidades estatales, autonomas o descentralizadas, en las cuales
tanto el proveedor como los responsables de la compra, quedan obligados a su

estricto cumplimiento y aplicacidén respectivamente.

3.6. Reglamento Técnico Centroamericano (
Los respectivos Comités Técnicos de Normalizacién o Reglamentacion Técnica
a través de los entes de Normalizacién o Reglamentacién Técnica de los paises

Centroamericanos y sus sucesores, son los organismos encargados de realizar
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el estudio o la adopcion de los Reglamentos Técnicos. Estan conformados por
representantes de los sectores Académico, Consumidor, Empresa Privada y
Gobierno, como son:

- Ministerio de Economia y Comercio, MINECO

- Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia, CONACYT

- Ministerio de Fomento, Industria y Comercio, MIFIC

- Secretaria de Industria y Comercio, SIC

- Ministerio de Economia, Industria y Comercio, MEIC

Estas normas y reglamentos describen los diversos requisitos que deben
cumplir los productos alimenticios para poder ser liberados al mercado, definen
los alimentos involucrados y detallan las especificaciones y caracteristicas que
deben evaluarse: -caracteristicas sensoriales, caracteristicas quimicas,
caracteristicas microbiologicas, condiciones sanitarias, envasado y etiquetado,
incluyendo hasta las condiciones de transporte y almacenamiento éptimas o

adecuadas para el tratamiento de los productos alimenticios.

3.7. Pruebas Sensoriales

La evaluacidén sensorial no es una disciplina reciente, ya que existen escritos
sobre olores, aproximadamente del afio 320 a.c. En la literatura en la cual se
habla de los alimentos principalmente se trata de las caracteristicas y
naturaleza de los olores. Esta disciplina se ha venido estableciendo a través de

investigaciones realizadas a evaluaciones sensoriales informales.

La evaluacién sensorial se basa en la psicofisica, que es la ciencia que estudia
la relacidn entre el estimulo y la respuesta que da el sujeto a ese estimulo. Pero
el analisis sensorial no podia quedarse en la respuesta psicofisica por lo que se
ha realizado estudios para la perfeccibn de cada uno de los métodos

empleados y hacerlos mas objetivos.
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La evaluacién sensorial surge como disciplina para medir la calidad de los
alimentos, conocer la opinién y mejorar la aceptacion de los productos por parte
del consumidor. Ademas la evaluacién sensorial no solamente se tiene en
cuenta para el mejoramiento y optimizacion de los productos alimenticios
existentes, sino también para realizar investigaciones en la elaboracion e
innovacion de nuevos productos, en el aseguramiento de la calidad y para su

promocion y venta.

Se puede definir la evaluacion sensorial como “la disciplina cientifica utilizada
para evocar, medir, analizar e interpretar las reacciones a aquellas
caracteristicas de alimentos y otras sustancias, que son percibidas por los
sentidos de la vista, olfato, gusto, tacto y oido”. En la figura N°2 se muestran las
diferentes formas en como el ser humano puede detectar los diferentes

aspectos sensoriales en base a los sentidos.

Ifolorl Brillo I Tamano I Forma—l Impresién
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liustancias aromaticas volatiles | O =
:
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Acido lDuIce ]Saladol Amargo I Umami Lengua
Astringentel Ardiente | Refrescante l Caliente
Cavidad

Somato-

Movimientos musculares y articulares bucal

sensorial®

Consistencia o textura

Figura N°2: Sensograma de los Alimentos (g

Normalmente, el consumidor tiene gustos muy definidos y asocia determinados
caracteres a la calidad o satisfaccion que produce un alimento, por lo que
espera encontrarlos cuando lo adquiere y consume. La dificultad radica en que
los gustos acostumbran ser muy personales, aunque los factores culturales

pueden marcar tendencias.
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En la apreciacion de un alimento, los sentidos tienen una importancia distinta a
la que reciben en otros aspectos de la vida. Asi, los llamados sentidos
"quimicos" como el olfato y el gusto suelen ser determinantes en una valoracién
subjetiva del alimento, mientras que los "fisicos", vista, oido y tacto, mas
importantes en la vida rutinaria, juegan un papel secundario. Posteriormente,

aroma y sabor definirdn la eleccion futura del consumidor.

3.7.1. La Vista ()

A través de este sentido se percibe las propiedades sensoriales externas de los
productos alimenticios como lo es principalmente el color, aunque también se
perciben otros atributos como la apariencia, la forma, la superficie, el tamafio, el
brillo, la uniformidad y la consistencia visual (textura). Los colores se relacionan
por lo general con varios sabores, no importa que sean agradables o no, esto

se debe a la experiencia que tenga cada individuo.

3.7.2. El Olfato

Los atributos que se perciben con el sentido del olfato son el olor y el aroma, el
primer atributo tiene que ver con el producido por los alimentos por la
volatilizacion de sustancias que se esparcen por el aire llegando hasta la nariz y
el segundo consiste en la percepcion de sustancias aromaticas de un alimento
después de colocarlo en la boca. Al igual que el sentido de la vista las
sensaciones percibidas pueden ser agradables o desagradables de acuerdo a

las experiencias del individuo.

3.7.3. El GustO ()

El sentido del gusto hace referencia a los sabores en los alimentos. Este
atributo hace referencia a la combinacién de tres propiedades: olor, aroma y
gusto. Cuando un individuo o catador se encuentra resfriado no puede percibir

olores ni sabores, es por esto que cuando se realice una evaluacién sensorial
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de sabor, no soélo se debe tenerse en cuenta que la lengua del panelista este en
perfectas condiciones sino ademas que no tenga problemas con la nariz y con
la garganta. El sabor de un producto que se evalla debe ser enmascarado, ya
gue este se ve influenciado por otras propiedades como el color y la textura,
evitAndose asi que el catador se vea influenciado en sus respuestas, por estas

propiedades.

3.7.4. El Tacto ()

La sensibilidad sensorial del tacto se percibe en la piel y en la lengua, a través
de este sentido se detecta en un alimento: la textura, el tamafo, la forma, la
viscosidad, la adhesividad, la untuosidad, la dureza, etc. Las caracteristicas de

textura se clasifican en: mecanicas, geométricas y de composicion.

Mecanicos: Los atributos mecanicos tienen que ver con el comportamiento
mecanico del alimento frente a la deformacién y se clasifican en primarios como
dureza, cohesividad, elasticidad, adhesividad y viscosidad; y secundarios como

fragilidad, masticabilidad, gomosidad, pegosteosidad y crujido.

Geométricos: En su definicion los atributos geomeétricos son aquellos que estan
relacionados con la forma y orientacién de las particulas del alimento, como la

fibrosidad, la granulosidad, la cristalinidad, la porosidad, la esponjosidad, etc.

De Composicion: Los atributos de composicion tienen que ver con la presencia
aparente de un componente en el alimento como la humedad, la granulosidad,

la harinosidad, entre otras.

La textura se ha clasificado de acuerdo a tres fases elaboradas por Brandt, M.A.
1963:
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- Fase inicial: las calidades texturales se perciben con el primer bocado,
antes de que la saliva disuelva o modifique la forma o disposicion de las
particulas.

- Fase de masticacién: se percibe durante la masticacion.

- Fase residual: cambios texturales que se llevan a cabo durante la
masticacion y efectos que producen recubrimiento del paladar, por lo
general, después de haberse deglutido la muestra del alimento.

La fase de masticacién es la mas importante para cuando se esta catando un
producto alimenticio, ya que cuando se esta realizando este proceso se envia
informacion al cerebro a través de impulsos nerviosos, el cual la relaciona con
la informacién almacenada, emitiendo una respuesta sobre la textura del
alimento que se estad masticando. En el proceso de masticacion intervienen los
dientes, la lengua, el paladar, las encias, los musculos de la mandibula, las

glandulas salivales, los labios, y cada una de las articulaciones.

3.7.5. El Oid0 ()

El efecto sonoro de los alimentos crujientes y todos los aspectos sonoros
previos y posteriores a la degustacion son facil y rapidamente asociados a la
percepcion y deben considerarse como constituyentes de una sensacion

compleja al evaluar un alimento.

La aceptacién intrinseca de un alimento es la consecuencia de la reaccion del
consumidor ante las propiedades fisicas, quimicas y texturales del mismo. De
hecho, una de las mditiples definiciones de analisis sensorial obedece al
examen de las propiedades organolépticas de un producto por los 6rganos de
los sentidos, es decir, el conjunto de técnicas que permiten percibir, identificar y

apreciar un cierto niumero de propiedades caracteristicas de los alimentos.
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Las utilidades del andlisis sensorial son numerosas y dentro de ellas es posible
mencionar:

- Caracterizacion hedénica de productos realizando estudios de
consumidores y obteniendo el grado de aceptacién de los mismos.

- Comparacion con los alimentos competidores del mercado con un
propadsito claro: marcar las preferencias del consumidor.

- Establecimiento de criterios de calidad: desarrollo de un perfil sensorial.

- Control del proceso de fabricacion. Un andlisis sensorial, metddico y
planificado, resulta de especial interés cuando se ha modificado algun
ingrediente o materia prima o simplemente se dan cambios en las
condiciones de procesamiento: modificacion del tiempo de coccion,
incremento o descenso de la temperatura ambiente, introduccion de
nuevos equipos instrumentales, etc.

- Verificacion del desarrollo del producto. El estudio organoléptico en cada
etapa o0 punto critico de la fabricacion puede ayudar a subsanar

problemas, de forma rapida y eficaz.

El andlisis sensorial de los alimentos puede realizarse a travées de diferentes
pruebas, segun la finalidad para la que estén disefiados. A grandes rasgos,
pueden definirse dos grupos:

- Pruebas objetivas que se subdividen en discriminativas y descriptivas.

- Pruebas no objetivas también denominadas hedodnicas.

3.7.6. Pruebas Objetivas

Una de las principales metas perseguidas por el analisis sensorial de alimentos
es el desarrollo de una metodologia, idealmente objetiva, para la determinacién
de parametros organolépticos en los alimentos. Hasta la fecha, y pese a
numerosos intentos, el hombre no ha conseguido crear un instrumento que

sustituya al andlisis sensorial. Dicho instrumento deberia englobar todos los
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métodos analiticos encaminados a evaluar el aspecto exterior, el sabor y el

aroma de nuestros alimentos.

De entre las metodologias instrumentales consideradas objetivas el color es la
Unica propiedad sensorial que puede ser medida, de forma instrumental, mas
efectivamente que visual. Otros aparatos como los texturémetros universales y
la gran variedad de test encaminados a determinar paradmetros reoldgicos como
la dureza, fibrosidad, harinosidad, adhesividad, jugosidad. Existen otras
evaluaciones instrumentales, también de gran uso en laboratorios alimentarios,
denominadas técnicas semiobjetivas, se incluyen dentro de este grupo a las
cromatografias y las valoraciones fisico-quimicas y bioquimicas, indicadoras de
la composicion cualitativa del producto (sus vitaminas, elementos minerales,
proteinas, acidos y azucares, colorantes, edulcorantes artificiales) aspecto
intimamente ligado a las propiedades sensoriales y al margen de aceptabilidad
del alimento. Todas estas técnicas pueden, en el mejor de los casos, llegar a
tener una buena correlacion en sus medidas con el juicio sensorial, pero parece
muy dificil que puedan sustituir al ser humano. En dltima instancia son las
personas las que deben valorar la calidad de un alimento, expresar la compleja

apreciacion sensorial y valorar su grado de satisfaccion al ser degustado.

Se puede decir que hoy en dia no existe ninguna técnica capaz de simular las
sensaciones que un catador experimenta, por lo que es necesaria una

valoracion sensorial de los alimentos por un equipo de personas.

Los andlisis objetivos se dividen en dos grandes grupos:
- Pruebas discriminativas: Tienen como objeto detectar la presencia o
ausencia de diferencias de atributos sensoriales entre dos o mas

productos.
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- Pruebas descriptivas: Su utilidad es muy diversa, desde la determinacion
de diferencias sensoriales entre un producto y sus competidores en el
mercado, hasta la caracterizacion de aromas, un tema de gran interés
para las empresas de alimentacion, dada la disparidad de criterios entre
el productor y el cliente con relacion a su estabilidad.

3.7.7. Pruebas Heddnicas

Es aquella en la que el juez catador expresa su reaccion subjetiva ante el
producto, indicando si le gusta o le disgusta, si lo acepta o lo rechaza, si lo
prefiere a otro 0 no. Son pruebas dificiles de interpretar ya que se trata de
apreciaciones completamente personales, con la variabilidad que ello supone.
Los estudios de naturaleza hedodnica son esenciales para saber en qué medida
un producto puede resultar agradable al consumidor. Pueden aplicarse pruebas
hedonicas para conocer las primeras impresiones de un alimento nuevo o
profundizar mas y obtener informacion sobre su grado de aceptacion o en qué

momento puede producir sensacion de cansancio en el consumidor.

3.7.8. Factores para la realizacion adecuada de un Analisis Sensorial (s

Uno de los mayores problemas asociados al analisis sensorial de los alimentos
es conseguir que la respuesta humana sea precisa y reproducible dado que el
aparato sensorial humano muestra grados de variacion de sensibilidad de
persona a persona, que cada mundo individual de sensaciones es muy
diferente dependiendo del nivel de desarrollo y que la sensibilidad puede ser
influenciada facilmente por cuestiones externas o del medio. Existen numerosos
elementos determinantes en la aceptabilidad o preferencia de un producto,
elementos que deben ser tenidos en cuenta al momento del disefio del andlisis
sensorial. Se pueden subdividir en dos grandes grupos: caracteristicas del

alimento o bebida y caracteristicas del consumidor.
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Caracteristicas del Alimento

Disponibilidad: Resulta basico que sea facil encontrar el producto en las
zonas habituales de compra para el consumidor, de ahi que uno de los
objetivos mayoritarios de todas las empresas de alimentos sea ampliar
sus puntos de venta.

Utilidad: Por alimento util se entiende aquel que resulta imprescindible en
una dieta, por el aporte de vitaminas, nutrientes esenciales, proteinas o
carbohidratos, que puede ejercer un efecto beneficioso sobre nuestra
salud o nuestro aspecto fisico o que puede ayudar a reducir una
enfermedad.

Conveniencia: La conveniencia se diferencia basicamente de la utilidad
porque se introducen factores econdmicos.

Precio: Sin duda alguna es uno de los factores mas limitantes para la
libertad con la que el consumidor escoge el producto y puede ser origen
de una diferenciacion social. El hombre tiene una disponibilidad limitada
de recursos econdémicos para el consumo, determinada por su nivel de
renta y por la existencia de unos precios que debe pagar para acceder a
aquello que desea

Uniformidad, estabilidad y almacenamiento: Los productos poco
estables, que requieren de unas condiciones de almacenamiento y
conservacion peculiares suelen tener poco éxito entre la poblacion.

Valor nutricional: Existe un nuevo perfil de consumidor cada vez mas

preocupado por el valor cualitativo y dietético de los alimentos.

Caracteristicas del Consumidor
Preferencias regionales, por nacionalidad o raza: Estd claro que en
determinadas zonas existe una especial predileccion por algunos

alimentos, ya sea por tradicion o porgue la producciéon es abundante.
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- Edad y sexo: La edad puede afectar a la preferencia por ciertos
productos: dulces en nifios, salados y amargos en adultos, mientras que
la influencia del sexo depende del producto y de la cultura a la que
pertenezca el individuo.

- Religion y educacion: Todos conocemos las recomendaciones vy
orientaciones, en materia alimenticia, de algunas religiones. Se trata de
una opcion libre y como tal la entendemos. En cuanto a la educacion se
convierte en un factor primordial.

- Motivacién psicologica: Engloba creencias propias y ajenas, actitudes y
expectativas y se encuentra innegablemente condicionada por la
publicidad.

- Motivacidn fisioldgica: Incluye determinadas necesidades fisioldgicas. Es
indudable que tener sed o hambre eleva, por encima de otras

prioridades, la necesidad de adquirir una bebida o una comida.

3.8. Analisis Quimico de los Alimentos (,

El analisis de alimentos es la disciplina que se ocupa del desarrollo, uso y
estudio de los procedimientos analiticos para evaluar las caracteristicas de los
alimentos y de sus componentes. Esta informaciéon es critica para el
entendimiento de los factores que determinan la calidad de los alimentos, asi
como la habilidad para producir alimentos que sean consistentemente seguros,
nutritivos y deseables para el consumidor. Existe un nimero considerable de
técnicas analiticas para determinar una propiedad particular del alimento. De
ahi que es necesario seleccionar la mas apropiada para la aplicacion
especifica. La técnica seleccionada dependera de la propiedad que sea medida,
del tipo de alimento a analizar y la razon de llevar a cabo el andlisis, ya que un
alimento no contiene exclusivamente componentes nutricionales aun cuando
estos representan en algun caso hasta el 90% del extracto seco del mismo.

Junto a las sustancias potencialmente nutritivas existen una serie de
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componentes que no poseen ese caracter, ademas en el alimento pueden
aparecer otros componentes como sustancias contaminantes de distinta
naturaleza: toxinas, mohos, fertilizantes, compuestos inorganicos, metales
pesados, u otras que se agreguen deliberadamente con unos fines concretos.
Asimismo es frecuente que en los alimentos elaborados aparezcan residuos de
algunas sustancias que han favorecido el proceso tecnolégico de elaboracion.
Por todo ello es importante la realizacion de analisis para determinar la
composicion nutricional de los alimentos, para esto no existe un modelo Unico
para abordar el andlisis quimico y nutricional de los alimentos. La naturaleza y
la finalidad del producto serviran de guia para ver qué tipo de analisis se
realizard. El objetivo del andlisis puede ser la aptitud o capacidad de
determinado alimento para producir determinado rendimiento o bien cumplir con

determinadas exigencias legales, higiénicas o nutricionales.

3.8.1. Sal

La sal es el condimento mas antiguo usado por el hombre y su importancia para
la vida es tal que ha marcado el desarrollo de la historia en sus distintas etapas,
alcanzando grandes repercusiones econémicas, politicas y culinarias a lo largo
de las diferentes civilizaciones que han ido puliendo nuestra cultura y formas de
vida. Es un producto cuyo uso esta generalizado en toda la gastronomia y la
industria mundial, bien sea como condimento, como conservante esencial para
los alimentos o0 en sus usos no alimentarios. Su historia ha estado tan unida a
las grandes transacciones comerciales que su legado aun hoy se conserva en
los nombres de lugares como la prehistérica Route du Sel en Francia o la Via

Salaria de la antigua Roma.

3.8.1.1. Usos de la Sal ()
La sal como ingrediente basico en la dieta y como materia prima de multitud de

procesos industriales, tiene un campo de aplicaciones muy amplio cuyos
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beneficios revierten de forma directa en el bienestar y en la calidad de vida de

las personas. Sus tres grandes aplicaciones pueden dividirse entre uso

alimentario, uso industrial y uso en control de hielo en carreteras.

La sal es fundamental para resaltar y potenciar de forma natural el sabor de los

alimentos. Ademéas de esta cualidad organoléptica que la ha hecho

universalmente popular, la sal tiene otras muchas propiedades:

La capacidad de la sal como conservante y preservativo ha sido
fundamental para el desarrollo humano a lo largo de la historia, ya que
permitia la preservacion de los alimentos.

Actia como aglutinante de otros ingredientes en los procesos
alimentarios.

Funciona como sustancia que permite controlar los procesos de
fermentacion de determinados alimentos.

La sal se utiliza para dar textura a los alimentos y asi hacerlos mas
agradables al tacto y visualmente mas atractivos y apetitosos.

Se utiliza para desarrollar el color de mdltiples alimentos, haciéndolos
mas agradables a la vista.

La sal es un agente deshidratador y ablandador de muchas materia

primas alimentarias.

De forma particular sus usos mas comunes, tanto para la industria alimentaria

como a nivel doméstico, estan relacionados con:

a) Carnes: La sal se agrega a las carnes principalmente como un

ingrediente conservante que inhibe el crecimiento de bacterias. Su papel
como agente aglutinante, ablandador y capaz de proporcionar color
permite ofrecer al consumidor una presencia mas compacta y atractiva
en todos los embutidos tradicionales y en las carnes frescas preparadas

y alifiadas.
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b) Panificadoras y productos de Panaderia y Pasteleria: Los fabricantes de
cereales y harinas de trigo y arroz emplean la sal como corrector del
sabor, tanto si esta materia prima va destinada al sector panadero como
al pastelero. A su vez, la sal resulta un ingrediente fundamental en la

elaboracion del pan para controlar el grado de fermentacion de la masa.

c) Productos Lacteos: En la elaboracion de estos productos basicos en la
dieta como quesos, margarinas, mantequillas o cremas, la sal se utiliza
para controlar la fermentacién y para mejorar el color, textura y sabor de

estos preparados.

d) Conservas, Encurtidos, Ahumados y Salazones: Estos sectores,
intimamente ligados al empleo de la sal desde su existencia, utilizan este
ingrediente para garantizar la conservacion natural y la seguridad
alimentaria de sus preparados. El caracteristico sabor que les aporta la
sal a estos productos es también una de las cualidades mas apreciadas

por los consumidores.

e) Alimentacion Animal: La sal también se emplea como ingrediente en la
fabricacion de piensos para todo tipo de animales, desde el ganado

hasta los animales de compainiia.

3.8.1.2. Sales de Calidad Alimentaria ¢,

Para que sea de calidad alimentaria, la concentracién de cloruro sédico de la
sal no debe ser nunca inferior al 97%, sobre producto seco, con exclusion de
los micronutrientes. La denominacion para la venta de sal de calidad alimentaria

es “sal alimentaria”, “sal de mesa” o bien “sal de cocina”. Ademas, el
consumidor también podra encontrar el etiquetado “sal yodada” y “sal fluorada”,

enriquecida con estos nutrientes y recomendada por la OMS.
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3.8.1.3. Sal Yodada (»,

La OMS y UNICEF pusieron en marcha, en su congreso anual celebrado en
Ginebra en 1993, una politica de yodacién universal de la sal como medio
masivo de prevencion de la deficiencia de yodo en la poblacién. Se estimé que
un 36.5% (285 millones) de los escolares no consumian la cantidad necesaria
de yodo. La extrapolacion de esta prevalencia a la poblacion general llevo a
considerar en casi 2000 millones las personas con aporte insuficiente de yodo.

La importancia de esta resolucion se debe a que la carencia de yodo constituye
una importante amenaza para la salud y el desarrollo de la poblacion mundial,
especialmente para los nifios y las embarazadas. Cuando no se aporta la
cantidad necesaria de yodo, el tiroides puede volverse incapaz de sintetizar
hormonas tiroideas en cantidad suficiente. La baja concentracion sanguinea de
hormonas tiroideas es el principal factor responsable de una serie de
alteraciones funcionales y del desarrollo de enfermedades que reciben el
nombre genérico de Trastornos por Deficiencia de Yodo (TDI). El cretinismo, el
bocio y el hipotiroidismo son las manifestaciones mas extremas de la carencia
de yodo, pero la principal motivacion que hay detras de la actual camparfa
mundial para eliminar la deficiencia de yodo son las alteraciones mentales y
neurolégicas mas sutiles que reducen el rendimiento escolar, la capacidad

intelectual y la capacidad de trabajo.

La sal yodada constituye el método mas efectivo para la erradicacion de los
trastornos por deficiencia de yodo. La incorporaciéon de los yoduros o los
yodatos en la sal se realiza en los margenes que estan acordes con las
recomendaciones de la OMS, expresados en mg/kg de yodo. Debe estar
etiquetado correctamente como “sal yodada” y cumplir con las especificaciones

fijadas por las autoridades competentes en materia de seguridad alimentaria.
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3.8.1.4. Sal Fluorada (,

La sal, como conductor importante del flior, fue considerada en el cuadro de la
prevencién de la caries dental creado por la OMS en 2005. Se determind que la
sal también puede ser enriquecida con fldor con el fin de prevenir las caries
dentales, muy especialmente en los menores en edad escolar. En este caso, el
etiquetado debe llevar la mencion “sal fluorada” o “sal yodada y fluorada”. La
incorporacion de fluoruros debe estar realizada en las proporciones que se
establezcan por las autoridades sanitarias, expresadas en mg/kg de fluor, y
utilizando fluoruros de potasio o de sodio de calidad alimentaria.

3.8.1.5. Procesos de Obtencion de Sal

Sal solar o sal marina: En términos generales consiste en obtener agua de mar
y proceder a evaporarla a través de la accion combinada de energia solar y
viento. Cuando la salmuera alcanza su punto de saturacion da inicio a la

cristalizacion del cloruro de sodio.

Sal refinada: esta se obtiene mediante vacio y consta esencialmente de
evaporadores e intercambiadores de calor, también se le conoce como
refineria. Una de las ventajas del proceso de produccidén de sal por medio de
refinacion es que se puede obtener sal muy cristalina, blanca y de alta pureza
(99.5%).

3.8.2. Café ;3

El café es una bebida que se obtiene de las semillas tostadas de las plantas del
café o cafetos (Coffea pps). Los cafetos son arbustos de hoja perenne de la
familia de las Rubiaceas. Existen muchas especies, entre ellas esta la ardbiga y
la robusta. Sus flores de color blanco crecen en grupos en las axilas de las
hojas y son aromaticas. A partir de ellas se producen sus frutos, que son

drupas, de color rojizo y de un tamafo similar a una cereza. La parte exterior
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del fruto es carnosa y en su interior contienen dos semillas o granos de café,

estos son la parte que contiene mas cafeina.

3.8.2.1. Proceso de Obtencion de Café ()

Cosecha: Cuando los frutos se encuentran maduros se inicia el proceso de
cosecha, la que se puede realizar de manera manual seleccionando los frutos
gue estan maduros (Recoleccion) o por el método Despalillado que consiste en
raspar las ramas del cafeto, manual o mecanicamente, para desprender los

frutos todos a la vez.

Eliminacion de las capas externas: después de la cosecha debe eliminarse las
capas externas, tanto de la capa de pulpa que protege la semilla como la capa

papiracea que rodea directamente la semilla. Para ello existen dos métodos:

- Método Seco: se realiza por medio de la accion de rayos solares
extendiendo los frutos sobre una superficie, los frutos se secan y se
descortezan mecanicamente.

- Método Humedo: consiste en que los frutos fermenten dentro de tanques
especiales con la accion de microorganismos como el Bacillus lactis
aerogenes, la pulpa se ablanda y disgrega, luego los frutos se lavan y

raspan mecanicamente lo que elimina la pulpa.

Clasificacion y Filtrado: se realiza segun el tamafio de los granos y ademas se

eliminan las impurezas que hayan quedado del proceso anterior.

Pulido: el café verde se pule para eliminar una capa de color blanco plateado

que cada grano posee.
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Almacenamiento y Envejecimiento: para acentuar el sabor del café, se
almacena dentro de sacos de fibra en un lugar fresco y seco durante un periodo
gue oscila entre uno y tres afios. Con ello se consigue que el café envejezca y
presente un sabor y aroma mas agradables.

Descafeinado: el café verde tiene un contenido demasiado elevado de cafeina
por lo que para evitar efectos perjudiciales debe quitarse parte de su contenido.
Los granos se someten a un proceso de hidratacion y posteriormente, se

elimina parte de la cafeina mediante solventes organicos o carbén activado.

Tostado: este proceso proporciona sabor y aroma, se realiza en un horno a
temperaturas entre los 200 y 250°C, con ello se consigue descomponer el acido
cafetanico que parece ser el responsable de su aspereza. En este proceso
aparece el aceite esencial rico en cafeona que es quien proporciona un

agradable sabor.

3.8.2.2. Usos del Café

La planta del café se utiliza principalmente para producir semillas de las cuales
se extrae, una vez el grano tostado, molido, mediante el método de infusion por
disolucion en agua caliente la bebida del café. También se utiliza para dar sabor
y aroma a muchos preparados alimenticios como helados, caramelos,
pasteleria, etc. El café posee usos curativos como analgésico, diurético y
antioxidante y en la industria farmacéutica se utiliza la cafeina en la
composicion de diversos medicamentos principalmente analgésicos. Los restos

de café pueden ser usados como abono en jardineria.

3.8.2.3. Composicién Quimica del Café g
El café es una bebida de una gran complejidad quimica y biolégica en el que se

han reconocido mas de mil sustancias quimicas las cuales estan determinadas
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por la variedad, el manejo agricola, el grado de tostion, concentracion y
preparacién; posee multiples componentes en cada grano, y los granos de café
crudos tienen una composicién diferente entre la variedad Arabica y la Robusta,

como se muestra en la tabla N°1:

Tabla N°1: Composicién de los granos de café tostado medio (Porcentaje en

base seca) us

Componente Variedad Arébica | Variedad Robusta
Cafeina 1,3 2,4
Minerales 4,5 4,7
Lipidos 17,0 11,0
Trigonelinas 1,0 0,7
Proteinas 10,0 10,0
Acidos alifaticos 2,4 2,5
Acidos clorogenicos 2,7 3,1
Carbohidratos 38,0 41,5
Aromas Volatiles 0,1 0,1
Melanoidinas 23,0 23,0

3.8.3. Carnes

La calidad de la carne no resulta facil de definir, pero pueden considerarse tres
aspectos fundamentales que la describen: Nutricion, Seguridad y Satisfaccion.
La seguridad estd determinada por la ausencia de microorganismos,
antibidticos, hormonas y otros compuestos quimicos que pueden ser
perjudiciales para la salud del consumidor. Los factores nutrimentales se
relacionan con la composicion de la carne, cuyo consumo se considera esencial
para el buen desarrollo de nuestro organismo. En cuanto al valor nutricional, en

relacion a las proteinas, la calidad que posee la carne de cerdo es muy
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considerable, ya que la digestibilidad es muy elevada y la proporciéon de
aminoacidos es adecuada de acuerdo con las exigencias nutricionales de la
dieta. Finalmente, la satisfaccién, el placer de consumir, que esta relacionado

con las caracteristicas fisicas de la carne (textura, color, sabor, firmeza).

La importancia de la carne no deriva solo de su atractivo sensorial, sino también
de su elevado valor nutritivo. El valor estd basado en su contenido en
minerales, vitaminas y proteinas. El valor o balance de una proteina depende
del tipo y cantidad de amino&cidos que contiene y representa una medida de la
eficiencia con que puede ser utilizada por el organismo. Una proteina
equilibrada, o de alta calidad, contiene aminoacidos esenciales en proporciones
aproximadas a las que son reportadas en las tablas que expresan necesidades
humanas. La produccion de carne y su industrializacion posterior constituyen
parte importante de la industria alimentaria del mundo. En su conjunto, esta
actividad economica incluye la crianza de animales y su posterior
procesamiento industrial, que comprende la matanza, la produccion de carne y
el procesamiento de subproductos y desechos para su reaprovechamiento. Las
principales materias primas utilizadas en los mataderos son los animales que
seran faenados, siendo los mas comunes los vacunos, cerdos, ovinos y aves.
En la manufactura de productos carneos (cecinas crudas frescas, cecinas
crudas maduradas, cecinas crudas acidificadas y cecinas cocidas), la materia
prima proviene de los mataderos. Adicionalmente, en la elaboracion de carnes
suelen agregarse los siguientes insumos: fosfatos, acidos grasos y proteinas de
soya, que posibilitan una mezcla homogénea, colorantes naturales, como
carmin de cochinilla, nitritos, azlcar, dextrosa, acido ascorbico, &cido citrico,
acido lactico, etc. Esta prohibido el uso de sulfitos, que puedan ocultar la
descomposicion de los productos carneos; también se prohibe el uso de
sustancias amilaceas, salvo a las que se expendan enlatadas, en cuyo caso se

permitira hasta un 5%; los colorantes artificiales también seran prohibidos en
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carnes, pastas, tripas naturales, artificiales semipermeables empleadas en la
elaboracion de cecinas, salvo si se utilizan en membranas artificiales no
comestibles y siempre que el colorante no difunda en el contenido. Para dar
sabor y olor, suele utilizarse sal, azucar, especias, hierbas, acidos organicos y
glutamato de sodio.

3.8.3.1. Procesos de Produccién

La industria procesadora de carne incluye los mataderos, la manufactura de una
gran variedad de productos de carne, como cecinas y productos carneos
envasados y el proceso de recuperacion de descartes, tales como grasa,
huesos, cabezas, sangre y visceras. Los mataderos deberan disponer de un
area para el sistema de tratamiento o destruccion de decomisos, la que debera
estar separada del area de faenamiento. En los mataderos, se prohibe el
sacrificio y faenamiento de animales destinados para consumo humano en
locales o recintos no autorizados por la autoridad sanitaria. No debe existir
presencia alguna, en las salas de faenamiento, de personas ajenas a las tareas
propias del matadero, la mantenciéon de otros animales que no estén destinados
al sacrificio, y no se permitira la salida o retiro de animales vivos del recinto. En
los mataderos, los animales son faenados para separar las partes comestibles,
a ser procesadas segun la forma en que se consumiran. Los principales

procesos involucrados son:

- Corrales: Se recibe el ganado, este debe encerrarse con 6 horas de
antelacion al sacrificio y asi permitir reposar al animal y efectuar los
examenes ante - mortem. SoOlo en casos justificados, previo a la
autorizacion del médico - veterinario del Servicio de Salud, se podra

disminuir el tiempo de reposo.
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- Aturdimiento: Generalmente se les aplica un disparo con pistola
neumatica y/o una descarga eléctrica. Posteriormente, se provoca su
muerte por desangrado.

- Sangria: En este proceso, mediante un corte en las arterias del cuello, se
provoca su muerte por desangrado.

- Descuerado: Luego de desangrar al animal, se le corta la cabeza y
cuernos y se procede a descuerar con la precaucion de no desgarrar
musculos ni ocasionar cortes en el cuero.

- Faenamiento: Corte longitudinal en el pecho para extraer visceras y
demas 6rganos.

- Evisceracion: Clasificacion, inspeccion y lavado de visceras, desinfeccion
y enfriamiento.

- Trozado en dos canales: Corte longitudinal con sierra eléctrica, a lo largo
de la columna del animal, en dos partes.

- Lavado, inspeccion y pesaje: Se lava, clasifica y pesa el animal.

- Enfriamiento: Incorporacion del animal tibio a una camara de frio.

- Almacenamiento post-mortem: La carne se almacena en un cuarto

frigorifico por 3 dias.

El dictamen final y definitivo respecto de la aptitud para consumo de las carnes
y subproductos, se hara de acuerdo a las normas que para tales efectos dicte

en Ministerio de Salud.

3.8.3.2. Composicion Quimica de la Carne

Las caracteristicas a nivel sensorial que debe presentar la carne son débil olor a
acido lactico comercial, un color rojo brillante y un limite maximo de nitrégeno
amoniacal de 200mg por 100g de muestra, y un intervalo de pH de 6.5 a 6.8. La
cantidad de agua varia de acuerdo a la especie, edad, sexo y zona anatdbmica

del tejido. La cantidad de agua esta directamente relacionada con la cantidad
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de grasa. El porcentaje de agua en la carne oscila entre el 60 y 80% y esta
relacionado con la jugosidad y los atributos sensoriales, como la textura, el color
y la dureza de la carne. El contenido de Proteinas es alrededor del 15 al 20% y
son de alta calidad biolégica por la aportacibn de aminoacidos esenciales, a
pesar de que son sometidos a otros tratamientos de conservacién. La grasa se
presenta en un amplio intervalo, dando lugar a una clasificacion segun su
contenido. Asi las carnes magras presentan un contenido de grasa menor a 5%,
la semigrasas entre el 5y 10%, y las grasas entre el 10 y 30%. El contenido de
colesterol se sitia entre 50 a 75mg por 100g de carne. Existen numerosos
factores que influyen en el contenido de grasa, como la especie, la edad, parte
del animal y tipo de alimentacion, entre otros. La grasa es principalmente
saturada (Acido Palmitico, Estearico), aunque también posee acidos grasos
saturados como le Linoléico y Oleico. La cantidad maxima de carbohidratos que
pueden existir en el musculo es de 1%, la forma mas importante es el
glucégeno que es la fuente de energia del musculo. Las vitaminas mas
importantes son las del complejo B (Tiamina, Riboflavina, Piridoxina,
Cianocobalamina, Niacina). Las vitaminas liposolubles (A y D) son
practicamente inexistentes, salvo en el caso de las visceras. La carne es un
alimento mu completo con respecto al aporte de minerales. En ella encontramos

Cinc, Hierro, Cobre, Fosforo, Potasio, Magnesio y Selenio.

3.8.4. Embutidos

Los embutidos son alimentos preparados a partir de grasa de cerdo y carnes
picadas, condimentadas y embutidas en una porcién de intestino delgado (tripa)
del cerdo, la cual es obtenida después de su sacrificio. En el caso de los
embutidos comerciales estos son curados con nitratos y nitritos, con el fin de
fijar su coloracion y conservacion. El embutido también puede prepararse con
otras carnes, como la de bovino, borrego, pollo y pavo las cuales deben ser

mezcladas con grasa de cerdo lo mas homogéneamente. Para incrementar sus



49

olores y sabores se le agregan condimentos, especias y sazonadores 4. Una
forma de clasificarlos es desde el punto de vista de la practica de elaboracion,
reside en referir al estado de la carne al incorporarse al producto. En este

sentido, los embutidos se clasifican en:

- Embutidos crudos: aquellos elaborados con carnes y grasa crudos,
sometidos a un ahumado o maduraciéon. Por ejemplo: chorizos,
salchicha, salami.

-  Embutidos escaldados: aquellos cuya pasta es incorporada cruda,
sufriendo el tratamiento térmico (coccion) y ahumado opcional, luego
de ser embutidos. Por ejemplo: mortadelas, salchichas tipo frankfurt,
jamon cocido, etc. La temperatura externa del agua o de los hornos de
cocimiento no debe pasar de 75-80°C. Los productos elaborados con
féculas se sacan con una temperatura interior de 72-75°C y sin fécula
70-72°C.

- Embutidos cocidos: cuando la totalidad de la pasta o parte de ella se
cuece antes de incorporarla a la masa. Por ejemplo: morcillas, paté,
gueso de cerdo, etc. La temperatura externa del agua o vapor debe
estar entre 80 y 90°C, sacando el producto a una temperatura interior
de 80 - 83°C.

La industria productora y empacadora de carnes frias y embutidos realiza varias
actividades, que comprenden desde la matanza del ganado, transformacion,
industrializacion y venta de productos como salchichas, jamones y chorizos, y
otros alimentos procesados. Existen diversidad de embutidos llamados también
Productos Cérnicos, dentro de los cuales tenemos: Salchichas, Jamones,
Mortadela, Chorizos, Longanizas, etc. Las salchichas es un término que alude a
los productos alimenticios elaborados basicamente con no menos de 60% de

carne de res y cerdo, mezclados con grasa de cerdo, emulsificados y sometidos
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a curacion (pueden ser ahumados o no), coccién y enfriamiento, empacados en
materiales adecuados para su distribucion y conservaciéon en refrigeracion. Los
jamones es un término que puede utilizarse indistintamente para denominar un
producto alimenticio elaborado exclusivamente ya sea con carne de las piernas
traseras de los cerdos o con carne de los muslos de los pavos o pollos. La
mortadela es un alimento que se obtiene de la mezcla de carne de res, carne
grasa de cerdo salada, sometida a proceso de curacion, molienda, embutido,
coccién y ahumado. Los chorizos es un embutido preparado con carnes de
especies animales aptas para el consumo humano. Por lo regular, tiene color
rojo y forma cilindrica y alargada, se condimenta con pimenton y otras especies,
posteriormente se cura. Suele presentarse seccionado en tramos generalmente
de 10 a 15cm separados por un cordel, y pueden ser ahumados y estar
adicionados con cultivos lacticos. La longaniza consiste en un pedazo largo de
tripa estrecha llena con carne de cerdo, picada y adobada. Se diferencia del
chorizo en la calidad de las carnes, en los condimentos empleados, en la
adicion de cultivo lactico y, naturalmente, el sabor. En la tabla 2, 3 y 4 se
muestran el analisis quimico proximal del jamon, salchichas y chorizos

respectivamente.

Tabla N°2: Analisis quimico proximal de Jamon Cocido

Determinacion De Cerdo De Pavo
Energia (Kcal) 298 123
Humedad 55.30% 71.40%
Cenizas
Proteina Bruta 15.40% 18.90%
Carbohidratos 0.60% 0.40%
Lipidos 26.00% 5.10%




51

Tabla N°3: Analisis quimico proximal de Salchichas

Determinacion De Cerdo De Pavo
Energia (Kcal) 214 539
Humedad 55% 67%
Cenizas 2% 5%
Proteina Bruta 12% 23%
Carbohidratos 10% 15%
Lipidos 14% 43%

Tabla N°4: Analisis quimico proximal de Chorizos

Determinacion De Cerdo De Pavo
Energia (Kcal) 277 549%
Humedad 22% 50%
Cenizas 3% 5%
Proteina Bruta 14% 24%
Carbohidratos 8% 12%
Lipidos 21% 45%

3.8.5. Mantequilla

La mantequilla es un derivado lacteo, que tiene importancia como alimento por
la grasa que contiene, nutricionalmente esta grasa es importante porque
transmite las vitaminas liposolubles de la leche como son la Vitamina A, Dy E
principalmente, en cuanto a su valor energético es equivalente al de otras
grasas Yy aceites. La produccion de mantequilla se remonta a los inicios del
proceso de transformacion de la leche. La nata se separaba en forma natural y
la mantequilla se elaboraba en forma manual en mantequeras de madera.

Gradualmente se fueron mejorando los métodos de elaboracién de mantequilla,
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con lo cual aumento la calidad del producto y su rendimiento econémico. En las
ultimas décadas se ha producido un rapido desarrollo tecnoldgico en todas las
areas. La produccion actual de mantequilla se basa en procesos tecnoldgicos
modernos y en rigurosos controles de calidad total. Desde el punto de vista
legal la mantequilla se define como el producto graso obtenido exclusivamente
de leche o crema de vaca higienizada. Técnicamente la mantequilla es una
emulsién del tipo “agua en aceite”, obtenida por batido de la crema, y que
contiene no menos del 82% de materia grasa y no mas del 16% de agua. En la
tabla N°5 se muestra de manera mas detallada la composicion de la
mantequilla.

Tabla N°5: Composicion media de la mantequilla (4
COMPONENTES % CONTENIDO
Triglicérido 82%
Fosfatidos 0,2-1%

Fase Grasa 82 C.arot(.eno 3-9 ppm
Vitamina A 9-30 ppm
Vitamina D 0,002-0,040 ppm
Vitamina E 8-40 ppm

Agua <16

Lactosa 0,1-0,3%
Acido Léctico (fermentada) 0,15 %
Materias Nitrogenadas 0,2-0,8 %
Caseina 0,2 -00,6 %
Lactoalbumina 0,1-0,05 %

Extracto Seco Magro | <2 | Trazas de: Proteinas de la membrana,

Péptidos, Aminoacidos

Sales (=NaCl) 0,1 %
Citratos 0,02 %
Vitamina C. 3 ppm

Vitamina B2 0,8 ppm
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3.8.5.1. Proceso de Elaboracion de la Mantequilla 4

La crema es la materia prima para la obtencion de la mantequilla, el nivel graso
de la crema debe ser de 35 a 40%. El tratamiento de la crema comprende
operaciones basicas importantes para el proceso de elaboracion de
mantequilla, estas operaciones son la normalizacion; neutralizacion, en el caso

gue la crema esté acida; pasteurizacion y maduracion de la crema.

- Normalizaciéon: Consiste en regular el nivel graso de la crema,
normalmente la crema es obtenida con un nivel de grasa mayor al
establecido para el proceso, la crema debe ser normalizada de 35 a 40%
de grasa. La crema se normaliza generalmente con leche descremada.

- Neutralizacion: reduccion de la acidez en las cremas acidas. Esta
operacion, se convierte en una practica corriente en las fabricas, cuando
la acidez de las cremas es elevada.

- Pasteurizacion: La pasteurizacion de la crema se realiza con el objeto de
destruir los gérmenes patodgenos, asi como destruir enzimas como las
peroxidasas y lipasas que son perjudiciales para la conservacion de las
grasas. La pasteurizacion se efectia a temperaturas superiores a 85°C,
normalmente a 90°C por 20 minutos, esta temperatura favorece el aporte
de sustancias antioxidantes, disminuye el nivel de cobre en la grasa y
elimina CO, y otros acidos volatiles presentes en la crema.

- Maduracion de la Crema: La crema no debe batirse inmediatamente
después del descremado, sea espontaneo 0 mecanico, porque se
obtendria una mantequilla dulce, de buen gusto, pero sin aroma ni
consistencia.

- Batido: El batido tiene por finalidad soldar los glébulos grasos recogidos
bajo forma de crema separados unos de otros por el suero que los rodea.
La batidora junta los glébulos de grasa con golpes repetidos hasta

constituir masas que van creciendo sin cesar, invisibles primero a causa
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de su pequefiez, pero que en un momento dado se presentan bajo forma
de pequefas granulaciones en el medio del liquido en el cual nadan. A
partir de este momento, los granos mas grandes sufren mejor el efecto
gue los choques y se sueldan en masas cada vez mas voluminosas y el
ruido del liquido que salia de la batidora es reemplazado por un ruido
mas sordo, que indica que ya se ha formado la mantequilla.

Desuerado: Cuando se produce la inversion de las fases, la grasa se
separa de la fase no grasa que constituye el suero de mantequilla o
mazada, que es separado, operacion que se denomina desuerado. La
grasa presente constituye los granos de mantequilla con la cual se
continua el proceso.

Lavado de la Crema: Cuando la mantequilla comienza a formarse,
algunos técnicos acostumbran a parar la batidora, con el fin de afadir
una cantidad de agua (cerca del 5% del volumen de la batidora) a una
temperatura entre 2-3°C mas baja que la temperatura de la crema.
Cuando la mantequilla se ha formado, se deja salir el suero por la llave
de la batidora, mejor si se hace a través de un filtro para evitar pérdida
de granos de mantequilla. Cuando ha salido todo el suero, se vierte en la
batidora una cantidad de agua que permita alcanzar el flotamiento total
de toda la mantequilla. Es oportuno que la temperatura del agua afiadida
se encuentre cerca de 3°C mas baja que la temperatura de la crema.
Luego se pone en rotacion la batidora durante 15 a 20 rotaciones y
después se pasay se deja salir el agua de lavado.

Amasado de la Mantequilla: Tiene por objeto purgar la mantequilla de las
Gltimas trazas de suero y de agua de lavado que contenga y de
homogeneizar la pasta tanto como sea posible.

Salado: Es una operacién opcional debido a que se produce mantequilla

con sal y sin sal.
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- Moldeado y Envasado de la Mantequilla: La mantequilla para ser
envasada debe estar seca y fria, se recomienda dejar una noche en
camara de refrigeracion y antes del envasado se debe efectuar un
control de la dispersion del agua. Para la presentacion se pueden
emplear moldes de madera, de diferentes pesos. Los bloques de
mantequilla son cuidadosamente envueltos en papeles o telas especiales

antes de remitirles en cajas o moldes

3.8.5.2. Diferencia entre Mantequillay Margarina (.

En la mantequilla la grasa de leche es su componente mayoritario (80 por ciento
como minimo); cualquier producto que ostente la denominacion "mantequilla™
debe tener un maximo de 16% de agua, de 2 a 4% de sélidos no grasos de
leche (suero), y algunos pueden contener hasta un 3% de sal. La margarina
tiene un contenido de grasa del 80%, pero a diferencia de la mantequilla, la
grasa puede ser de origen animal o vegetal (no necesariamente de leche),
ademas debe contener hasta 18.6% de agua. Estos productos aceptan un
minimo de 1.4% de suero de leche y el contenido de sal no debe ser mayor del
2.5%.

3.8.6. Helados

Los helados son los productos obtenidos a partir de la mezcla pasteurizada,
homogeneizada, batida y refrigerada por medios manuales 0 mecanicos que
tengan en su composicion ingredientes principales como son: Leche,
constituyentes lacteos y productos lacteos, pasteurizados, concentrados,
deshidratados, fermentados, reconstituidos o combinados. Aceites comestibles
y grasas comestibles no lacteas autorizadas, proteinas comestibles no lacteas.
Edulcorantes como sacarosa, jarabe de maiz o glucosa, azlcar invertida,

dextrosa, fructosa, lactosa o mezcla de ellas y edulcorantes artificiales, agua
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potable, huevos y productos derivados de los mismos libres de sabores y olores

extrafios. Frutas y productos derivados de las mismas. 7

3.8.6.1. Clasificacion de los Helados

De acuerdo con sus caracteristicas y/o a los ingredientes empleados en su

elaboracion, los helados se clasifican en:

a)

b)

Helados de agua o Sorbetes: esta denominacién corresponde a los
productos en los que el componente basico es el agua. Deberan
responder a las siguientes exigencias:

Extracto seco, Min: 20.0% p/p

Materia grasa de leche, Max: 1.5% p/p

Helados o Helados de leche: esta denominacion corresponde a los
productos que han sido elaborados a base de leche. Deberan
responder a las siguientes exigencias:

Solidos no grasos de leche, Min: 6.0% p/p

Materia grasa de leche, Min: 1.5 % p/p

Helados de crema: esta denominacion corresponde a los productos
gue han sido elaborados a base de leche y han sido adicionados de
crema de leche y/o manteca. Deberan responder a las siguientes
exigencias:

Solidos no grasos de leche, Min: 6.0 % p/p

Materia grasa de leche, Min: 6.0 % p/p

Los helados de base lactea tienen un valor nutritivo significativo, debido,

principalmente, a su aporte en proteinas de alto valor biologico y calcio

altamente biodisponible. También nos suministran azulcares, grasas, fosforo,

magnesio y potasio. Su valor nutritivo proviene de la leche que contienen. En

consecuencia, los que cuentan con una proporcién mas elevada de leche, como
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los helados crema, seran los mas nutritivos. Los helados lacteos pueden
contener también huevo, frutos secos, chocolate y afiadir las cualidades
nutricionales de estos ingredientes al helado de base. En cambio, los helados
de agua tan so6lo nos proporcionan las calorias provenientes de su elevado
contenido en azlcar (20-30%). Los sorbetes tienen unas caracteristicas
nutricionales similares a los helados de agua y pueden realizar un pequefio
aporte de fibra o algunos micronutrientes si estan elaborados con un minimo de

un 30% de fruta o zumo.

3.8.6.2. Energia v

Los helados de agua y sorbetes tienen un contenido energético medio/bajo (68-
138 kcal), una racion de 100g no aporta ni un 10% de las necesidades
energéticas diarias, pero son calorias vacias. Dentro del grupo de helados de
base lactea, y aunque hay algunos helados muy energéticos, la mayoria de
helados crema y helados pueden clasificarse como alimentos de contenido
energético moderado, es decir, inferior a 300 kcal/100g. Los helados de leche
pertenecerian al grupo de contenido energético medio/bajo (alrededor de 150
kcal/100g). Los helados crema serian los mas energéticos, pero algunos
ingredientes, como el chocolate y derivados, mermeladas, frutos secos o
barquillo, aumentan el valor energético del producto. A modo de ejemplo, un
30% de chocolate blanco en la formula duplica el contenido energético del
helado al que se incorpora. Aun asi, el helado crema béasico de 100 g aportara
el 12% de la energia que debe ingerir diariamente un nifio, algo muy razonable.
Aunque pueda tenerse una percepcion diferente, una racion de helado de base
lactea tiene un aporte energético superior al de la leche entera, pero mas
proximo al de los productos lacteos que a otros alimentos ingeridos como
postres o meriendas, como los productos de pasteleria o los bocadillos, incluso

en el caso de los helados crema.
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3.8.6.3. Proteinas

El contenido de proteinas en los helados crema, leche y helados es similar al de
la leche y, como en su caso, tienen un valor biolégico elevado. En los helados
elaborados a partir de leche en polvo desnatada y en los mantecados, el
contenido proteico aumenta y destaca el aporte de lisina, aminoacido limitante
de muchas proteinas. La incorporacion de caseinatos aumentard el contenido
proteico del producto, asi como el chocolate o los frutos secos, que pueden
triplicar el contenido proteico de la férmula base.

3.8.6.4. Carbohidratos

El valor energético de los helados de base lactea se debe fundamentalmente a
los azlcares que contienen (16.4-41.6%) y son el principal motivo por el que no
deben consumirse en exceso. Estos azlcares son, principalmente, lactosa y
azlcares afadidos (sacarosa y, a veces, jarabe de glucosa). A pesar del
elevado contenido en azucar, la fraccion grasa del propio producto puede
retrasar el vaciamiento gastrico y provocar que estos azucares no sean de
absorcion tan rapida como en otros alimentos muy azucarados y exentos de
grasa, con los helados de agua y sorbetes. Contienen lactosa, que es el azucar
simple de absorcion mas lenta y facilita la absorcién del calcio del producto. Los
helados y otros postres lacteos, como flanes, arroz con leche o natillas,
contienen una cantidad de glucidos de rapida absorcion similar. Una racion de
100g de helado puede representar entre el 3 y el 6% del total de glucidos de

absorcion rapida recomendado para adultos (10%).

Actualmente, no se considera necesario prohibir el consumo de helados de
base lactea a los diabéticos, ni siquiera a los insulinodependientes. Para
insulinodependientes se considera que raciones de 100g de producto son
totalmente compatibles con su dieta y que 3-4 unidades de insulina rapida 30

minutos antes de la ingesta previenen el incremento glucémico. La existencia
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de helados edulcorados también puede facilitar su incorporacion a una dieta
gue, en cualquier caso, debe estar siempre controlada por un facultativo. En el
caso de los helados que incorporan frutos secos, aumentara el porcentaje de
hidratos de carbono complejos y fibra. Algunos helados incorporan inulina y con
ello una fibra especialmente saludable.

3.8.6.5. Grasas .

Los helados de agua y sorbetes no contienen grasas, esto los haria adecuados
para personas que necesitan una restriccion en la ingesta lipidica, pero su
elevado contenido en azucares de absorcion rapida limita esta recomendacion.
La grasa que contienen los helados de base lactea es mayoritariamente
saturada. En los helados de leche y en los de crema es grasa lactea (60% en la
fraccion grasa), mientras los helados tienen un contenido mayor (80%) y es
grasa de coco, palma, y grasas hidrogenadas, es decir grasas vegetales pero
altamente saturadas. La grasa de los helados crema con cobertura de chocolate
es menos hipercolesterolemiante incluso que la de la leche entera, puesto que
la manteca de cacao es rica en acido estearico y acido oleico, lo que mejora el

perfil lipidico del producto, a pesar de aumentar ligeramente su valor energético.

El contenido graso de los helados de base lactea es muy variable, tanto entre
diferentes tipos como dentro de uno mismo. Mientras los helados de leche
tienen un contenido graso moderado (<5%), los helados crema (14.8%) y los
helados (12,5%) tienen un contenido mas elevado. Respecto al contenido en
colesterol, los helados crema son los que contienen una proporcién de
colesterol mas elevada (30 mg/100g helado). Pero teniendo en cuenta que la
ingesta maxima recomendable es de 300 mg/dia, un helado crema de 100 g

aporta un 10% de ese valor, menos que 100g de carne.
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3.8.6.6. Vitaminas
El contenido de vitamina B, en los helados de base lactea, y especialmente en
los helados de leche, resulta especialmente significativo para cubrir los

requerimientos de los nifios.

3.8.6.7. Calcio ¢y

El contenido de calcio en los helados de base lactea oscila entre 148 mg/100g
de media en los helados de leche a 89 mg/100g en los helados crema. Hay una
gran variabilidad dentro de cada grupo y algunos helados crema o helados
pueden llegar a tener contenidos de calcio superiores a la mayoria de helados
de leche. El contenido de calcio de los helados de leche es similar al del yogur
natural, flanes y natillas; el doble del aporte realizado por helados y helados
crema. El calcio de los helados de base lactea, como el de la leche y del resto
de derivados lacteos, es mucho mas biodisponible y asimilable para el

organismo que el del resto de alimentos.

La relacion calcio/fésforo en el alimento es determinante para la absorcion de
ambos minerales y en estos helados es ¢ptima. Tanto su contenido en lactosa
como en proteina lactea o en vitamina D favorecen la asimilacion del calcio. Los
helados realizan un aporte de calcio realmente significativo y es su rasgo
nutricional mas interesante. Cabe resefiar que 100g de helado de leche
proporciona una cantidad de calcio similar al de la misma cantidad de leche
entera. La contribucion del resto de helados de base lactea a las necesidades

diarias del mineral suele encontrarse alrededor del 10%.

3.8.7. Jalea Real @,
La jalea real es una sustancia secretada por las glandulas hipofaringeas y
mandibulares de las abejas obreras jovenes. Su consistencia es liquida,

lechosa y viscosa, con cerca de un tercio de su contenido compuesto de
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materia seca, y de color amarillenta o blanca cremosa. Las abejas a partir de
los tres dias de edad comienzan la actividad de sus glandulas hipofaringeas
para producir jalea, estando su mayor actividad entre los cinco y 15 dias y su
tasa maxima de sintesis proteica entre los 10 y 14 dias de edad. Por su alto
contenido proteico este producto es sintetizado durante la digestion del polen,
aunque también se agrega miel a la secrecion. Se trata de una sustancia
cremosa, de color blanco lechoso, altamente nitrogenada, con olor levemente
picante y un sabor amargo y &cido. La jalea real es utilizada por las abejas
jovenes llamadas nodrizas para alimentar a la reina desde su estado larval y
durante toda su vida, y también a las abejas obreras y zanganos durante sus
primeros estados larvales. Aunque, también es usada por las nodrizas para

alimentar a otros adultos dentro de la colmena.

3.8.7.1. Composicion Quimica s

Tratandose de una secrecion animal, su composicion es muy Vvariable,
dependiendo de diversos factores: Zona de procedencia de la colmena, Periodo
de recoleccion y Naturaleza o edad de las larvas. Asi, por ejemplo, en el
analisis quimico de jalea real procedente de muestras de China, Taiwan y
Japon, en un estudio comparativo, se demostré que estas Ultimas contenian
mas proteinas que las demas analizadas. En cuanto a la época de recoleccion
se ha comprobado un incremento del acido 10-hidroxidecanoico (acido graso
mas importante presente en la jalea real y de comprobada accién antibiotica).
Por ultimo, otra variacion observada es la referida a la jalea real fluida que las
obreras jovenes reciben, rica en protidos, conteniendo un niamero de granos de

polen mucho mas elevado que la jalea real segregada para reinas.

Teniendo en cuenta la complejidad quimica de este producto y los factores
condicionantes que intervienen sobre él, la composicion media de este producto

se muestra en la tabla N°6.
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Tabla N°6: Composicion quimica de la Jalea Real (3,

Componentes Porcentaje
Agua 68%
Protidos 12%
Azucar 8.5%
Lipidos 5.6%
Cenizas 0.8%

Ademas tiene un alto contenido de aminoacidos esenciales en estado libre (20
tipos, incluidos los 7 esenciales para mantener la vida) , como son entre otros:
alanina, acido aspartico, lisina, serina, arginina, acido glutamico, fenilalanina,
treonina, cistina, leucina, triptéfano, tirosina. También todas las vitaminas del
complejo B (B, B2, B3, Bs, Bs, Bs, Bg y B12), asi como considerables dosis de
vitamina A, C, D y E. Actia como neurotransmisor pues contiene 1mg/g de
acetilcolina, en la jalea real fresca. Como factor antibiotico porque contiene
acido hidroxi-10-deceno-2-transoico, que es activo con el Estaphilococus
aureus, Eschericia coli, Salmonella typhy y Bacilus de Koch. Posee minerales y
oligoelementos tales como: cobre, calcio, hierro, zinc, fésforo, silicio, potasio y
magnesio. Contiene Estradiol, sistilbestrol, progesterona y testosterona

(hormonas masculinas y femeninas perfectamente equilibradas).

3.8.8. Yogurt (3,

El yogurt es una de las leches fermentadas mas antiguas que se conocen. Ha
sido desde hace mucho tiempo un alimento de importancia en paises del medio
oriente, en especial en aquellos de la costa oriental del mediterraneo. Las
leches fermentadas son productos acidificados por medio de un proceso de
fermentacion. Como consecuencia de la acidificacion por las bacterias lacticas,
las proteinas de la leche como la caseina (80%), beta-lactoglobulina (10%),

alfa-lactoglobulina (2%) y otras (8%), se coagulan y precipitan. Luego estas
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proteinas pueden disociarse separando los aminoacidos, lo que probablemente
mejora la digestibilidad de las leches fermentadas. Muchas de las propiedades
de la leche mejoran al ser fermentadas:

- Aumenta el valor biologico de las proteinas. La lactosa se convierte en

acido lactico que es un antiséptico digestivo.

- Se sintetiza vitamina B por parte de las bacterias de la leche fermentada.

- Aumenta la cantidad de Riboflavina (Vitamina By)

- Aumenta la cantidad de acido fdlico y folinico.

- Aumenta la cantidad de Vitamina B,

- Aparece un gran efecto bactericida.

- Bacteriostatico.

Dependiendo del tipo de yogurt se acepta la presencia de agregados como
frutas, azucar y miel, asi como saborizantes, colorantes y estabilizadores
permitidos. Los productos con fruta agregada deben contener al menos 75% de

yogurt.

El yogurt puede considerarse el primero de los alimentos funcionales, ya que
proporcionan multiples beneficios para la salud, derivados de algunos de sus
componentes: Bacterias Probidticas, Péptidos Bioactivos, Acido Linoléico, etc.

No se podra denominar como yogurt a los productos que los contengan como
uno de sus ingredientes, pero podra incluirse como parte de su denominacion.
Estos productos pueden o no tratarse térmicamente. El etiquetado de los
envases de los yogures debe contener la clase de leche que se emplea en su
elaboracién: entera, parcialmente descremada o descremada, y el porcentaje
de grasa de leche que contiene, hoy dia se encuentra en el mercado yogures
de todo tipo: Desnatados, con Soya, Fibra, Vitaminas y Minerales, Leches
fermentadas que ayudan a regular la presion arterial gracias a su contenido de

péptidos lacteos entre otros. Este es un alimento que se utiliza como funcional y
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al que se le afladen mas nutrientes funcionales. Entre sus efectos beneficiosos
cabe destacar la salud cardiovascular y la mejora del sistema gastrointestinal,

entre otros.

3.8.8.1. Composicion del Yogurt (s

Yogurt Natural: es aquel que tiene un pH igual o inferior a 4.6, con un contenido
minimo de grasa de 2% y un extracto seco magro de leche minimo del 8.5%

Yogurt Azucarado: corresponde a la composicion del yogurt natural pero al que

se le ha anadido azUcar o azucares comestibles.

Yogurt Edulcorado: es el que corresponde a la composicion de yogurt natural

pero se le han afiadido los edulcorantes que rigen las normas.

Yogurt con frutas, zumos u otros productos naturales: es el que corresponde a
la composicion de yogurt natural al que se le han afadido frutas, zumos u otros
productos naturales. La cantidad minima de yogurt en el producto terminado ser
de 70%.

Yogurt Aromatizado: es el que corresponde a la composicion de yogurt natural
pero se le han afiadido agentes aromaticos autorizados. La cantidad minima de

yogurt en el producto final sera del 80%.

Todos los yogures definidos anteriormente que tengan en su parte lactea un
contenido maximo de materia grasa lactea del 0.5%, deberan llevar de mas la

mencion “Desnatado”.
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1 Tipo de Estudio

El tipo de estudio que se realizO es de caracter bibliografico documental,
enfocado a la recopilacion de métodos de analisis de los alimentos
seleccionados, basandose en las exigencias de las Normativas Salvadorefias.

4.2 Investigacion bibliogréfica.

Se realiz6 una busqueda tomando en cuenta aportes de libros de texto oficiales
y no oficiales, sitios de Internet de caracter cientifico como KNOVEL, visitas a
las siguientes bibliotecas de la Universidad de El Salvador: Biblioteca Central,
biblioteca de la Facultad de Quimica y Farmacia “Dr. Benjamin Orozco”,
biblioteca de la Facultad de Ciencias Agronémicas, biblioteca de la Facultad de
Ingenieria y Arquitectura, y bibliotecas de las siguientes universidades privadas:
Universidad Alberto Masferrer (USAM), Universidad Nueva San Salvador
(UNSSA), biblioteca “P. Florentino Idoate S.J.” de la Universidad

Centroamericana “José Simedn Cafias” (UCA).

4.3 Investigacion de Campo.

Primeramente se buscaron las Normas Salvadorefias para el analisis de los
productos Sal Fortificada con Yodo, Café Soluble Instantaneo, Carnes y
Productos Cérnicos, Embutidos Crudos y Cocidos, Productos Lacteos;
Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados, Jalea Real y Productos Lacteos:
Yogurt, encontrandose vigentes y disponibles al publico solamente las

Normativas Salvadorefias Obligatorias. Se procedié a buscar en la bibliografia
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dada por cada una de ellas el método de andlisis correspondiente para el
tratamiento de los parametros establecidos para cada componente. El libro de
mayor referencia es la Asociacion Oficial de Quimicos Analiticos (AOAC) en su
edicion numero dieciséis, del cual se hizo la respectiva traduccion al idioma
espafol para mejorar la comprension de la informacién por todos los usuarios
interesados en este trabajo y facilitar la implementacion en los laboratorios
destinados al estudio y analisis de alimentos.

Posteriormente se recopil6 la informacidén en una guia de métodos de analisis
fisicoquimicos y sensoriales que incluye los parametros de calidad
recomendados por las Normativas Salvadorefias Obligatorias y se ordenaron de
acuerdo a lo mencionado en cada norma. La guia incluye una portada,
introduccion, objetivo de la guia, abreviaturas utilizadas, alcance por producto,
los métodos de analisis organolépticos y fisicoquimicos para cada uno de los
productos en estudio, fundamento de los métodos, especificaciones de los
limites para cada componente evaluado y su referencia bibliografica, asi como

el material, equipos, reactivos y cristaleria necesaria para el analisis de estos.

Dicho trabajo se realizo entre los meses de Septiembre de 2012 a Octubre de
2013.
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INTRODUCCION

La presente Guia de Metodologias de Andlisis Fisicoquimicos y Sensoriales
para Alimentos procesados segun Normativas Salvadorefias ha sido elaborada
utilizando las Normas Salvadorefias Obligatorias debido a que los productos en
estudio, no se encuentran en el Reglamento Técnico Centroamericano. La guia
tiene como propdsito ser un instrumento claro y especifico para que las
personas interesadas accedan a las metodologias de los andlisis
recomendados por las Normas Salvadorefias Obligatorias vigentes para Sal
Fortificada con Yodo, Café Soluble Instantaneo, Carne y Productos Carnicos,
Embutidos Crudos y Cocidos, Mantequilla, Helados, Jalea Real y Yogurt.

La guia contempla el tratamiento para cada producto, su metodologia de
analisis, fundamento, especificaciones dadas por las Normativas Salvadorefas,
reactivos, aparatos y cristaleria, asi como las recomendaciones de equipos

especificos para los analisis involucrados.

viii



OBJETIVO

Proporcionar una recopilacion de las metodologias de andlisis fisicoquimicos y
sensoriales y el tratamiento de cada producto, incluye las especificaciones
dadas por las Normas Salvadorefias Obligatorias, reactivos, cristaleria, material
y equipo para los alimentos Café Soluble Instantaneo, Sal Fortificada con
Yodo, Carnes y Productos Carnicos, Embutidos Crudos y Cocidos, Productos
Lacteos: Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados, Jalea Real y Productos

Lacteos: Yogurt.



NORMAS PARA LA CONSULTA

NSO 67.20.01:05 “Sal Fortificada con Yodo”

NSO 67.31.03:04 “Café Soluble Instantaneo”

NSO 67.02.13:98 “Carne y Productos Carnicos. Embutidos Crudos y

Cocidos”

NSO 67.01.12:07 “Productos Lacteos: Mantequilla”

NSO 67.01.11:04 “Helados y Mezclas de Helados”

NSO 67.38.03:05 “Jalea Real”

NSO 67.01.10:08 “Productos Lacteos: Yogurt”
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AOAC:

AAS:

ASV:

USP:

cms:

g.

Grado ACS:

kPa:

LC:

meq:

mg:

mL:

mm:

ABREVIATURAS

Asociacion Oficial de Quimicos Analiticos
Espectrofotometria de absorcion atémica
Voltamperometria de disolucién anddica
Farmacopea de los Estados Unidos de América
Absorbancia

Absortividad

Centimetros

Gramos

Reactivo grado analitico

Horas

Kilo Pascal

Litros

Cromatografia Liquida

Molar

Miliequivalente

Miligramos

Mililitros

Milimetros
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mmHg:
min:
mV:

mQ:

p/p:

seg:

MA:

ug:

Milimetro de Mercurio
Minutos

Milivoltios

Miliohmnio
Normalidad

Peso sobre peso
Segundos
Tramitancia

Voltios

Micro Amperios

Microgramos
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METODOS DE ANALISIS PARA

SAL FORTIFICADA CON YODO
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SAL FORTIFICADA CON YODO
Norma Consultada: NSO 67.20.01:05 Sal Fortificada con Yodo.
Alcance:

Aplica a toda las Sal producida y comercializada en el pais para consumo
humano y animal, asi como a la sal importada o donada. Dentro de las sales se
encuentran: Sal gruesa o sal gorda, Sal molida, Sal refinada y Sal de mesa.

Pruebas Organolépticas:

e Aspectos: Cristales de granulacion uniforme, de acuerdo con el tipo de
sal (ver tabla N° VI)

e Color: Blanco.

e Olor: Sin olor.

e Sabor: Salino

Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° I: Resumen de métodos analiticos para cada prueba recomendada de
Sal fortificada con Yodo

Prueba Método Analitico

Humedad Perdida por Secado

Materias Insolubles en Agua Solubilizacion

Cloruro de Sodio Volumétrico

Cobre Fotométrico

Yodo Volumétrico

Cenizas Pérdida por Secado

Arsénico Total Colorimétrico
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Tabla N° I: Continuacion

Prueba Método Analitico

Plomo Método General de Ditizona

Arsénico, Cadmio, Plomo,
Selenioy Zinc ASV (Cdy Pb) y AAS (As, Sey Zn)

Mercurio Método Espectrofotométrico de Absorcion Atdmica (sin llama)

Tabla N° Il: Resumen de métodos de andlisis segun AOAC para Sal fortificada

con Yodo
Prueba Método AOAC
Humedad, Sustancias Insolubles 925.55 11.2.01
Yodo en sal yodada 925.56 11.2.02
Cenizas 923.03 32.1.05
Arsénico Total 957.22 5.1.13
Plomo 934.07 9.2.20
Arsénico, Cadmio, Plomo, Selenio y Zinc 986.15 9.1.01
Mercurio 971.21 9.2.22

Prueba 1: Humedad

A. Fundamento
Una cantidad de muestra exactamente pesada se somete a un proceso de
secado mediante calentamiento a una temperatura suficiente como para que
pierda el agua por evaporacion hasta peso constante. La diferencia de pesos
antes y después del secado permite la estimacién del contenido de agua en la

muestra.
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B. Material y Equipo
- Tamiz N° 20y N° 80
- Balanza analitica

- Estufa

C. Cristaleria
- Cé4psula de porcelana
- Termémetro

- Mortero y pistilo

D. Procedimiento
Triturar la muestra en un mortero con pistilo para que pase a través de un tamiz
N° 20, evitar la trituracion excesiva de modo que sea retenido en el tamiz
N°80. Mezclar la muestra en cuatro partes y pesar todas las porciones
necesarias en una balanza analitica. Tarar una capsula de porcelana, pesar
10.0g de muestra y distribuir uniformemente. Calentar en estufa por periodos
de 1h cada uno a aproximadamente 105°-110°C. Hacer 2 pesadas
consecutivas en balanza analitica. Ocasionalmente agitar la capsula para que
la muestra se seque uniformemente. Reportar la pérdida de peso como

humedad.

E. Calculos

% Humedad = ([g de muestra himeda - g de muestra seca] / g muestra) x 100

Prueba 2: Sustancias Insolubles en Agua

A. Fundamento
La muestra se solubiliza en agua y se filtra a través de un filtro de poro fino que

retiene las sustancias insolubles, y se evapora el agua retenida. La diferencia
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de los pesos antes y después del secado permite la estimacion del contenido

de sustancias insolubles en agua.

B. Material y Equipo
- Estufa

- Bomba de vacio
- Balanza analitica

C. Reactivos
- Solucion saturada de nitrato de plata

D. Cristaleria

- Beaker 250 mL

- Agitador de vidrio

- Filtro Gooch

- Probeta 25 mL, 50 mL y 250 mL

E. Procedimiento
Pesar en una balanza analitica 10.0 g de muestra en un beaker de 250 mL,
medir en una probeta 200 mL de agua destilada a temperatura ambiente y
adicionar el agua destilada al beaker con la muestra, dejar reposar por 30 min,
agitar con frecuencia. Filtrar a través de filtro Gooch previamente
pesado. Transferir el residuo del filtro Gooch con ayuda de un agitador de
vidrio, utilizando un total de <50 mL de agua destilada. Lavar el residuo con
aproximadamente 10 porciones de 10 mL de agua destilada, hasta que 10 mL
del filtrado muestren una turbidez leve tras la adicién de algunas gotas de una
solucion saturada de nitrato de plata. Secar el contenido en un crisol hasta
peso constante (110°C). Reportar el aumento de peso del filtro Gooch como

“materias insolubles en agua” y reportar los resultados en porcentaje.
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F.

Célculos

% Sustancias insolubles en agua = ([A + C] - [B + C] /A + C) x 100

Doénde: A = peso de la muestra, B = peso de residuo y C = peso del filtro Gooch

Prueba 3: Cloruro de Sodio )

A.

Fundamento

Se basa en la titulacion de una muestra de sal, en donde se valoran los

cloruros con una solucion valorada de nitrato de plata, empleando cromato de

potasio como indicador.

B.

Material y Equipo
Balanza analitica

Hot plate

Reactivos
Solucion valorada de nitrato de plata 0.1N (AgNO3)
Solucion de cromato de potasio al 5% (K2CrOy)

Nota: Ver estandarizacion de reactivos en anexo 1

Cristaleria

Erlenmeyer de 250 mL
Bureta graduada 25.0 mL
Pipeta volumétrica 1.0 mL
Probeta 100 mL

Termdémetro
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E. Procedimiento

Pesar en balanza analitica 0.15-0.17 g de muestra y colocar en un erlenmeyer
de 250 mL, afadir con probeta 75 mL de agua destilada hirviendo, dejar
reposar de 10 a 15 min, agitando de vez en cuando hasta alcanzar una
temperatura de 50-55°C (temperatura de valoracién). Afiadir con pipeta
volumétrica 1.0 mL de solucién indicadora de cromato de potasio al 5%, agitar.
Adicionar con bureta nitrato de plata 0.1N gota a gota sin dejar de agitar hasta

la aparicién de un color pardo naranja permanente. Llevar un blanco.

D. Célculos
% de Cloruro de sodio = ([Va— Vp] X N x 0.0585 / m) x 100

Donde: N = Normalidad de la solucion de nitrato de plata 0.1N, V.= mL
gastados de nitrato de plata en la titulacion, Vy,= mL gastados de nitrato de
plata en el blanco, m = Masa en gramos de la muestra y 0.0585 =

miliequivalente del cloruro de sodio.

Prueba 4: Yodo ;
A. Fundamento

El yodato (como yodato de potasio) agregado a la sal para consumo humano
se cuantifica por titulacion redox con tiosulfato de sodio. El yodato es un
oxidante fuerte y reacciona cuantitativamente con el tiosulfato. La reaccion se
desarrolla en medio ligeramente acido y en presencia de un exceso de iones

de yodo.

B. Material y Equipo
- Hot plate
- Balanza analitica

- Frasco lavador
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. Reactivos

Agua de bromo: Para el método alternativo, determinar la concentracién
aproximada (mg de Br/mL) mediante la adicion de volimenes medidos
con bureta a un erlenmeyer que contiene 50 mL de agua destilada, 5 mL
de solucién de yoduro de potasio al 10% y 5 mL de acido sulfarico (1+9),
y valorando el yodo liberado con tiosulfato de sodio 0.1N.

Tiosulfato de Sodio 0.1N: pesar 15.81 g de tiosulfato de sodio y diluir a
1L.

Tiosulfato de sodio 0.005N: Preparar diariamediante la dilucion a partir
de una solucion al 0.1N.

Solucion de almidén al 1%: Mezclar 1g de almidon soluble con agua
destilada lo suficientemente fria para hacer una pasta fina, afiadir 2700mL
de agua destilada en ebullicion y hervir aproximadamente 1min con
agitacion. Preparar antes de su uso.

Solucion control de yoduro de potasio: 0.3270 g de yoduro de potasio en
250 mL de agua destilada. Diluir 50 mL a 250 mL con agua destilada y
usar 5 mL para el control (5 mL = 1.0 mg de yodo y 1.308 mg de Kil).
Acido sulfarico (1+9): medir 1 mL de &cido sulfirico concentrado y 9 mL
de agua destilada.

Acido sulfarico 2N: medir aproximadamente 54.34 mL de é&cido sulfarico
concentrado y diluir a 1L.

Fenol al 5%: pesar 5.0 mg de fenol y diluir a 100 mL.

Yoduro de potasio al 5%: pesar 5.0 mg de yoduro de potasio y diluir a
100 mL

Cloruro de sodio al 20%: pesar 20.0 mg de cloruro de sodio y diluir a
100mL.

Acido salicilico en cristales

Acido fosforico al 85%

Nota: Ver estandarizacion de reactivos en anexo N°1
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D. Cristaleria

- Bureta 50.0 mL

- Erlenmeyer 250 mL

- Pipetas volumétricas de 1.0 mL, 5.0 mL, 25.0 mL y 50.0 mL
- Beaker 100 mL

- Agitador de vidrio

- Balon volumétrico 50.0 mL y 250.0 mL

- Beaker 600 mL

- Termdémetro

E. Preparacion de la Muestra

Pesar en balanza analitica 50.0 g de muestra y disolver en agua destilada,

diluir a volumen en un baldn volumétrico de 250 mL.
F. Determinacion

Medir con pipeta volumétrica una alicuota de 25.0 mL de la muestra en un
erlenmeyer de 500 mL vy diluir hasta aproximadamente 300 mL. Neutralizar a
naranja de metilo agregando acido fosférico al 85% y afadir 1.0 mL en
exceso. Agregar un exceso de agua de bromo y calentar a ebullicion en hot
plate la soluciébn suavemente hasta que se vuelva incolora, ebullir por 5 min
mas. Agregar unos pocos cristales de acido salicilico y enfriar la solucion a
aproximadamente 20°C. Agregar con pipeta volumétrica 1.0 mL de acido
fosforico 85% y 0.5 g yoduro de potasio y titular el yodo con tiosulfato de sodio
0.005N. Equivalencia para el célculo: 1 mL Na,S,03 0.005N = 0.1058 mg de
yodo

- Método alternativo. No aplicable en presencia de Na,S,0s3:
Medir con pipeta volumétrica 50.0 mL de la solucién muestra y transferir a un

erlenmeyer de 250 mL. Neutralizar a naranja de metilo con &cido sulfarico
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2N. Afadir agua de bromo gota a gota por medio de una bureta en cantidad
equivalente a 20 mg de bromo. Después de unos minutos destruir la mayor
parte de bromo libre remanente mediante la adicion de una soluciéon de
tiosulfato de sodio al 1% gota a gota mientras se agita. Lavar el cuello y los
lados del erlenmeyer con agua destilada y completar la eliminacion de bromo
mediante la adicion de 1 o 2 gotas de solucion de fenol al 5%. Afiadir 1.0 mL
de acido sulfarico 2N y 5.0 mL de solucion de yoduro de potasio 10% y valorar
el yodo liberado con una solucion de tiosulfato de sodio 0.005N, agregar 1.0 mL
de indicador de almidon casi al final de la titulacion. Realizar determinaciones
de control, utilizando 50.0 mL de solucion de cloruro de sodio al 20%, a la que
debe de agregar cantidades apropiadas de solucion de yoduro de
potasio. Equivalencias para el calculo: 1 mL de Na;S;03; 0.005N = 0.1058 mg
de yodo y 1 mL de Na;S,03 0.005N = 0.1384 mg de KI.

Prueba 5: Cenizas

A. Fundamento
La muestra se incinera hasta obtener cenizas. La diferencia de los pesos antes

y después de la incineracion permite la estimacion del contenido de cenizas.

B. Material y Equipo
- Balanza analitica
- Mufla

- Desecador

- Crisol de porcelana

C. Procedimiento
Pesar en balanza analitica 3.5 g de muestra en un crisol de porcelana,

previamente tarado, enfriado en desecador y pesado al alcanzar la temperatura
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ambiente. Incinerar en mufla a 550°C aproximadamente (a color rojo oscuro)
hasta obtener una ceniza de color gris claro o hasta peso constante. Enfriar en
desecador y pesar poco después de llegar a temperatura ambiente.

D. Célculos

% Ceniza = (g ceniza / g de muestra) x 100

Prueba 6: Arsénico Total

A. Fundamento
El arsénico se reduce a arsina en solucion acida, la arsina es pasada a través
de un depurador y después a un tubo absorbente para la formacion de un
complejo rojo soluble cuyo color es proporcional al contenido de arsénico en la

muestra.

B. Materiales y Equipos
(No limpiar el aparato y el material de vidrio con detergentes, ya que esto
interfiere con el desarrollo del color)

- Aparato de generacion de arsina: Doblado con un tubo de vidrio de 6mm
de diametro en un angulo de 120° a 10 cm desde un extremo y en
angulo de 60°C a 15 cm desde el otro extremo. Conecte el extremo mas
corto de fibra de vidrio impregnada con una solucion saturada de acetato
de plomo e insertar en el tapén de goma, colocado en la parte superior
de un erlenmeyer 125 mL de modo que el final de las proyecciones del
tubo justo debajo sean tapados. Conecte el otro extremo con fibra de
vidrio impregnado y conectar a través de un tubo de goma al tubo de
vidrio ajustado en el extremo inferior del que llega la parte inferior al
frasco volumétrico 50.0 mL, o si prefiere, a un tubo de centrifuga de

50mL, marcado exactamente en 50 mL y aproximadamente a 20 mL.
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Balanza analitica
Papel whatman N° 30
Estufa

Mufla

Bafio maria

Espectrofotometro ultravioleta visible

. Reactivos

Trioxido de arsénico: NIST As,O3; SRM 83, 0 su equivalente.

Suspension de Oxido de magnesio (MgO) y nitrato de magnesio
(Mg(NOs3),:6H,0): Suspender 75.0 g de MgO y 1050 g de
Mg(NO3),-6H,O en suficiente agua destilada para hacer 1L. Agitar
vigorosamente antes de agregar a la muestra.

Solucion de cloruro de estafio (SnCl,): Disolver 40.0 g de SnCl;
hidratado libre de arsénico en acido clorhidrico y diluir a 100 mL con
acido clorhidrico.

Solucion de absorcién: Transferir con una probeta 25.0 mL de solucion
de cloruro de mercurio al 1.5% y con bureta 3.75 mL de acido sulfurico
6N y 3.75 mL de permanganato de potasio 0.03N dentro de un bal6n
volumétrico 250 mL. Diluir con agua destilada y mezclar. Utilizar la
solucion recientemente preparada.

Reactivo molibdato de amonio ((NH4):Mo0QO,): Disolver 1.0 g de
(NH4)2M004 en 100 mL de &cido sulfarico 5.4N.

Reactivo de sulfato de hidracina (N2H4-H2SO,4) al 0.15%. Disolver 0.15 ¢
de N,H4-H,SO4 en 100 mL de agua destilada.

Acido clorhidrico (1+1): a 1 mL de é&cido clorhidrico agregar 1 mL de
agua destilada.

Hidroxido de sodio al 10%: pesar 10 g de hidréxido de sodio, disolver

con agua destilada y diluir a 100 mL.
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D. Cristaleria

- Cé4psula de porcelana

- Probeta 25 mL

- Beaker 250 mL

- Bureta 10.0 mL y 25.0 mL

- Erlenmeyers 125 mL

- Balon volumétrico 50.0 mL, 250.0 mL y 1.0L
- Pipetas volumétricas 1.0 mL y 10.0 mL

- Vidrio reloj

- Varilla de vidrio

E. Preparacion de la solucion muestra
Pesar en balanza analitica la muestra utilizando una capsula de porcelana
como porta muestra. Afadir aproximadamente 10.0 mL de suspension reactivo
mezclada y suficientemente agua destilada y mezclar bien con un agitador de
vidrio. Enjuagar el agitador y secar la muestra a 100°C. Las cenizas se forman
en 2-4 h aproximadamente a 550-600°C. (Los residuos leves de carbono no
interfieren. Tener cuidado para evitar la pérdida de ceniza). Enfriar y
humedecer el residuo con agua destilada. Cubrir con un vidrio reloj y afadir
15mL de acido clorhidrico (1+1). Dejar reposar durante la noche, o calentar en
un bafo de agua con agitacién hasta que se disuelva la ceniza. Filtrar a través
de papel Whatman N°30 en un erlenmeyer de 125 mL. Enjuagar el filtro con
bastante agua destilada caliente y con varias porciones hasta obtener

aproximadamente 60 mL de filtrado.

F. Preparacion de la curva estandar
Disolver 0.66 g de trioxido de arsénico en 25.0 mL de solucion de hidréxido de
sodio al 10%, diluir a 1L con agua destilada, mezclar. Tomar una alicuota de 10

mL y diluir a 1L con agua destilada (1 mL=5 ug Arsénico). Transferir alicuotas
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de 0.0, 2.0, 4.0, 6.0, 8.0, 10.0, 12.0, y 14.0 mL desde una bureta en
erlenmeyers de 125 mL. Diluir cada uno a 60mL con agua destilada y proceder
como en G. Trazar A contra ug de Arsénico.

G. Generacion de arsina.
Afadir 10.0 mL de acido clorhidrico, 2.0 mL de solucién de yoduro de potasio
15% y 0.5 mL de solucién de cloruro de estafio. Agitar, calentar en un bafio de
agua por 5 min y enfriar. Teniendo todas las piezas del aparato de generacién
de arsina listas para un montaje inmediato, con aproximadamente 20 mL de la
solucion de absorcion en un frasco volumétrico de 50.0 mL o tubo de centrifuga
marcado en 50.0 mL. Afadir 5-6 g de zinc, pasando por un papel Whatman
N°30 la solucion digerida, insertar rapidamente un tapdn que contiene un tubo
de vidrio en el erlenmeyer y colocar el tubo de entrega contra la parte inferior
del frasco aforado o tubo de centrifuga de manera que las burbujas sean
pequefas. Utilice unas gotas de agua destilada para comprobar si hay fugas
entre el tapdén de goma y el erlenmeyer. La conexion del tubo de vidrio debe
ser lo suficientemente grande como para que las burbujas no trasladen
compuestos de plomo del tapdén de fibra de vidrio impregnado dentro del frasco

de absorcion.

H. Desarrollo de color
Después de 30 min, desconectar la tuberia, dejando el tubo de suministro en el
recipiente de recepcion de modo que cualquier arsenuro de mercurio en el
tubo este expuesto a los reactivos de desarrollo del color. Afadir 1.0 mL de
reactivo de molibdato de amonio y mezclar haciendo pasar aire a través del
tubo de entrega. Afadir 1.0 mL de reactivo de sulfato de hidracina y mezclar de
nuevo. Calentar en un bafio de agua en ebullicion por 20 min. Enjuagar el tubo
de entrega con agua destilada vy retirar. Enfriar a temperatura ambiente, diluir a

50.0 mL y mezclar. Filtrar a través de un filtro de fibra de vidrio hermético y

26



centrifugar. (No utilice papel filtro, porque el color puede ser adsorbido).
Leer A contra agua destilada a =750 nm. El valor de Aes maximo a una
longitud de onda de 840 nm. Determinar el contenido de arsénico desde la

curva estandar.

As x 2.90 = acido arsanilico; As x 2.24 = bencenoarsenoso; As x 3.51 = acido
3-nitro-4-hidroxifenilarsonico; As x 3.3 = acido 4-nitrofenilarsonico; As x 3.47 =

acido p-ureidobencenoarsonico.

Prueba 7: Cobre ()

A. Fundamento

La muestra se diluye en acido clorhidrico. Se extrae el complejo de color
formado por la reaccién del cobre con dibencilditiocarbamato de zinc en
tetracloruro de carbono. Se realizan mediciones fotométricas de la materia
organica extraida a una longitud de onda de aproximadamente 435nm. La
determinacion es selectiva en un medio acido, el cual suprime las
interferencias, especialmente de hierro, manganeso, niquel y cobalto. El
método es aplicable a productos con un contenido de cobre igual o mayor de
0.01mg/kg de sal.

B. Material y Equipo

- Espectrofotometro 6

- Fotocolorimetro equipado con un filtro para asegurar la transmision
maxima entre 430 y 440 nm.

- Hot plate

- Balanza analitica
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E.

Reactivos

Tetracloruro de carbono bidestilado

Acido clorhidrico GR

Dibencilditiocarbamato de zinc: 0.5 g/L de solucion en tetracloruro de
carbono.

Solucion madre de cobre I, By = 1000 mg/L, solucion estandar o
preparar de la siguiente manera: Disolver 1.0 g de cobre (metal 99.9%)
en una mezcla de 20.0 mL de &cido nitrico [p=1.40 g/mL, 65%(m/m)
solucion] y 60.0 mL de agua destilada. Diluir a 1L con agua destilada.
Solucién madre de cobre Il, By = 1 mg/L. Transferir 1.0 mL de la
solucion madre de cobre I, en un balon volumétrico de 1L, aforar y

mezclar. Preparar esta solucion inmediatamente antes de su uso.

Cristaleria

Balones volumeétricos de 500.0 mL y 1.0L
Pipeta volumétrica 1.0 mL

Beaker de 600 mL

Probetas 50 mL y 500 mL

Embudos de separacion de 500 mL

Procedimiento

Pesar 100.0 g de muestra en balanza analitica, diluir con 350 mL de agua

destilada y 50 mL de &cido clorhidrico en un beaker de 600 mL. Calentar a

ebullicibn en hot plate hasta disolucion completa. Enfriar, transferir

cuantitativamente a un balén volumétrico de 500.0 mL, aforar y mezclar. Nota:

Si la solucién es turbia, debe ser filtrada antes de transferir al balén volumétrico

de 500.0 mL). Soluciéon blanco: Solucion que contiene 100.0 mL de &cido

clorhidrico por litro de solucion.
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F. Calibraciéon
Soluciones de calibracion: Estas soluciones se utilizan para la medicion
fotométrica en celdas de 4 o 5 cm de espesor Optico. Transferir 25.0 mL de

acido clorhidrico y los volumenes de la solucion madre 1l de cobre, como se

indica en la tabla N° Il

en una serie de cinco embudos de separacién de

500.0mL y diluir a 250.0 mL con agua destilada medida en probeta y mezclar.

Tabla N° lll: Volumenes de soluciones madre de cobre Il

Solucién de Calibracion N° Soluciéon madre de cobre I Correspondiente masa de
(mL) cobre, ug
1* 0 0
2 2.5 2.5
3 5.0 5.0
4 7.5 7.5
5 10.0 10.0

*cero de la solucién de calibracion

Nota: Si se requiere la calibracion se puede extender. La curva es lineal hasta al menos 50mg
de cobre.

G. Formacion de complejos y extraccion
Proceder para cada uno de los cinco embudos de separacion: Anadir 25.0mL
de la solucion de zinc dibencilditiocarbamato y agitar bien durante un minuto,
después de la separacion de las capas, filtrar por gravedad la capa organica

inferior a través de un papel hidrofébico en un beaker de 600mL.

H. Mediciones fotométricas
Ajustar el aparato a cero de absorbancia con tetracloruro de carbono. Para
evitar cualquier evaporacién del solvente organico, llevar a cabo las mediciones

fotométricas inmediatamente en el espectrofotometro, establecido el maximo
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de absorcién (longitud de onda alrededor de 435nm) o en el fotocolorimetro
equipado con el filtro adecuado.

|. Curva de calibracion
Restar la absorbancia del cero de la solucion de calibracién de cada una de las
otras soluciones de calibracién y trazar un grafico que muestra las cantidades
de cobre en microgramos, contenidos en las soluciones de calibracion en las
abscisas y las correspondientes absorbancias corregidas en el eje de las
ordenadas.

J. Determinacion
Formacion de complejos y extraccion: Transferir 250.0mL de la solucion prueba
0 de solucion blanco en un embudo separador de 500mL y continuar como se

describe en G.

Mediciones fotométricas: Efectuar las mediciones fotométricas de las dos
soluciones obtenidas anteriormente, de acuerdo con las instrucciones

establecidas en el punto H.

K. Calculos

Wecu = (ml - mo/ m) X (Vl / Vz)

Donde: wcy) = es el contenido de cobre, en miligramos por kilogramo de sal, m
= es la masa, en gramos, de la muestra, m; = es la masa de cobre, en
microgramos, analizada en la solucion final para la prueba solucién prueba, mg
= es la masa de cobre, en microgramos, analizado en la solucion final para la
solucion blanco, V; = es el volumen en mililitros de la solucion de ensayo, V,=

es el volumen en mililitros de la solucién de prueba.
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Prueba 8: Plomo
(Estafo y Bismuto ausente)

A. Fundamento

El método se basa en la extraccion del plomo con cloroformo y formacion del
compuesto colorido de ditizonato de plomo. (Aplicable a materiales tales como
carbohidratos, cereales y productos de cereales, el cacao y los productos
lacteos, alimentos, carnes, pescado, material de plantas, frutas y productos de
frutas, verduras frescas, etc. y en general a todos los materiales organicos
(excepto grasas) en la que no se encuentran estafio y bismuto. Para los
productos que contienen estafio [alimentos enlatados] o bismuto, proceder

como en I-K).

B. Material y Equipos
- Embudo Bichner
- Estufa

- Balanza analitica

- Bafio maria

- Hot plate

- Papel filtro

- Papel tornasol

- PapelpHrangode lal4
- Bomba de vacio

- Equipo fotométrico
- Camara de gases

- Digestor Kjeldahl

C. Reactivos
- Soluciones Estandar de Plomo (Pb): (1) Solucion Madre: 2.0 mg de Pb

(3.197 mg de nitrato de plomo/mL en acido nitrico al 1%. Preparar a
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partir de nitrato de plomo purificado [El nitrato de plomo puede ser
purificado de la siguiente manera: Disolver 20-50 g en una porcion de
agua destilada caliente y enfriar con agitacion. Filtrar los cristales con
succién en un pequefio embudo Blchner, disolver y cristalizar. Secar los
cristales a 100-110°C hasta peso constante. Enfriar en desecador y
guardar en un frasco bien tapado. (2) Solucion de trabajo: Preparar
cuando sea necesario diluyendo la solucién madre con acido nitrico 1%.
Acido nitrato al 1%: Diluir 10.0 mL de &cido nitrico (Sp gr 1.40) a 1L con
agua bidestilada.

Solucion "Ash-aid": Disolver 40.0 g de nitrato de aluminio y 20.0 g de
nitrato de calcio en 100 mL de agua destilada.

Solucion de acido citrico: solucion concentrada libre de plomo, 1 mL =
0.5 g de acido citrico.

Ditizona: Disolver 1.0 g de reactivo en 50-75 mL de cloroformo vy filtrar si
hay material que permanece sin disolver. Extraer en un embudo
separador con cuatro porciones de 100 mL de hidroxido de amonio
(1+99) libre de metal (bidestilado) (la ditizona pasa dentro de la fase
acuosa para dar un color naranja a la solucion). Filtrar el agua existente
en un embudo separador a través de una compresa de algodon
insertada en el tallo del embudo. Acidificar ligeramente con acido
clorhidrico diluido y extraer el precipitado de ditizona con dos o tres
alicuotas de 20 mL de cloroformo. Combine los extractos en el embudo
separador y lavar 2 o 3 veces con agua destilada. Transferir el
cloroformo a un beaker y evaporar, calentar suavemente en bafio de
vapor, evitando salpicaduras cuando la solucion vaya secando. Elimine
las ultimas trazas de humedad por calentamiento de 1 h a <50°C en
vacio. Guarde el reactivo seco en la oscuridad en un frasco bien
tapado. Preparar las soluciones reactivos para la extraccion que

contengan 100, 50, y 10 mg/L en cloroformo bidestilado y almacenar en
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un lugar oscuro a 5-10°C. (La solucién madre de ditizona en cloroformo
contiene 1 mg/mL es estable y puede usarse para realizar diluciones).
Mezcla de amonio-cianuro: a 100 mL de fosfato libre de cianuro de
potasio recristalizado al 10%, colocar en un balén volumétrico de
500mL, afadir una cantidad suficiente de hidroxido de amonio
bidestilado, adicionar 19.1 g de amoniaco y diluir a volumen con agua
bidestilada.

Estafio metalico puro: Se granula el estafio tan finamente como sea
posible por fusion y vertiendo muy lentamente en agua destilada.
Determinar el contenido de plomo de la siguiente manera: Disolver 1-
2.0g de muestra en acido bromhidrico o acido clorhidrico y volatilizar el
estaflo por evaporacion del solvente a sequedad y tratar con varias
porciones de 5 mL de mezcla de bromo-acido bromhidrico, evaporar
hasta sequedad en bafio de vapor después de cada
tratamiento. Recolectar con 2-3 mL de &cido nitrico, evaporar a
sequedad para eliminar el bromo, recoger con aproximadamente 50mL
de agua destilada caliente. Filtrar y proceder comoen Ho I.

Mezcla de &cido bromhidrico-bromo: A 250 mL de &cido bromhidrico
bidestilado al 40% afadir 35 mL de bromo liquido bidestilado.

Solucion de polisulfuro de sodio: Se disuelven 480.0 g de polisulfuro de
sodio y 40.0 g de hidréxido de sodio en agua destilada, afiadir 16.0 g de
azufre en polvo, agite hasta que el azufre se disuelva, filtrar y diluir a 1L.
Solucion de acido clorhidrico-citrico: Agregar un volumen de reactivo
solucion de acido citrico equivalente a 50 g de acido citrico a 50 mL de
acido clorhidrico y diluir a 250 mL.

Solucion de oleato de sodio al 10%: A 45 mL de una solucion de
hidroxido de sodio al 30% y 400 mL de agua destilada en un beaker de

1.5L, afadir lentamente, mientras se calienta y agita, 90.0 g de acido
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oleico. Calentar mezclando sobre un bafio de vapor hasta que se
disuelve por completo. Enfriar, diluir a 1L, mezclar y filtrar.

- Solucién de amoniaco-cianuro-citrato: Disolver 10.0 g de fosfatos libre
de cianuro de potasio y 10.0 g de acido citrico en 250 mL de hidroxido
de amonio y diluir a 1L.

- Lavado de papel de filtro: Remojar 9cm de papel durante la noche en
acido nitrico al 1%. Lavar con grandes volumenes de agua destilada en

embudo Buchner para eliminar el acido y trazas de plomo.

D. Cristaleria

- Probetas 10 mLy 25 mL

- Balon volumétrico de 50.0 mL, 100.0 mL, 250.0 mL, 500.0 mL y 1L
- Ampolla de separacion 250 mL

- Embudo de vidrio

- Beaker 50 mL, 250 mL, 400 mL y 2000 mL

- Capsula de porcelana

- Vidrio reloj

- Erlenmeyer 500 mL

- Pipetas volumétricas de 5.0 mL, 10.0 mL y 50.0 mL
- Agitador de vidrio

- Tubos de ensayo

- Tubos Nessler

- Kitazato de 500 mL

- Matraz kjeldahl

E. Preparacion de la Muestra (Incineracion)

Pesar en balanza analitica 5-200.0 g de muestra en una cépsula de

porcelana. Las muestras humedas se secan en un bafio de vapor o en
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estufa. Afadir con pipeta 2.0-5.0 mL de solucion “ash-aid"a la muestra,

mezclar bien y secar en bafo de vapor o en estufa.

Carbonizar la gelatina en alimentos ricos en carbohidratos como mermelada y
otros productos que tienden a hincharse excesivamente al ser calentados con
precaucién sobre el hot plate. (La elevacion del volumen puede controlarse
jugando con un pequeiio flujo de aire caliente sobre la superficie de la muestra
en la cdpsula). No dejar que el material se queme. Leche, dulces, etc., pueden
ser carbonizados sin la ignicion afadiendo pequefias porciones de la muestra
al momento que la capsula este caliente sobre el hot plate. Cuando las
muestras estan secas 0 carbonizadas, colocar en estufa a temperatura

controlada y elevar la temperatura lentamente a 500°C sin quemar.

Si la muestra contiene grasa, "los humos" se eliminan calentando lo suficiente a
aproximadamente 350°C. Cubrir el horno con una pieza de asbesto o una placa
de Oxido de silicio de modo que la muestra reciba la mayor parte de calor por
radiacion desde los lados y el techo del horno y no por conduccion desde el

piso mas caliente del horno.

Si el horno tiene control automatico, carbonizar toda la noche a <500C°. Si la
muestra no ha sido incinerada por completo a la mafiana siguiente o si las
cenizas a 500°C no estan avanzando satisfactoriamente a la mafiana siguiente,
retire la capsula, enfrie y humedezca las cenizas con 2.0-5.0 mL de “ash-
aid”. Secar el contenido de la cdpsula completamente seco con precaucion y
vuelva a colocar en el horno. Si la calcinacion no es completa, repetir
rapidamente después de 30 min, retirar la capsula, enfriar y con precauciéon
afiadir 2.0-3.0 mL de &cido nitrico. Secar, colocar en la estufa y continuar la
incineracion hasta practicamente quede libre de carbono. Evite el uso excesivo

de la solucion de “ash-aid” y en particular de &cido nitrico. Si la muestra
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contiene aun mucha mezcla de carbono, se debe a un sobrecalentamiento
local o la deflagracion que puede resultar, especialmente hay mucho potasio
presente en la ceniza. Cuando se obtiene la ceniza limpia, enfriar y cubrir la
capsula con el vidrio de reloj y agregar cuidadosamente 15-20 mL de &cido
clorhidrico. Enjuagar el vidrio reloj con agua destilada y calentar en bafio de
vapor. Si no se obtiene una solucion clara, evaporar de nuevo hasta sequedad
y repetir la adicion de acido clorhidrico. Si la materia insoluble persiste,
evaporar el 4cido clorhidrico y deshidratar el 6xido de silicio calentando hasta
gue aparezcan humos con 5-10 mL de acido perclérico 60% (bidestilado). Si
utiliza acido perclérico, puede ser necesaria una cantidad de agua destilada
(200 mL) para poder disolver completamente el perclorato de potasio, como
cuando se utiliza el Tiocianato de potasio en la extraccion con ditizona de
plomo. Diluir con agua destilada y filtrar la solucion cuando sea necesario con
succion a través de un embudo de vidrio. Recolectar el filtrado en un
erlenmeyer 500 mL bajo una camara de extraccion de gases. Filtrar el material
insoluble dentro del filtro sucesivamente con pocos mililitros de acido
clorhidrico caliente, solucion de acido citrico-HCI caliente y solucidon de acetato

de amonio 40% caliente.

En ciertos casos tomar las siguientes precauciones especiales:

- Si la cantidad de material insoluble (6xido de silicio) que queda en el
filtro es excesivo, enjuagar dentro de una capsula de porcelana con
agua destilada, evaporar y tratar los residuos con una o dos porciones
de 5.0 mL de acido fluorhidrico. Evaporar a sequedad, tomar el residuo
con agua destilada y unas gotas de acido clorhidrico o &cido perclérico y
afiadir a la masa de cenizas filtrado.

- Cuando la incineracion es de larga duracién, y no se ha usado el “ash-
aid”, o la ceniza natural es reducida, con poco volumen de cenizas, se

puede quemar el plomo en la capsula. Para eliminar el plomo, afada
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algunas perlas (2-3 g) de hidroxido de sodio y se disuelven en pocos mL
de agua destilada caliente. Incline la capsula para que la solucién
residual moje completamente la parte del interior originalmente ocupada
por la muestra, luego calentar poco tiempo en bafio de vapor, pero no
llevar a sequedad (el sobrecalentamiento con hidroxido de sodio
concentrado puede resultar en eliminar algunos pg de plomo de la
capsula. La porcelana conserva menos el plomo a medida que lo hace el
oxido de silicio pero puede contener pequefias cantidades de plomo).
Lavar el residuo con agua destilada y agregarlo directamente al
filtrado. Finalmente enjuague la capsula con pocos mL de acido
clorhidrico caliente seguido de agua destilada caliente.

F. Aislamiento de plomo: Fundamento
El método H, puede ser rapido y conveniente, si se limita a materiales que, con
ayuda de acido citrico, producen una solucion amoniacal clara requerida para
cuantificar la extraccién de plomo con ditizona. El plomo se obstruye facilmente
por muchos precipitados alcalinos (magnesios y fosfatos de calcio, aluminio e
hidroxidos de hierro y silicatos). Muchos materiales alimenticios pueden ser
manejados de esta manera porque las cantidades de origen natural de estas
sustancias no son excesivas. Sin embargo, algunos materiales contienen mas
de estas sustancias que se pueden mantener en solucion bajo condiciones
alcalinas con cualquier cantidad razonable de &acido. En estos casos proceder
como en F. La dificultad del precipitado amoniacal puede algunas veces
superarse mediante la limitaciéon del tamafio de la muestra en caso de que el

muestreo no sea un problema.

G. Extraccion de Ditizona
(Aplicable a la mayoria de carbohidratos y alimentos de cereales, frutas y

productos de fruta, leche, verduras frescas, materiales vegetales, etc)
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Transferir la solucién de cenizas a una ampolla de separacién de 300 mL vy
afadir reactivo de &cido citrico, equivalente a 10.0 g de &cido citrico. Hacer
ligeramente alcalina la solucién al papel tornasol con hidroxido de amonio
manteniendo la solucion reciente y dejar reposar 1-2 min. Si se forma
precipitado disolver de nuevo con &cido clorhidrico y aislar el plomo como
en F. Si no se forma precipitado afiadir 5.0 mL de solucion de tiocianato de
potasio al 10% (puede ser necesario una mayor cantidad si estan presentes
grandes cantidades de zinc, cobre, cadmio, etc.) y comprobar el pH de la
solucion afadiendo unas gotas de solucién azul de timol y observar el color en

cada adicion (pH debe ser 28.5, azul-verde a azul con el azul de timol).

Si la ceniza es muy coloreada, mantener bajo el pH de la solucion, debido a
que un pH =10 en presencia de hierro puede causar oxidacion de la
ditizona. Inmediatamente extraer con porciones de 20 mL de reactivo ditizona,
usando soluciones mas diluidas a menos que estén presentes grandes
cantidades de plomo. Agite 20-30 seq, dejar separar la capas y ver el color de
la fase de cloroformo. (EI complejo plomo-ditizona es de color rojo, pero el color
puede ser enmascarado por un exceso de ditizona color verde, dando matices
intermedios de puarpura y carmesi. El color de cloroformo extraido da la primera
indicacion de que hay plomo presente y el proceso de extraccion puede ser

sefalado por el color en extractos sucesivos).

Trasferir los extractos directamente a un pequefio embudo de separacion
conteniendo 25.0 mL de acido nitrico al 1%. Cuando se haya completado la
extraccion, agitar los extractos alcalinos combinados en pequefios embudos
separadores y drenar la capa de ditizona verde dentro de otro embudo de
separacién que contenga una porcion de 25.0 mL de acido nitrico al 1%. Agitar,
dejar que las capas se separen y desechar la capa cloroférmica. Filtrar los

extractos acidos que contienen plomo a través de una serie de compresas
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pequefas de algodén humedo insertado en el tubo de un embudo de vidrio,
dentro de una probeta de 50mL graduado, utilizando un segundo extracto de
acido para enjuagar el separador en el que se realizé la primera extraccion del
acido (este procedimiento elimina los glébulos de cloroformo). Compensar
cualquier deficiencia en el volumen con acido nitrico al 1% y mezclar. Proceder

como en |.

H. Separacion de Sulfuro
(Aplicable a todos los productos y suele ser necesario en el caso de productos
del cacao, té, sardinas y todos los productos alimenticios que contienen alta
proporcion de alcalis fosfatos de tierra, especialmente los de magnesio, que

promueven la formacion de precipitados en solucion de citrato amoniacal).

Enfriar la solucion &cida de ceniza, afiadir la solucion de acido
citrico, equivalente a 10.0 g de &cido citrico y se ajusta a pH 3.0-3.4 (azul de
bromofenol) con hidréxido de amonio. Si hay suficiente hierro presente, la
solucion es de color intenso, haga el ajuste final con la ayuda de una placa de
punto (los precipitados de fosfatos por la accion local de hidroxido de amonio
pueden ser redisueltos por agitacion y enfriamiento). Si la cantidad de plomo es
pequefa, afadir 5-10 mg de sulfato de cobre puro a la solucién para actuar
como coprecipitante. Precipitar los sulfuros pasando sulfuro de hidrogeno hasta

gue la solucion se sature (3-5min). Inmediatamente filtrar al vacio con succion.

No lavar previamente y disolver los sulfuros con 5 mL de &cido nitrico caliente,
drenando la solucion en el matraz original, lavar con agua caliente, tapar, agitar
y hervir para eliminar el sulfuro de hidrogeno. Trasladar a un embudo
separador de 200 mL, afiadir una solucion de acido citrico equivalente a 5 g de
acido citrico, llevarla a reaccién amoniacal, extraer y determinar el plomo como

enGel.
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. Determinacion colorimétrica de Ditizona
(0.001 hasta 0.200mg de plomo)

El plomo es extraido de la solucion acuosa bajo condiciones estandar de
volumen y pH, con un volumen definido de solucion cloroférmica de ditizona de
concentracion estandar. El pH éptimo de la operacién es 9.5-10.0. El plomo se
lleva en la fase cloroférmica en forma de complejo rojo y no se combina con la
parte color verde de ditizona entre las fases acuosa y cloroférmica y modifica el
color del extracto de acuerdo con las cantidades relativas de plomo y
ditizona. Por lo tanto, pueden presentarse una serie de colores de rojo a verde
con intermedios colores carmesies, morados y azules. Los colores producidos
con cantidades estandar de plomo proporcionan una base para cuantificar el
estandar por medio de comparacion. Los volumenes y concentraciones de
estandares de ditizona para varios rangos son de la siguiente manera cuando

se utiliza una celda de 1 cm:

Tabla N° IV: Volumenes y Concentraciones de Estandar de Ditizona

Rango de Pb (ug) Concentracién (mg/L) Volumen (mL)
1-10 8 5
0-50 10 25
0-200 20 40

Ajuste de color: Preparar 10 estandares cubriendo etapas iguales en el rango
de concentracion deseado, de la siguiente manera: Utilice soluciones estandar
de plomo, en acido nitrico al 1%, 1.0mL de las cuales es igual a una fraccion
simple o multiple de 1 pg de plomo. Los volumenes medidos representan
diferentes niveles del rango en una serie de embudos de separacion y se
afiade acido nitrico al 1% de manera que el volumen total sea siempre
50mL. (Agregar acido primero para que la solucion de plomo no se pierda por

la llave de paso del separador). Agregar 10 mL de una mezcla de amoniaco-
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cianuro y mezclar. El pH resultante debe ser aproximadamente 9.7. Afiada
inmediatamente el volumen apropiado de solucion estandar de ditizona, que
depende del rango a cubrir (véase latabla N° IV) y agitar 1min. Separar las
capas inferiores en una serie de tubos o viales y organizar en orden. Para los
rangos mas bajos, es decir, <20 ug de plomo, la comparacion se hace mejor
viendo longitudinalmente en pequefios frascos de fondo plano de 75 mm de
largo. Para los rangos mas altos, 20-50 ug y por encima de, la profundidad de
la columna debe ser reducida y la comparacién se hace mas conveniente
viendo transversalmente en tubos Nessler de diametro iguales, porque incluso
las soluciones de ditizona puras aparecen de color rojo por la luz transmitida si
la concentracion o la profundidad de la columna se incrementa mas alla de
cierto punto. Si los estandares se mantienen cubiertos cuando no estan en uso,

estas deben durar =21 dia.

Para la determinacion, tomar una alicuota o la cantidad completa de los 50mL
de acido nitrico al 1% en el que el plomo se ha aislado, G o H, en la ampolla de
separacion, y si se toma una alicuota, diluira 50 mL con &cido nitrico al
1%. Afadir 10 mL de la mezcla de amoniaco-cianuro y mezclar. Desarrollar
inmediatamente el color agitando 1 min con una cantidad adecuada de solucién
estandar de ditizona. Escurrir la capa inferior en el tubo o usar un vial similar al
usado con los estandares y comparar. Si se excede el rango, repetir con una
alicuota menor o re-extraer con un exceso de ditizona antes de drenar del
embudo separador, aislar una vez mas en 50 mL de reactivo acido nitrico al 1%
y comparar con estandares que cubren un rango mas alto. La interpolacién

entre los pasos de varios rangos debe hacerse facilmente.

Si se toma la alicuota de 50 mL de acido nitrico al 1% en el que el plomo se ha
aislado, restar sélo la cantidad correspondiente del total del reactivo blanco de

la cantidad de plomo encontrado.
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Métodos fotométricos: Los espectros de absorcion de 2 componentes en el
extracto de ditizona (complejo de plomo-ditizona y ditizona libre) muestran una
marcada diferencia en la capacidad de absorber la luz a 510 nm, el complejo
de plomo rojo se absorbe fuertemente y el verde de la ditizona se transmitir
libremente. Por lo tanto, cuando la absorcién de luz de estas longitudes de
onda se determinan fotométricamente se observa una relaciéon lineal entre la
cantidad de plomo y A. En la realizacion de mediciones el espectrofotdmetro
fijado en esta longitud de onda o fotometro equipado con filtro azul-verde

centrada aproximadamente en este punto puede ser utilizado.

Las soluciones estandar de ditizona como sigue: Usando volumenes
apropiados y concentraciones de soluciones especificas para diferentes rangos
en embudos separadores, preparar estandares de colores como en el
procedimiento de comparacion visual de colores, saturar las soluciones
estandar de plomo y acido nitrico al 1% con cloroformo antes de su uso, de
este modo se eliminan las diferencias en el volumen de extracto entre
estandares y muestras (No es necesario preparar 10 pasos completos del
rango, el numero de estandares pueden limitarse a 5 o 6). Desarrollar los
colores por agitacion de los embudos separadores por 1 min, dejar reposar
unos minutos y filtrar los extractos a través de papeles especialmente
preparados (montando 9 cm de papel directamente dentro de la boca de un
beaker de 50 mL se elimina la necesidad de un embudo en la operacion del
filtrado). Llenar la celda con el filtrado extraido y determinar A para varios

pasos del rango.

Trazar de nuevo la cantidad de plomo para obtener la curva estandar para el
lote particular de ditizona. Preferiblemente calcular la pendiente de la linea que
conecta los puntos de estandar e interceptos sobre la linea del eje de A,

haciendo célculos por el método de minimos cuadrados.
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Determinar el contenido de plomo desconocido que cae dentro del rango de
determinacién de A, usando estandar de ditizona y la misma celda con la cual
las lecturas de estandares fueron hechas y calcular el plomo a partir de la
ecuacion X = (Y / b) - (a / b),usando los valores de ay b determinados
previamente. Si se protege de la evaporacién y la luz solar directa, los factores
estandar de las soluciones de ditizona no deben cambiar apreciablemente
durante 21 mes. Para la determinacién de la muestra proceder como en el
ajuste de color, excepto para el filtrado extraido a partir de los papeles
preparados antes en la medicién fotométrica. Determinar A, utilizando estandar
de ditizona con la misma celda utilizada en la elaboracion de la curva estandar
y leer la cantidad de plomo a partir de esta curva estandar o calcular a partir del
factor de la solucion de ditizona. Si el rango es excedido, repetir con una
alicuota menor o re-extraer y repetir con un estandar de ditizona para cubrir el
rango mas alto. Si la alicuota de 50mL de acido nitrico 1% en el que plomo se
ha aislado es tomada, restar solo la cantidad correspondiente del total del

blanco reactivo de la cantidad de plomo encontrado.

J. Interferencias
Las interferencias en el método colorimétrico de ditizona estan limitadas por
cianuro de potasio a estafio (Il), bismuto y talio. La rareza del talio hace que su
interferencia sea poco probable en la determinacion y no existe un método de
extraccion. La ditizona es destruida en si misma por agentes oxidantes fuertes
tales como halégenos libres y grandes cantidades de hierro férrico, bajo

condiciones de extracto de ditizona de plomo.

K. Eliminacion de estafio
El estafio se hace problema en el andlisis de los alimentos envasados, en
cantidades >150 ppm por lo general aparecen en las soluciones de cenizas

como suspension lechosa de 6xido de estafio. Se debe disolver para facilitar la
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filtracion y para liberar el plomo ocluido. Las cantidades de estafio de este
orden pueden causar problemas por la precipitacion bajo condiciones de
ditizona cuando se extrae el plomo, G. Se proporcionan dos métodos para la
eliminacion de cantidades grandes de estafio: (a) Volatilizacibn como bromuro
de estafio de la solucién acida de ceniza, y (b) Lixiviacion mezclando sulfuros
con una solucién de polisulfuro de sodio, cuando el método de aislamiento de
sulfuro H, se aplica. Estos métodos no pueden eliminar el estafio por
completo. El estafio estanico no se extrae con ditizona y como pequefias
cantidades de estafio residual pueden estar en forma de estafio (IV), el
aislamiento final de plomo por extraccion con ditizona puede eliminar el estafio

completamente.

En general, cantidades <100 mg no deben interferir en los métodos
colorimétricos de ditizona-plomo, la determinacion provista de estafio en la
forma de estafio (IV) y aislamiento preliminar con ditizona se efectia, por lo

gue este método de aislamiento debe aplicarse siempre que sea posible.

Volatilizacion como bromuro de estafio desde la solucion acida de cenizas:
después de casi obtener las cenizas de libres de carbono, agregar 15-20 mL de
acido bromhidrico al 40% redestilado. Si se utilizan nitratos como “ash aid”,
cubrir la capsula con el vidrio de reloj y calentar en bafio de vapor hasta que la
evolucion de bromo disminuya, luego enjuague el vidrio con agua destilada y
llevar a ebullicion para completar la expulsion de bromo (este proceso destruye
los nitratos no descompuestos). Agregar mas acido bromhidrico si es necesario
para disolver las cenizas y examinar las soluciones para la claridad. Si hay
residuos insolubles de 6xido de estafio, afiadir 50-100 mg de estafo
puro, calentar suavemente la solucion de acido bromhidrico de ceniza y dejar
gue se disuelva. (El estafio metalico es el mejor agente para llevar a ignicion el

oxido de estafio dentro de la solucidon. Para ser eficaz, la solucidbn de ceniza
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debe estar en su estado reducido. El 6xido de hierro a veces se convierte en
"noble" durante la calcinacion y se disuelve con dificultad, pero el tratamiento
con estafio metalico también lo disuelve en solucién. El tratamiento con estario

es necesario solo con contenedores de latas malas oxidadas.)

Cuando la solucion de cenizas esta libre de la lechosidad debida al 6xido de
estafio, afiadir 20 mL de &cido perclorico al 60% (bidestilado), mezclar lo
oxidado con pocos mililitros de mezcla acido bromhidrico-bromo y luego afadir
15 mL adicionales de reactivo en porciones, mientras la solucion se evapora a
humos blancos de acido perclorico (150°C) en un hot-plate. Repita con 10 mL
adicionales en porciones de mezcla de acido bromhidrico-bromo si >100 mg de
estafio fueron utilizados para disolver las cenizas (el acido perclérico caliente
ayuda a mantener las sales de ceniza en solucion y con bromo se mantiene al
estafilo como volatil al bromuro de estafio). Cuando el acido bromhidrico y
bromo se volatilizan por completo, enfriar y recoger con agua destilada caliente
(200mL pueden ser necesarios si hay presente un exceso de perclorato de
potasio). Filtrar para eliminar cualquier pequefia cantidad de 6xido de silicio
deshidratado, extraer el residuo dos veces con 5mL de reactivo acido citrico-
acido clorhidrico caliente y agua destilada caliente, si es necesario tratar la
capsula con hidroxido de sodio como en D, y aislar el plomo por extraccioén con
ditizona como en G, o por separacion de sulfuro, H, finalmente determinar el

plomo como en |.

Con polisulfuro de sodio: (Recomendado para alimentos enlatados). Aislar el
plomo por precipitacion con sulfuro, H, filtrar y lavar el matraz vy filtrar con 3-6
porciones de 5 mL de cada una de solucion de polisulfuro de sodio caliente (el
estafio, arsénico, y sulfuros de antimonio se disuelven, el sulfato de cobre
puede ser parcialmente disuelto y reprecipitado en el filtrado). Lavar el frasco y

los sulfuros residuales varias veces con solucion tiosulfato de sodio al 3%
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ajustado a pH 3.0-3.4 y saturar con &cido sulfhidrico, y proceder como en
H, comenzando con "Disolver los sulfuros, con los lavados previos..." cuando
las cenizas contengan mucho estafio, como cuando estafio metélico ha sido
afiadido para disolver los 6xidos metalicos insolubles, los precipitados de
sulfuro serdn tan voluminosos que seran dificiles de manejar, y siendo
necesario utilizar el método de volatilizacion antes de la sulfuracion. Para la
determinacién colorimétrica de ditizona de plomo, extraer la soluciéon de acido

nitrico de sulfuros disueltos y proceder comoen Hy I.

L. Deteccion y eliminacion de bismuto
Por ditizona a pH 2.0 después de la extraccion preliminar de ditizona a un pH
de 8 a 11: (Este método elimina por completo las pequefias cantidades de
bismuto). Extraer metales desde cloroformo ditizona extracto con 50mL de
acido nitrico al 1% como en G. Ajustar el extracto acido a pH 2.0 (indicador
metacresol purpura) con solucion de hidréoxido de amonio al 5% y agitar
vigorosamente por 1 min con 10 mL de cloroformo la solucién de ditizona (200-
250 mg/L). Dejar las capas separar y si el extracto de cloroformo es de color
rojo anaranjado a rojo (Bismuto), escurrir y extraer agregando 10 mL de
solucion de ditizona. Si tonos de verde o purpura se visualizan, indica un
exceso de ditizona, filtrar el extracto de cloroformo y extraer la fase acuosa una
vez mas con 5 mL de solucion de ditizona (la agitacion debe prolongarse 3-5
min) para garantizar la extraccion completa de Bismuto). Continuar la
extraccion hasta que el extracto de ditizona permanezca verde. Ajuste la
solucion acuosa a pH 8.5 con hidroxido de amonio, afiada tiocianato de potasio
y extraer con ditizona como en G. Determinar el plomo colorimétricamente

como en |.

Método de Bambach y Burkey: separar pequefas cantidades de bismuto desde

el plomo agitando con solucién de cloroformo de sus ditizonatos mixtos con
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una solucién acuosa buffer a pH 3.4, el bismuto permanece como ditizonato en
la fase cloroférmica, mientras que el plomo se encuentra en la fase acuosa y
puede separarse y ser libre de bismuto. Solo un ligero exceso de ditizona libre
debe estar presente en la mezcla cloroférmica de ditizonatos, de lo contrario el

plomo no se habria eliminado.

De soluciones &cidas de sulfuros: (Destinado para cantidades pequefias de
bismuto, particularmente cuando es necesario separar el sulfuro) Disolver la
mezcla de sulfuros, H, con &cido nitrico caliente y separar el bismuto y plomo

como en la extraccion preliminar de ditizona a pH 2.

Condiciones especiales: (Para productos que contienen grandes cantidades de
bismuto). Disolver compuestos de bismuto inorganicos directamente en acido
bromhidrico-bromo. Preparar compuestos de bismuto organicos o preparar
mezclas de bismuto con materia organica conteniendo pequefias cenizas,
como en E, y disolver el residuo en acido bromhidrico-bromo. Si la muestra
contiene materia organica con apreciable cantidad de cenizas que no sean
compuestos de bismuto, proceder como en E o N, aplique la separacion de
sulfuro, H, y disolver la mezcla de sulfuros en acido nitrico. Evaporar la
solucion de &acido nitrico de sulfuros hasta sequedad en una capsula de
porcelana y tratar con pequefias porciones de una mezcla de acido
bromhidrico-bromo. Evaporar el contenido de una capsula conteniendo bismuto
y disolver en acido bromhidrico-bromo, después de utilizar cualquiera de los
métodos anteriores de preparacion, en bafio de vapor para volatilizar el estafio
y convertir otros metales a bromuros. Evaporar hasta sequedad, introducir en el
horno con temperatura controlada, y elevar la temperatura gradualmente a
300°C (el bromuro de arsénico y bromuro de estafio se volatilizan primero a
100°C o antes, el bromuro de bismuto se volatiliza como humo denso de color

naranja a 300°C). Después de 5 min, o cuando los humos cesen, retire la
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capsula, enfriar y tratar de nuevo con pequefias porciones de &cido
bromhidrico-bromo. Una vez méas evaporar hasta sequedad y calentar
aumentando cada 5 min a 300-325°C (el bromuro de plomo no se volatiliza
apreciablemente a <350°C). Retire la capsula, enfriar y disolver los residuos en
acido nitrico caliente. Proceder a la eliminacion de los ultimos vestigios de
bismuto a pH 2.0 y determinar el plomo como en la extraccion preliminar de

ditizona a pH 2.

Métodos Especiales de Preparacion de Muestras

M. Solucion en acidos
(Aplicable a quimicos solubles en agua o acidos, por ejemplo, fosfatos,
sulfatos, etc. y productos organicos de tipo de tartratos y citratos.)

Disolver 5-100 g de muestra, de acuerdo con su naturaleza y cantidad de
plomo esperado, en acido clorhidrico en un beaker de 400 mL. Con fosfatos de
calcio utilizar 10-50 g. Disolver en el volumen mas pequefio posible de solucién
por calentamiento y afadir poco a poco pequefias cantidades de agua
destilada caliente y acido clorhidrico. Filtrar al vacio la solucién y cualquier
residuo de lixiviacion con 10-25 mL de acido clorhidrico caliente-acido
citrico, sequido de 10-25 mL de solucion hidroxido de amonio al 40%
caliente. Enjuague el beaker y filtrar con agua destilada caliente y enfriar la
solucion. Proceda como en G. Si interfiere la formacion de precipitado,
acidificar nuevamente y aislar el plomo por precipitacion de sulfuro, H. Si es
dificil obtener soluciones claras con los fosfatos de calcio a pH 3.0-3.4 (el
precipitado de sulfuro se puede contaminar con un exceso de fosfatos),
redisolver el precipitado, agregue mas solucién de &cido citrico, reajuste el pH
y reprecipitar los sulfuros, o hacer un precipitado de sulfuro, disolver los

sulfuros en acido nitrico caliente, hervir el sulfuro de hidrogeno y extraer el
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plomo con ditizona, G. A veces las dificultades por la formacién de precipitado
en G se pueden evitar mediante el uso de muestras mas pequefas para la
extraccion y determinacion colorimétrica. Si se sospecha la presencia de
estafio y bismuto, eliminar por los métodos descritos en K e L. Por ultimo

determinar el plomo aislado colorimétricamente, como en I.

N. Digestion Completa
(Aplicable a la mayoria de alimentos de productos biolégicos, con dificultad
para las grasas y aceites, productos oleosos, etc.)

Digerir una muestra de 5-50 g de acuerdo al contenido de humedad en el
matraz Kjeldahl como sigue: Afadir 25-50 mL de &cido nitrico, luego agregar
cuidadosamente 40 mL de acido sulfarico (20 mL, si se utliza el método
Gutzeit). Coloque el frasco sobre material de asbesto con agujeros de 5 cm.
Calentar ligeramente y dejar el calentamiento si hay una excesiva formacion de
espuma. Cuando la reaccién ha disminuido, calentar con precaucion el frasco y
girar de vez en cuando para prevenir el apelmazamiento de la muestra sobre la
parte del vidrio expuesto a las llamas. Mantener la oxidacion en el frasco en
todo momento de la digestion por la adicion de pequefias cantidades de acido
nitrico, cada vez que se mezcla se torna marron o se oscurece. La digestion
continla hasta que se destruye todo el material organico y los humos de 6xido
de azufre evolucionan (la solucion final debe ser incolora, en su mayoria de
color pélido claro). Destilar el arsénico, si se desea, como cloruro de arseénico.
Si no se puede destilar el arsénico, afiada 100 mL de agua destilada y
suficiente &cido clorhidrico al matraz para disolver cualquier sulfato de calcio en
el residuo. Filtrar, pulverizando cualquier residuo insoluble (6xido de silicio o
sulfato de bario anhidro) con una espatula. Disolver cualquier sulfato de plomo
en el matraz y los residuos de lixiviacion en el filtro con 10 a 20 mL de solucién

acido clorhidrico-acido citrico caliente, seguido de 10-20 mL de acetato de
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amonio 40% caliente. Por Ultimo enjuague tanto el matraz como el filtro con
agua caliente. Aislar el plomo por los métodos de ditizona, G, o precipitado de
sulfuro, H (En general, el método de sulfuro es mas adecuado, especialmente
cuando estan presente el sulfato de bario o excesivo sulfato de calcio, como
sulfatos insolubles que facilmente pueden ocluir el plomo). Si estan presentes
el bismuto y el estafio, eliminarlos como en K o L. Después del aislamiento,
determinar el plomo por el método colorimétrico, I.

Prueba 9: Cadmio

Nota: esta prueba es utilizada en el analisis de Arsénico, Cadmio, Plomo,
Selenio y Zinc

A. Fundamento

La muestra se digiere con acido nitrico en un sistema cerrado. EI cadmio y
plomo son determinados por voltamperometria de disolucién anddica (ASV). El
arsénico, selenio y zinc son determinados por espectrofotometria de absorcion
atomica (AAS) después de la generacion de hidruros metalicos (por arsénico y

selenio).

B. Material y Equipo

- Polarimetro: Conlos accesorios de disoluciéon anddica. Tipicos
pardmetros de operacion del Princeton Applied Research Modelo 174
con electrodos colgantes de mercurio, que son: grado de lectura 5 mV/s,
direccion de escaneo +, Rango de escaneado 1.5V, potencia inicial —
0.7V; modulacion de amplitud 25mV, modo de operacion de pulso
diferencial, pantalla de direccién "--", tiempo de goteo 0.5 segundos,
filtro bajo de paso off, selector, off, botébn de presién, inicial;

desplazamiento de salida, off y el rango actual 5-10 pA, o como sea
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necesario (otros instrumentos y electrodos tales como cera impregnada
grafito se pueden utilizar de acuerdo a las instrucciones del fabricante).
Espectrofotometro de absorcion atomica: Con lamparas de catodo
hueco de zinc, arsénico y selenio o lamparas de descarga sin electrodos
de arsénico y selenio, 3 ranuras, 10cm de cabezal del quemador Bolling,
aire -C;H, y Hz-N, — llamas de arrastre de aire y arco de deuterio
correctores de background.

Balanza analitica

Hot plate

Estufa

Camara de gases

Mufla

Cronometro

Agitador magnético

Electrodos de Calomel

Generador de hidruro: Ver figura N° Il. Construido de la siguiente
manera: (1) Matraz de fondo plano: vidrio de borosilicato de
50mL (Corning N°5160, o equivalente). (2) Accesorios para tapar: con
dos agujeros (1 a través del centro), tapon de caucho N° 9, equipado
con tubo de salida de gas de 100mmx1/8" (3 mm) de diametro interno,

tubo de polietileno a través del agujero central.

Coloque la parte inferior del tubo de salida de gases a través de un corte

inferior de 1" segmento de 5/8" tubo de ensayo de polietileno con el agujero

en la parte inferior para que 3 mm del tubo sobresalga a través del tubo de

ensayo. Inserte a través del segundo agujero de 75 mmx1/8" (3 mm) id, el

tubo de polietileno con el tubo de entrada de nitrogeno. Sellar la parte

inferior del tubo con un quemador y luego perforar varios agujeros en el

extremo sellado con una aguja de calibre 21. Alternativamente, preparar un

tubo de polieteileno de 500 mmx1/16" (1.5 mm) id y mantenerlo en su lugar

51



en el tope con el agujero a través del tabique. Conecte el otro extremo del
tubo al espectrofotémetro AA con 500 mm de tubo Tygon cortando una
linea auxiliar de aproximadamente 75 mm de la camara de mezcla y colocar
la tuberia. (3) Montaje del generador: (Opcional), 64 mmx0.5" id de tubo
asegurado a un anillo de laboratorio por medio de un soporte de
pinzas. Inserte la extensién de soporte en el tubo y coloque otra pinza en la
parte posterior de la abrazadera para sujetar en su lugar y para servir como
mango; la abrazadera ahora esté libre para girar 180°. Coloque el tap6n de
goma del hidrogenerador la pinza de extension con alambre y la posicion
justo a nivel de mordazas de sujecioén rigida. En funcionamiento, colocar el
frasco de generador entre las mordazas de la pinza de extension, inserte el
tapon firmemente en el cuello del frasco, luego apriete las pinzas de
sujecion alrededor del cuello del matraz. La unidad puede ser invertida
rapidamente y de manera uniforme haciendo girar el mango de la pinza de
extension, permitiendo que la muestra y el borohidruro de sodio se mezclen

rapidamente y de forma reproducible.

TEFLON
SEALING

DISK
¥ CRES-304
SCREW CAP

M56x3

TEFLON
CRUCIBLE

APPROX .,

CRES-204
s0DY

1
}_‘ 38mm —.1 VENT

Figura N° I: Vaso de Digestion
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Figura N° Il: Generador de Hidruro, 1-Tubo de Polietileno, 2-Tapdn, 3-Llama sellada en tubo de
Polietileno con agujeros en un extremo, 4-Taza reactivo, 5-Soluciéon de borohidruro de
sodio, 6-Solucién muestra, 7-Entrada de nitrégeno desde la linea "auxiliar" de AAS.

C. Reactivos
(Utilice agua doblemente destilada. Enjuagar toda la cristaleria con acido nitrico
[1+1] seguido por un minucioso enjuague con agua destilada. Descontaminar
los vasos de digestion con los reactivos para ser utilizados en la digestion. La
descontaminacion es necesaria para reducir los espacios en blanco,

especialmente para plomo, a un nivel aceptable)

- Acidos: (1) acido nitrico bidestilado. (2) acido perclérico al 70%, el doble
se destila a vacio. (3) acido clorhidrico 8M. Diluir 66 mL de &cido
clorhidrico a 100 mL con agua destilada.

- Solucién Nitrato: solucién equimolar de nitrato de potasio y nitrato de
sodio. Disolver 54.3 g de nitrato de potasio y 45.7 g de nitrato de sodio
en agua destilada en un matraz graduado de 200 mL, diluir a volumen y
mezclar. Para purificar aun mas, afiadir 1-2 gotas de hidroxido de
amonio a una alicuota de 25 mL y extraer con 2 mL de 10 ug de
ditizona/mL de tetracloruro de carbono hasta que la capa de solvente

mas baja es incolora.
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Soluciones de magnesio: (1) solucibn de cloruro de magnesio:
37.5mg/mL. Disolver un total de 3.75 g de 6xido de magnesio USP,
mediante la adicion de pequefas cantidades a la vez a 100 mL de acido
clorhidrico 8M. (2) solucion de nitrato de magnesio: 75 mg/mL. Mezclar
3.75 g de magnesio USP, con aproximadamente 30 mL de agua
destilada, agregue lentamente &cido nitrico para disolver (10 mL), enfriar
y diluir a 50 mL con agua destilada.

Solucién de borohidruro de sodio (NaBH,4): 4.0 g de NaBH4/100 mL de
hidroxido de sodio al 4%.

Solucion de yoduro de potasio: Disolver 20 g de yoduro de potasio en
agua destilada y diluir hasta 100 mL. Preparar inmediatamente antes de
Su uso.

Polvos de metales: Pureza 99.99% + % de cadmio, plomo, zinc; y
99.99% de selenio.

Soluciones estandar de cadmio: (1) Solucion madre 1 mg/mL. Disolver
1.0 g de cadmio en polvo en 20 mL de acido nitrico (1+1) en un matraz
volumeétrico de 1L y diluir a volumen con agua destilada. (2) Solucion de
trabajo: 2 ug/mL. Pipetear 10mL de solucion madre en un frasco
volumétrico de 100 mL y diluir a volumen con agua destilada. Pipetear
2mL de solucion diluida a un frasco volumétrico de 100 mL y diluir a
volumen con agua destilada.

Soluciones estandar de Plomo: (1) Solucién madre: 1 mg/mL. Disolver
1.0 g de plomo en polvo en 20 mL de acido nitrico (1+1) en un frasco
volumeétrico de 1L y diluir a volumen con agua destilada. (2) Solucion de
trabajo: 5 pg/mL. Pipetear 1 mL de solucibn madre en un matraz
volumeétrico de 200 mL y diluir a volumen con agua destilada.

Soluciones estandar de Zinc: (1) Solucién Stock: 1 mg/mL. Disolver 1.0g
de polvo de zinc en 20 mL de HCI (1+1) en un frasco volumétrico de 1Ly

diluir a volumen con agua destilada. (2) Soluciones de trabajo: 0.2, 0.5,
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1.0 y 1.5 pug/mL. Pipetear 1 mL de solucibn madre en un frasco
volumeétrico de 100 mL y diluir a volumen con agua destilada. Pipetear 2,
5, 10, y 15 mL de solucién diluida en frascos volumétricos separados de
100 mL cada uno, que contienen 1 mL de HCIO, y diluir a volumen con
agua destilada.

Soluciones estandar de arsénico: (1) solucién madre: Disolver 1.320 ¢
de As,;0O3en un volumen minimo de hidréxido de sodio 20% en un frasco
volumétrico de 1L, acidificar con &cido clorhidrico (1+1), y diluir hasta
volumen con agua destilada. (2) Soluciones de trabajo: 1, 2, 3, 4y
5 ug/mL. Pipetear 10 mL de solucion stock en un frasco volumétrico de
100 mL y diluir a volumen con agua destilada. Pipetear 1, 2, 3,4,y 5 mL
de solucion diluida en matraces volumétricos de 100 mL y diluir a
volumen con agua destilada.

Soluciones estandar de selenio: (1) solucion Stock: 1 mg/mL. Disolver
1.0 g de polvo de selenio en un volumen minimo de acido nitrico en un
beaker de 200 mL y se evapora a sequedad. Afadir 2 mL de agua
destilada y evaporar a sequedad. Repita la adicion de agua destilada y
evaporar a sequedad dos veces. Disolver en un volumen minimo de
acido clorhidrico (1+9) en un frasco volumétrico de 1L y diluir a volumen
con &cido clorhidrico (1+9). (2) Soluciones de trabajo: 1, 2, 3, 4y 5
Mg/mL. Pipetear 10 mL de solucién madre en un matraz volumétrico de
100 mL y diluir a volumen con agua destilada. Pipetear 1, 2,3,4y5 mL
de solucion diluida por separado en frascos volumétricos de 100 mL y

diluir a volumen con agua destilada.

D. Cristaleria

Vaso de descomposicién: 70 mL. (Ver figura N° I)
Pipetas: Micropipetas Eppendorf de 50 y 100 pL, o equivalentes.
Beaker 250 mL
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- Probetas 25 mL y 50 mL

- Balones volumétricos 10.0 mL, 50.0 mL, 100.0 mL, 200.0 mL y 1.0L
- Pipetas volumétricas 1.0 mL, 2.0 mL, 10.0 mL y 25.0 mL

- Bureta 10 mL

- Ampolla de separaciéon 250 mL

- Crisol de porcelana

E. Sistema de Digestion Cerrado
(No exceder las especificaciones del fabricante de 0.3 g de sélidos con vasos
de 70 mL. Proceda con precaucion con los nuevos y no probados. Las
muestras se colocan en acido nitrico durante la noche o el calentar en hot plate
con precaucidon hasta que cualquier reaccion vigorosa disminuya. A
continuacion, proceder con el vaso de digestion cerrado. Destape el vaso en la

campana y los 6xidos de nitrégeno son liberados)

Pesar en balanza analitica 0.3 g de muestra (base seca) en los vasos de
descomposicion descontaminados, afadir 5.0 mL de &acido nitrico, cerrar el
recipiente con la tapa, y calentar en horno a 150°C por 2 h. Enfriar dentro de la
campana, retire el vaso de la envoltura y transferir el contenido a un matraz
volumeétrico de 10.0 mL. Aiadir 4 mL de agua destilada al recipiente, cubra con
tapa y mientras mantiene la tapa firmemente contra el borde, invertir varias
veces, y agregar los enjuagues al matraz. Diluir a volimen con agua destilada

y mezclar.

F. Voltametria de redisolucion anédica

(Para Cadmio y Plomo)

Pipetear una alicuota de la solucion de la muestra digerida en un crisol Vycor
descontaminado de 50.0 mL y afiadir 2.0 mL de solucién de nitrato. Llevar el

blanco de reactivo al mismo tiempo. Calentar en hot plate a baja temperatura
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para secar y a continuacion aumentar el calor hasta el maximo (375°C). Las
sales de nitrato se funden y digieren la materia organica en 15-20 min. Coloque
los crisoles en un horno a 450°C para oxidar cualquier materia carbonosa
restante (10-20 min). La digestion es completa cuando la masa fundida es
clara. Dejar enfriar, afiadir 1 mL de &cido nitrico (1+1) a la masa fundida
solidificada y calentar en hot plate a sequedad para expulsar los carbonatos y
nitratos y para controlar la acidez. Se disuelven en 5.0 mL de acido nitrico
(0.5mL/L), calentando en hot plate para acelerar la solucion. Transferir a la
celda polarigréfica con 5.0 mL de agua destilada. Burbujas de oxigeno libres
de nitrégeno pasan a traves de la solucion 5 min, luego nitrégeno directo en la
solucion. Ajustar el selector de gotas de mercurio en divisiones de 4 mm. Agitar
la solucién con un agitador magnético a una velocidad constante y reproducible
para que el goteo de mercurio no se altere. Deslice el selector de" Ext. Cell" y
medir el tiempo de 120 seg con el cronOmetro. Apague el agitador y deje
reposar 3 seg. Pulse el boton "Scan" para obtener los picos correspondientes a
cadmio y plomo en aproximadamente -0.57 y -0.43V, respectivamente, frente al
electrodo de calomel saturado. Agregar volumenes conocidos de cada
estandar a la solucibn muestra en la celda con una pipeta
Eppendorf. Cantidades adicionadas deben ser 1x, 2x, etc. de cantidad de
metal presente inicialmente en la celda, y cada suma no deberia cambiar el
volumen original de manera significativa. Después de cada adicion, burbujas de
nitrdgeno pasan a través de la solucion brevemente y realizar la extraccion y
operaciones exactamente como para la solucion original. Trazar los pg de
metal afladido en el eje de las x contra la altura del pico en el eje de las

y. Extrapolar una linea lineal al eje x para obtener los ug de metal en la celda.

Mg de metal / g de muestra = [(M-M ") / g de muestra] x 10/alicuota en mL)

Donde My M '= ug de metal de la curva estandar para la muestra y blanco,

respectivamente.
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G. Espectroscopia de absorcion atémica
(Para Arsénico, Selenio y Zinc)

Arsénico: Pipetear una alicuota de solucién de la muestra digerida dentro de un
frasco redondo descontaminado de 50 mL, de borosilicato con fondo plano y
afiadir 1 mL de solucion de nitrato de magnesio. Calentar en un hot plate
lentamente hasta la sequedad, entonces incrementar el calentamiento al
maximo (375°C). Colocar el frasco en horno a 450°C para oxidar cualquier
materia carbonosa y para descomponer el exceso de nitrato de magnesio
(=2 30min). Enfriar, disolver los residuos en 2.0 mL de &cido clorhidrico 8M,
agregue 0.1 mL de yoduro de potasio al 20% para reducir arsenico (V) a
arsénico (Ill) y dejar reposar 22 min. Llevar un blanco de reactivo con la

muestra.

Preparar los estandares de la siguiente manera: A seis frascos de 50 mL (el
mismo tipo que es utilizado para la muestra) afiadir 2.0 mL de solucion cloruro
de magnesioy a 5 frascos afadir alicuotas de 50 yL de las respectivas
soluciones estandar de trabajo a fin de que las series contengan 0, 0.05, 0.1,
0.15, 0.20 y 0.25 pg de arsénico (otras cantidades pueden ser utilizadas en
funcidn de la sensibilidad del sistema) Afadir 0.1 mL de yoduro de potasio al
20% a cada matraz, mezclar y dejar reposar 22 min. Conectar el generador al
instrumento como se muestra en la figura N° lll'y ajustar las presiones y los
fluos como en la tabla N° V. Operar el instrumento de acuerdo con las
instrucciones del fabricante, con la lampara en su lugar y la grabadora

configurada para 20 mm/min.
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Tabla N° V: Grados de flujo y presiones para determinaciones de Arsénico y

Selenio
AA control Perkin Elmer Modelo 403
Gas Tanque (psi) Caja (psi) Flujometro, divisiones
H> 20 10 20 (4 L/min)
N> 40 30 25 (10 L/min)

Figura N° Ill: Generador hibrido y conexion montada a la linea auxiliar del espectrofotometro. Tubo de
prueba acido entrampado conectado entre el generador y el instrumento no esta incluido en
el método

Afadir 2.0 mL de solucion borohidruro de sodio al 4% al dispensador
generador de reactivo e insertar el tapdn de goma con fuerza en el cuello del
frasco que contiene la muestra o estandar. Con un movimiento rapido, suave,
invertir el frasco, dejando mezclar con solucion de muestra o estandar (esta
operacion debe ser de forma reproducible). Aparecerd inmediatamente un pico
A estrecho y puntiagudo. Cuando el lapiz registrador regresa a la linea base,

retire el tapén del frasco, y enjuague dispensador de reactivo con agua
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destilada apretando la botella, luego succionar el agua destilada. Proceda con
la siguiente muestra o estandar. Cuando la serie este completa, enjuagar la
cristaleria completamente. Interpolar en una curva de calibracion de los pg de
arsénico contra A, y obtener los pug de arsénico en la alicuota de la muestra
desde esta curva. Corregir con un blanco.

Selenio: Proceder como para arsénico usando lamparas y estandares de
selenio, pero omitir la adicién de solucion de yoduro de potasio. El yoduro de
potasio reduce al selenio a su estado elemental y causar la pérdida de la
sefal. En su lugar, cubrir con un pequefo frasco de vidrio de reloj y colocar en

un bafo de vapor 10min, y enfriar a temperatura ambiente.

Zinc: Pipetear una alicuota de 1.0 mL de solucion de la muestra digerida en un
erlenmeyer descontaminado de 25 mL y afiadir 0.1 mL de acido
perclérico. Calentar en hot plate hasta generar humos blancos de acido
perclérico. La muestra es completamente digerida cuando se indica por una
solucion clara, practicamente incolora. Si la muestra no es limpia, afadir
porciones de 0.5 mL de &cido nitrico y calentar de nuevo hasta que humos
blancos aparezcan. Por dltimo, calentar hasta sequedad pero no

guemar. Enfriar y disolver el residuo en 3.0mL de &cido perclérico (1+99).

Operar el instrumento de acuerdo con las instrucciones del fabricante,
utilizando aire y llama de acetileno y medir Ade la muestra y los
estandares. Diluir la solucién muestra con acido perclorico (1+99) si la solucion
es demasiado concentrada. Interpolar en una curva de calibracion de uyg de
zinc frente a A, y obtener los pyg de zinc en la alicuota de la muestra de esta

curva. Corregir con un blanco.
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Pruebal0: Mercurio

A. Fundamento
Las muestras se digieren con acido sulfarico y se oxidan con permanganato. El
mercurio en la digestion se determina por espectrometria de absorcion

atomica.

B. Material y Equipo

- Espectrofotémetro de absorcion atémica: (Instrumentation Laboratory,
Inc., 113 Hartwell Ave, Lexington, MA 02173, Modelo 153 [0 sucesores],
0 equivalente) Equipado con una lampara de catodo hueco de mercurio
y celda con flujo de gas (figura N° IV), 25 (id) x 115 mm con ventanas
de cuarzo cementados en su lugar. Condiciones de funcionamiento:
Longitud de onda de 253.7 nm, anchura de la ranura 160 ym, [ampara
corriente de 3 ma y escala de sensibilidad 2.5.

- Bomba de diafragma: (Neptuno Dyna-bomba, o equivalente). Cubierta
del diafragma y partes internas de la bomba rociadas con plastico tipo
acrilico. Utilice tubos de teflon calibre 16 en todas las conexiones.

- Condensador de agua: 12-18 (Id) x 400 mm de borosilicato, 24/40 cono
conjunto estandar, modificadas para contener anillos Raschig de
6mm. Llenar el condensador con anillos Raschig hasta una altura de
100mm, y luego colocar una capa de 20 mm de perlas de vidrio de
diametro 4mm en la parte superior de los anillos.

- Adaptador de entrada de gas: cono estandar 24/40, por ejemplo, Kontes
Glass Co. N°181000.

- Frasco de digestion: Matraz de fondo plano de 250 mL en conjunto con
un cono estandar 24/40.

- Perlas de ebullicion

- Hot plate
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D

Balanza analitica

Frasco lavador

Reactivos

Solucién  reductora: Mezclar50 mL de é&cido sulfarico con
aproximadamente 300 mL de agua destilada. Enfriar a temperatura
ambiente y disolver 15 g de cloruro de sodio, 15 g de hidroxilamina
sulfato y 25 g de cloruro de estafio en solucion. Diluir hasta 500 mL.
Solucién diluyente: a un frasco volumétrico de 1L conteniendo de 300-
500 mL de agua destilada, afiadir 58 mL de &cido nitricoy 67 mL de
acido sulfurico. Diluir a volumen con agua destilada.

Perclorato de magnesio: Secar el agente colocando en el matraz de
filtracion (figura N° IV). Reemplace segun sea necesario. [Precaucion: el
cloruro de magnesio es explosivo al entrar en contacto con sustancias
organicas]

Soluciones estandar de mercurio: (1) Solucibn madre: 1000
Mg/mL. Disolver 0.1354 g de cloruro de mercurio en 100.0 mL de agua
destilada. (2) Solucion de Trabajo: 1 pg/mL. Diluir 1 mL de la solucién

madre a 1L con &cido sulfarico 1N. Prepare la solucién todos los dias.

Cristaleria

(Enjuague toda la cristaleria antes de usar con &cido nitrico [1+9])

Balén volumétrico 100.0 mL, 500.0 mL y 1.0L
Probeta de 25 mL
Beaker 250 mL

62



16 Gage Teflon Tubing
i Sttty

— ]

1

1

S |
]

]

=4 Gas Inlet ]

]

Adapter 11.5 em Cell

) - - - - -

[ G Vent with Clamp

125 ml
Filtering Flask

&%) ™10 g Mg (CI0y ),

Figura N° IV: Aparato para andlisis de absorcion atdmica sin llama

E. Determinacion
Pesar en balanza analitica 5.0 g de muestra en un matraz de digestion, afadir
25 mL de acido sulfarico 18N, 20 mL de acido nitrico 7N, 1 mL de solucion de
molibdato de sodio al 2% y 5-6 perlas de ebullicion. Conectar el condensador
(con agua destilada que circula a través de él) y aplicar calor suave por
1h. Quite de calor y deje reposar 15 min. Afadir 20 mL de acido nitrico-acido
perclérico (1+1) a través del condensador. Apague el agua destilada que
circula a través del condensador y hervir vigorosamente hasta que humos
blancos aparezcan en el matraz. Continuar calentando 10 min. Enfriar y
cuidadosamente afadir 10 mL de agua destilada a través del condensador,
mientras se agita el liquido en el matraz. Ebullir la solucion por 10 min. Quite de
calor y lavar el condensador con tres porciones de 15 mL de agua destilada.
Enfriar la solucion a temperatura ambiente. Transferir completamente la
muestra digerida con agua destilada a un matraz volumétrico de 100.0 mL y
diluir a volumen con agua destilada. Transferir una alicuota de 25.0 mL de cada
muestra a otro matraz de digestidon. Ajuste el volumen a aproximadamente

100.0 mL con la solucién de dilucién.
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Ajuste la salida de la bomba a 2L de aire/min mediante la regulacion de la
velocidad de bombeo con transformador variable. Conectar el aparato como en
la figura N° IV, excepto para el adaptador de entrada de gas. Con la bomba de
trabajo y espectrofotbmetro a cero, afiadir 20 mL de solucién diluida a la
alicuota diluida. Conectar inmediatamente el adaptador de entrada de gas y
airear por 3 min (ajustar el tiempo de aireacion para obtener la
maxima A). Registre A, desconecte la presion sobre "out" al lado de la bomba 'y
de abrir la ventilacién en el matraz de filtracion para enjuagar el sistema.
Prepare un blanco de reactivo y una curva del estandar agregando 0, 0.2, 0.4,
0.6, 0.8 y 1.0 yg de mercurio a la serie de frascos de digestion. A cada frasco
afiadir 100 mL de solucion diluyente. Por dltimo, afiadir la solucion de
reduccion y airear los estandares como a las muestras. Plotear la curva
estandar de minimos cuadrados de regresion lineal de A contra uyg de
mercurio. Determine los ug de mercurio en la alicuota desde la curva. Si los ug
de mercurio que se determinan estan fuera de la calibracion, repetir la
determinacién con una alicuota menor de la solucion muestra, para llevar los
Mg de mercurio a la region de la curva estandar. A partir del tamafio de la

alicuota tomada, determine el total de los pg de mercurio en la muestra original.

ppm Hg = ug de Hg / g de muestra
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Tabla N° VI. Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO
67.20.01:05 para Sal Fortificada con Yodo

Caracteristicas

Sal Molida

Sal Refinada

Sal de Mesa

Granulaciones

Los cristales
deben pasar
totalmente por
un tamiz N°16

Los cristales deben pasar
totalmente por un tamiz
N°20 (0.841mm de
abertura) y en lo minimo
25% deben pasar por un

Los cristales deben
pasar totalmente por un
tamiz N°20 (0.841mm de
abertura) y en lo minimo
25% deben pasar por un

(Imm de tamiz N°60 (0.25mm de tamiz N°60 (0.25mm de
abertura) abertura) abertura
Humedad a 3% 2% 0.5%
105 -110°C
maximo
Sustancias 3% 0.2% 0.2%
Insolubles en
agua maximo
Cloruro de sodio
(sobre la 96.5% 98.5% 98.5%

sustancia seca)

Contenido de
yodo para los 3

Minimo 30mg/kg — Maximo 100mg/kg

tipos de sal
Arsénico No més de 0.5mg/kg expresado como As
Cobre No més de 2.0mg/kg expresado como Cu
Plomo No més de 2.0mg/kg expresado como Pb
Cadmio No més de 0.5mg/kg expresado como Cd
Mercurio No més de 0.1mg/kg expresado como Hg
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METODO DE ANALISIS PARA

CAFE SOLUBLE INSTANTANEO
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CAFE SOLUBLE INSTANTANEO
Norma Consultada: NSO 67.31.03:04 Café Soluble Instantaneo

Alcance:

Aplica al café soluble instantdneo que se produce en el pais y al importado.
Café soluble instantaneo, Café soluble instantaneo descafeinado, Café soluble
instantaneo neutralizado, Café soluble instantdneo semineutralizado, Café
soluble instantdneo en polvo, Café soluble instantaneo aglomerado y Café
soluble liofilizado.

Pruebas Organolépticas:
Prueba de Taza

A. Material y Equipo

- Taza de porcelana o de vidrio de 200 mL.

- Cuchara de metal plateado, de forma redonda de 100 mL de capacidad
y de 40 mm de diametro.

- Probeta graduada de 200 mL de capacidad.

- Agua a 85°C, de sabor neutro, con una dureza menor de 100 mg de
CaCOs.

- Cucharas

B. Preparacion de la Muestra:
Se pesan 2.0 g de café soluble instantaneo, se colocan directamente en la taza
y se adicionan 150 mL de agua, medidos en probeta, entre 85 y 90°C. La
calidad organoléptica del café soluble instantaneo se determina sobre 5

muestras.
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C. Procedimiento
Se remueve lentamente con la cuchara y se evalla el aroma, aspecto y color.
Se toma con la cuchara una porcion de la bebida caliente y se succiona el
liguido de modo que se reparta en el interior de la boca para evaluar el sabor,
acidez y cuerpo. La bebida menos caliente se degusta por segunda vez para
evaluar si se mantiene su calidad organoléptica. La expresién de los resultados
se hara utilizando el término “Aceptacién o Rechazo”, comparandola con la

muestra de referencia.

Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° VII.: Resumen de métodos de analisis para cada prueba de Café
Soluble Instantaneo

Prueba Método Analitico
Humedad Perdida por Secado
Cafeina Espectrofotométrico UV

Arsénico, Cadmio, Plomo, Selenio y Zinc ASV (Cdy Pb), AAS (As, Sey Zn)

Cromatografia de intercambio aniénico Método
Carbohidratos en Café Soluble Instantaneo | de deteccion amperométrica pulsada

Ocratoxina A Cromatografia de Capa Fina

pH Potenciométrico

Tabla N° VIII: Resumen de métodos de analisis segun AOAC para Café
soluble Instantaneo

Prueba Método AOAC
Humedad (Pérdida por secado) 968.11 30.1.19
Cafeina 979.11 30.1.12
Arsénico, Cadmio, Plomo, Selenio y Zinc 986.15 9.1.01
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Tabla N° VIII: Continuaciéon

Prueba Método AOAC
Carbohidratos en Café Soluble (Instantaneo) 995.13 30.1.23
Ocratoxina A 975.38 49.5.02

Prueba 1: Humedad
A. Fundamento

La muestra se somete a un proceso de secado mediante calentamiento a una
temperatura suficiente como para que pierda el agua por evaporacion hasta
peso constante. La diferencia de pesos antes y después del secado permite la

estimacion del contenido de agua en la muestra.

B. Material y Equipo

- Capsulas de aluminio: diametro 70 mm, altura 30 mm con cubierta
ajustada.

- Desecador hermético: EI CaO reincinerado es el agente desecador
satisfactorio.

- Horno de vacio: Conectar a una bomba capaz de mantener el vacio
parcial en el horno con presion equivalente a <25 mm de mercurio (3.3
kPa) y provisto con un termémetro dentro del horno de tal manera que
las muestras estén cerca del bulbo. Conectar una botella con gas seco
de acido sulfarico al horno para permitir el paso de aire seco al vacio.

- Desecador

- Estufa

- Balanza analitica
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C. Determinacion

Usar la muestra directamente sin triturar. Pesar exactamente 5.0 g de muestra
en una balanza analitica, en una cépsula previamente tarada a 98-100°C,
enfriar en desecador y pesar junto con la tapa, al alcanzar la temperatura
ambiente. Calentar en el horno, apoyar la tapa en la cipsula y calentar hasta
peso constante (5.5 h) a 98-100°C a presion <25 mm de mercurio. Durante el
calentamiento permitir corriente de aire lento en el horno. Con cuidado dejar
entrar aire seco en el horno hasta llevar a presion atmosférica. Cubrir el plato,
transferirlo al desecador y pesar poco después que se alcance la temperatura

ambiente.
D. Célculos

% Humedad = ([g de muestra — g de muestra seca] / g muestra) x 100

Prueba 2: Cafeina
A. Fundamento

El método espectrofotométrico mide la radiacion monocromatica absorbida por
la cafeina causante de desplazamientos electronicos a capas superiores, estas
transiciones determinan la region del espectro en la que tiene lugar la

absorcion. (Aplica en café regular y descafeinado)

B. Material y Equipo

- Espectrofotometro ultravioleta visible
- Balanza analitica

- Bafio maria

- Hot plate

- Columnas cromatogréficos
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C. Reactivos

Solucion estdndar de Cafeina: 10, 20 y 30 pg de cafeina/mL. Pesar
exactamente 100 mg de cafeina anhidra USP en un frasco volumétrico de
100.0 mL, disolver en cloroformo y diluir a volumen con cloroformo. Diluir una
alicuota de 10.0 mL de esta solucion en un balon volumétrico de 100 mL con
cloroformo. Diluir las siguientes alicuotas 10, 20 y 30 mL en balones
volumétricos de 100.0, 100.0 y 50.0 mL respectivamente con cloroformo.

D. Cristaleria

- Beakers 100 mL y 250 mL

- Balones volumeétricos 50.0 mL y 100.0 mL
- Probeta 25 mL

- Pipetas volumétricas 3.0 mL y 5.0 mL

E. Preparacion de la muestra

- Café verde y tostado: Pesar en una balanza analitica exactamente 1.0 g
de muestra molida, transferir a un beaker de 100 mL, agregar 5 mL de
hidroxido de amonio (1+2), y calentar sobre un bafio de agua hirviendo
por 2 min. Enfriar y transferir a un frasco volumétrico de 100.0 mL y diluir
a volumen con agua destilada. A una alicuota de 5.0 mL de la solucién
turbia agregar 6 g de Celite 545 y mezclar cuidadosamente.

- Café descafeinado verde y tostado: Pesar exactamente 1 g de muestra
molida. Transferir a un beaker de 100 mL, agregar 5 mL de hidréxido de
amonio (1+2) y calentar sobre un bafio de agua hirviendo por 2 min.
Agregar 6 g de Celite 545 y mezclar cuidadosamente.

- Café soluble: Proceder como para café verde y tostado, excepto: usar

0.5 g de muestra y una alicuota de 3.0 mL.
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G.

Café soluble descafeinado: Proceder como para café descafeinado
verde y tostado, excepto: usar 0.5 g de muestra.

Preparacion de la Columna.

Columna &cida: Coloque un tapon de fibra de vidrio fino en la base del
tubo de 25x250 mm. Afadir 3 mL de &cido sulfurico 4N a 3.0 g de Celite
545 y mezclar bien compactando con una espatula. Trasladar al tubo y
compactar, usando presién suave hasta que sea uniforme. Coloque un
tapon de fibra de vidrio pequefio por encima de la superficie.

Columna basica: Capa I: Mezclar 3 g de Celite 545 y 2 mL de hidréxido
de sodio 2N y colocar en un tubo de 25x250 mm un tapon de fibra de
vidrio. Capa Il: Transfer la muestra mas la mezcla de Celite, en
porciones de 2 g al tubo directamente sobre la capa |, compactando
antes de afadir la siguiente porcién de la muestra, hasta que la capa
sea homogénea y compacta. Lavar y secar un beaker con
aproximadamente 1 g de Celite 545, trasladar al tubo y compactar la
masa uniforme. Lavar y secar el beaker con el tapon de fibra de vidrio y

trasladarlo a la parte superior de la columna basica.

Determinacion.

Monte la columna basica sobre la columna acida. Pasar 150 mL de agua

destilada saturada de éter de forma secuencial a través de la columna basica a

la columna &cida y desechar el éter. A continuacion, pasar 50 mL de agua

destilada saturada de éter a través de columna &cida y desechar el éter.

Colocar un balon volumétrico de 50.0 mL bajo la columna &cida. Pasar 48 mL

de agua destilada saturada de éter a través de columna de acido, lavar la punta

de la columna con las primeras porciones. Diluir el contenido del balén

volumétrico a volumen con agua destilada saturada de cloroformo, mezclar y

leer A a 276 nm con agua destilada saturada de cloroformo como blanco,
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mediante el escaneo de 350 a 250 nm. Determine A, de estandares y calcular a
a 276 nm para el espectrofotometro utilizado, y verificar de vez en cuando.
Calcular el contenido de cafeina de las muestras de un promedio a.

Prueba 3: Arsénico, Cadmio, Plomo, Selenio y Zinc (1

Ver metodologias de Sal Fortificada con Yodo.

Prueba 4: Carbohidratos en Café Soluble Instantaneo (1
A. Fundamento

Carbohidratos Libres: La muestra de café se disuelve en agua. La solucion se
filtra a través del cartucho desechable Cis, y luego a través de filtro de
membrana de 0.2 mm. La solucion filtrada se inyecta en el sistema LC. Los
carbohidratos se separan en una pelicular columna de intercambio anionico y
es detectada por el detector amperomeétrico pulsado. La identificacion y
cuantificacion de los carbohidratos se realiza por comparacion con soluciones

estandar.

Carbohidratos Totales: La muestra de café se hidroliza con &cido clorhidrico
1.0N. La solucion se pasa a través de papel de filtro plegado y luego se pasa a
través del cartucho de intercambio cationico disponible en forma de plata, para
neutralizar la solucion y eliminar el anion cloruro. La solucion neutralizada se
filtra a través de filtro de membrana de 0.2 mm antes de la inyeccion en el

sistema LC.

B. Material y Equipo

- Balanza analitica
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Sistema de filtracion al vacio: Aspirador con dispositivo de regulacion. El
sistema debe incluir: frasco de pared gruesa para filtrar con cuello y
cuello esmerilado de 1L, embudo con fondo de vidrio comun de 300 mL,
clip de aluminio para montaje, conexion con salida de vacio, portafiltro
de 47 mm de didmetro, y filtros de membrana extraibles de bajo
consumo de agua de 0.2 mm porosidad y 47 mm de diametro.

Papel filtro: cualitativo, plegado, de filtracibn medio-rapida.

Cartuchos Csg: silica octadecil (10% C), cartucho de 6 mL, capacidad de
mantener 500 mg de muestra, desechable, condiciones y uso de los
cartuchos de acuerdo a las instrucciones del fabricante.

Cartuchos de cation cambiable: resina a base de estireno, en forma de
plata, capacidad del cartucho de 1.8-2.0 meq, desechable. Condiciones
y uso de los cartuchos de acuerdo a las instrucciones del fabricante.
Filtros de membrana: porosidad de 0.2 um, 25 mm de diametro,
descartable, polipropileno.

Bafio de agua: capacidad de mantener 98°C+2°C

Cromatografo Liquido (LC): libre de metales, compatible con 300 mM de
NaOH con computador integrado. Condiciones de operacion: fase movil
isocratica, temperatura ambiente para la columna, flujo 1.0 mL/min,
solvente de post columna 300 mM de hidréxido de sodio a 0.6 mL/min,
configuracion del detector de acuerdo a los parametros Optimos
recomendados por el fabricante.

Columna LC: diametro 250x4 mm, empacada con sustrato de
poliestireno divinilbenzeno (10 um id), aglomerado con microperlas
aminocuaternarias funcionalizadas con latex (350 mm de didmetro), 5%
reticulado.

Detector amperométrico pulsado: equipado con un electrodo de oro,

llenar celda de referencia con 300 mM de hidréxido de sodio.
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Seleccionar el rango del detector para evitar la saturacion del pico mayor
en el cromatograma.

- Guarda columna: 50x4 mm de diametro, empacado con el mismo
material de la columna analitica.

- Post-columna del sistema de distribucion del solvente: compatible con
300 mM de hidroxido de sodio.

C. Reactivos
Utilizar agua desmineralizada de 18 MQ x cm en todo:

- Hidréxido de Sodio: solucién acuosa 50% p/p, conteniendo una cantidad
minima de carbonato de sodio y mercurio. No agitar ni mezclar la
solucion antes de usar.

- Solucion de acido clorhidrico: solucion estandar volumeétrica de 1.0N.

- Eluente A: agua desmineralizada de 18 MQ x cm, filtrar a través de un
filtro de membrana de 0.2 mm. Desgasificar pasando helio por 20-30
minutos.

- Eluente B: 300 mM de hidréxido de sodio. Pipetear 15.6 mL hidréxido de
sodio 50% a 985 mL de eluente A. Desgasificar pasando helio por 20-30
minutos. El eluente B es estable por 2 dias si se guarda en una

habitacién con temperatura baja a la presion del helio.

Nota: es critico remover todo el diéxido de carbono de los eluentes. El
carbonato actia como un fuerte compactador sobre la columna, resultando en

una drastica disminucién de la resolucion.

Solucion estdndar de Carbohidratos: (1) Solucion Stock estandar de
carbohidratos: solucion stock acuosa 1 mg/mL de arabinosa, fructosa, fucosa,
galactosa, glucosa, manosa, monohidrato de ramnosa, ribosa, xilosa, sucrosa,

manitol. Pesar 100 mg de cada carbohidrato con una precision de 0.1 mg en
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balones volumétricos separados, disolver con agua y diluir a volumen con
agua. (2) Solucién estandar de mezcla de carbohidratos: Diluir y mezclar las
soluciones stock de carbohidratos para alcanzar concentraciones de
carbohidratos similares a los encontrados en las soluciones muestra de café
hidrolizado o no hidrolizado. Mezclar las soluciones estandar de carbohidratos.
También se pueden preparar a partir de soluciones stock individuales. Pasar
las soluciones estandar de carbohidratos diluidas a través de filtro de

membrana de 0.2 mm antes de la inyeccién en una columna LC.

Nota: Si la resolucion de ramnosa a partir de arabinosa es dificil lograr, no

agregue ramnosa a la solucion estandar mezclada.

D. Cristaleria

- Balon de fondo redondo 250 mL

- Balones volumétricos 100.0 mL y 1000.0 mL
- Pipetas volumétricas 5.0 mL

- Probetas 50 mL y 100 mL

- Embudos de vidrios

E. Preparacion de la muestra.
Usar el café sin moler u homogenizar:

Carbohidratos Libres: pesar en una balanza analitica 300 mg de muestra de
café en un balén volumétrico de 100.0 mL. Agregar 70 mL de agua destilada y
agitar hasta disolucion completa. Diluir la solucién a volumen. Filtrar de 5-10mL
de solucion a través de un filtro C1g. Descartar el primer 1 mL. Pasar el filtrado

a través de filtro de membrana de 0.2 mm antes de la inyeccién LC.

Carbohidratos Totales: pesar en una balanza analitica 300 mg de muestra de

café en un balén volumétrico de 100.0 mL. Afadir 50 mL de &acido clorhidrico
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1.0N y agitar. Colocar el balon en un bafio de agua hirviendo durante 2.5 h.
(Nota: Mantenga siempre el nivel de la solucion en el frasco debajo del bafio de
agua. Agitar el contenido del balbn manualmente durante 30 min. Enfriar a
temperatura ambiente bajo el agua del grifo. Diluir la solucién a 100.0 mL vy
filtrar a través de papel de filtro plegado. Pase 3.0 mL del filtrado a través del
cartucho de intercambio de cationes. Descartar el primer 1 mL. Filtrar la
solucion neutralizada a través de filtro de membrana 0.2 mm antes de la

inyeccion LC.
F. Determinacion LC.

Inyectar volimenes iguales de estandar (10-20 pL) y las soluciones prueba a
partir de D en la columna de LC.

Nota: Los tiempos de retencion y la resolucion tienden a variar de columna a
columna. Iniciar la secuencia de limpieza y reequilibrar sélo cuando el
monosacarido pasado (ribosa) se haya eluido. Puede ser necesario realizar 2-3
inyecciones de solucion estandar de carbohidratos o aumentar el tiempo de
reequilibrio con el fin de lograr una buena separacion de glucosa, sacarosa y
xilosa. En condiciones normales los tiempos de retencion aproximados de los
carbohidratos son: manitol 4 min, fucosa 7 min, ramnosa 15 min, arabinosa 16
min, galactosa 22 min, glucosa 25 min, sacarosa 27 min, xilosa 30 min,

manosa 32 min, fructosa 40 min y ribosa 43 min.
G. Célculos

Calcular la concentracion de carbohidratos en solucion de la muestra como

sigue:
% Carbohidratos = (R1/R2) x [(C x V) / W] x 100

Dénde: R; = respuesta de pico de carbohidrato en solucion de la muestra, R,=

respuesta de pico de carbohidrato en la solucién estandar de carbohidratos, C=
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Concentracion de carbohidratos en la solucion estandar de carbohidratos en
mg/mL, V= volumen de la solucion de la muestra en mL, W = peso de la

muestra mg. Expresar los resultados como % libre 6 % total de carbohidratos
libres (tal cual).

Prueba 5: Ocratoxina A
A. Fundamento

La toxina se extrae del suelo, de los granos de café verde con cloroformo. La
ocratoxina A es atrapado en la tierra basica de diatomeas, se eliminan las
interferencias con hexano y cloroformo, y la ocratoxina A se eluye con
benceno-acido acético. La ocratoxina A se determina a partir de la intensidad

de fluorescencia en cromatografia de capa fina.

B. Material y Equipo

- Tubos cromatograficos.

- Aparatos para cromatografia de capa fina.

- Viales

- Embudo Bichner: de vidrio, 90 mm, equipado con papel de fibra de
vidrio Reeve Angel, o equivalente.

- Mortero y pistilo

- Balanza analitica

- Perlas de ebullicion

- Bafio maria

- Lémpara UV

C. Reactivos.
- Solventes: grado ACS en vidrio, acido acético, Benceno, cloroformo y

Metanol.

78



- Solucién alcohdlica de Bicarbonato de Sodio.

- Bicarbonato-mezcla de tierra de diatomeas: Afiadir 25 mL de solucion
acuosa de bicarbonato de sodio al 5% a 50 g de tierra de diatomeas
lavada con &cido, y mezclar bien. Puede ser almacenada durante 2-3
semanas en contendores adecuadamente cerrados.

- Solucién estandar de Ocratoxina: 1 pg/mL

- Silica gel para cromatografia de capa fina

D. Cristaleria

- Erlenmeyer de 500 mL con tap6n de vidrio
- Probeta de 100 mL

- Bureta de 25.0 mL

E. Preparacion y Extraccion de la muestra.

Triturar una porcion de la muestra en un mortero. Pesar en la balanza analitica
25.0 mg de muestra triturada dentro de un erlenmeyer de 500 mL con tapdén de
vidrio. Agregar 12.5 mL de agua destilada y mezclar hasta humedecer la
muestra. Agregar 125 mL de cloroformo. Agitar por 30 min con la ayuda de un
agitador magnético, y filtrar con papel de 18.5 cm de fibra de vidrio en polvo o

embudo a través de 9 cm de papel de fibra de vidrio, utilizando Buchner.
F. Columna Cromatografica.

Colocar un tapén de lana de vidrio en el fondo del tubo cromatografico. Pesar
6g de una mezcla de bicarbonato de sodio-tierra de diatomeas, trasladar al
tubo, y compactar firmemente. Afadir 50 mL de extracto de cloroformo a la
columna, y se diluye hasta que el menisco alcanza la parte superior de la
columna. Lavar con 70 mL de hexano seguido de 70 mL de cloroformo,
desechando los lavados. Se eluye con 100 mL de acido acético-benceno

(2+98), recogiendo lo eluido en un erlenmeyer de 125 mL. Evaporar casi hasta
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sequedad en bafio de vapor bajo nitrogeno y transferir cuantitativamente con
CHCI3 a un vial dram 4. Evaporar bajo nitrégeno, y se afiaden 500 mL de
CH3COOH-benceno (1+99). Agitar hasta disolver con agitador Vortex.

G. Cromatografia de Capa Fina.

Analisis Visual: Usar silica gel apropiada para resolucion de Ocratoxinas. Diluir
ocratoxinas Ay B con 75 mL de una mezcla recién preparada de acido férmico-
cloroformo (1+99) y recoger en un erlenmeyer de 250 mL. Inmediatamente
agregue 2 perlas de ebullicién, evaporar casi hasta sequedad en bafio de vapor
y traspasar los residuos para un tubo de centrifuga conico de 15 mL con
cloroformo. Evaporar a sequedad bajo una corriente suave de nitrogeno en
bafio de vapor (Nota: la tardanza en la evaporacion de acido férmico-
cloroformo puede resultar en la pérdida de ocratoxinas), disolver en 750 pL de
acido aceético-benceno (1+99). Inyectar 3, 5, 7.5, y 10 mL. En la misma placa
inyectar 10 mL del extracto superpuesto con 10 ng de cada solucion estandar
de ocratoxina A y B como patrén interno. También inyectar 5, 7.5, y 10 mL de
solucion estandar de ocratoxina A y B. Desarrollar la placa a la linea de parada
solvente, por <90 min con tolueno-acetato de etilo-acido formico (5+4+1),
tanque no saturado. Retire la placa, dejar que el solvente se evapore a
temperatura ambiente, y ver en la oscuridad bajo lAmparas UV de onda larga y

onda corta.

Las Ocratoxinas A y B debe encontrarse en el rango de Rf de 0.4-0.8 con la
ocratoxina A antes que B, tipicamente a 0.65 y 0.5 respectivamente. La
ocratoxina A posee mayor intensidad fluorescente bajo la luz ultravioleta de
onda larga, mientras que la ocratoxina B es mas brillante bajo la luz de onda
corta. Examine la mancha fluorescente de la muestra que tienen valores y
apariencia similar a los estandares. Comparar las intensidades de
fluorescencia de la mancha de ocratoxina A de la muestra con los de las

manchas del estdndar y determinar si el estandar y la muestra coinciden
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estrechamente, interpolar si fuera necesario. Si la concentracién de la muestra
esta fuera del rango del estandar, concentrar o diluir el extracto de la muestra y
repetir el recorrido. Calcular la concentracion de ocratoxina A en mg/kg.
Esprayar la placa con una solucién de bicarbonato de sodio alcohdlica, secar a
temperatura ambiente y ver en la oscuridad bajo la luz UV de onda larga. La
fluorescencia debe cambiar de color azul verdoso a azul e incrementar en
intensidad. Nuevamente estimar la ocratoxina A en la muestra. En caso de

desacuerdo usar la estimacion obtenida antes de esprayar.
H. Confirmacion

Rocie la laca con solucion alcohodlica de bicarbonato de sodio o solucion
alcohdlica de cloruro de aluminio (20 g cloruro de aluminio en 100 mL de
alcohol) o exponga la placa a vapores de amoniaco. La fluorescencia de la
ocratoxina bajo luz UV de onda larga cambia a azul brillante y el aumento de la

intensidad.

Prueba 6: pH i
A. Fundamento

El pHmetro mide la diferencia de potencial entre dos electrodos: un electrodo
de referencia (generalmente de plata /cloruro de plata) y un electrodo de
vidrio que es sensible al i6n hidrogeno. El pH es la concentracion de
iones hidronio (H;O") presentes en la muestra.

B. Material y Equipo
- pHmetro

- Balanza analitica
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C. Cristaleria

- Beaker 100 mL

- Agitador de vidrio
- Probeta 100 mL

D. Determinacion

Se hace por el método potenciométrico en una dilucion de 10 mg de café
soluble en 100 mL de agua.

Prueba 7: Solubilidad en Minutos iii

A. Fundamento

Determinar la solubilidad de la muestra en un tiempo determinado.

B. Material y Equipo
- TermoOmetro
- Agitador de vidrio

- Balanza analitica

C. Cristaleria
- Beaker 100 mL

- Bal6n volumétrico 100 mL
D. Determinacion

En agua destilada fria a 16+2°C de una mezcla preparada al 1.5% p/v se agita

manualmente y se observa la solubilidad en tiempo, anotando la lectura.

82



Tabla N° IX: Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO
67.31.03:04 para Café Soluble Instantaneo

Aglomerado
Requisitos En polvo (granulado) Liofilizado
Minimo | Maximo Minimo Maximo Minimo | Maximo

Humedad, % (m/m) - 3.5 - 5.0 - 3.5
Cafeina, % (base 2.3 - 2.3 - 2.3 -
seca)
Café soluble
descafeinado % - 0.3 - 0.3 - 0.3
cafeina residual
pH de una solucién
al 1.5% 49 5.3 4.9 5.3 4.9 5.3
masa/volumen de la
muestra
Solubilidad™ en - 3.0 - 3.0 - 3.0
minutos
Cobre (mg/kg) - 20 - 20 - 20
Plomo (mg/kg) - 1 - 1 - 1
Zinc (mg/kg) - 50 - 50 - 50
Arsénico (mg/kg) - 0.5 - 0.5 - 0.5
Cadmio (mg/kg) - 0.1 - 0.1 - 0.1
Mercurio (mg/kg) - 0.1 - 0.1 - 0.1
Glucosa total, % - 2.6 - 2.6 - 2.6
(m/m)
Fructosa libre, % - 1.0 - 1.0 - 1.0
(m/m)

Nota 1. En agua fria a 16+2°C de una mezcla al 1.5% masa/volumen, con agitacién manual.
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METODO DE ANALISIS PARA
CARNE Y PRODUCTOS CARNICOS

EMBUTIDOS CRUDOS Y COCIDOS
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CARNE Y PRODUCTOS CARNICOS - EMBUTIDOS CRUDOS Y COCIDOS

Norma Consultada: NSO 67.02.13:98 Carnes y Productos Cérnicos,

Embutidos Crudos y Cocidos

Alcance:

Aplica para todos los productos de carne y productos carnicos, ademas de

embutidos crudos y cocidos tales como: Salami, Mortadela, Salchicha,

Salchichén, Chorizo, Jamon, Butifarra y Paté.

Pruebas Organolépticas:

Para verificar el cumplimiento del producto con los requerimientos para su

aspecto interior, se somete a observacion visual el producto entero. Se realizan

cortes en el producto en forma de rodajas y se comprueba su conformidad con

las caracteristicas organolépticas:

Sabor y Olor: el producto debera presentar sabor y olor caracteristicos
uniforme, estaran libres de manchas, coloraciéon verduzca vy

decoloraciones anormales.

Color: deberéa presentar color caracteristico uniforme, estara libre de

manchas, coloracion verduzca y decoloraciones anormales.

Aspecto exterior: Los embutidos deberan presentar o no la envoltura
completamente adherida, su superficie no estara humeda ni pegajosa;

no exudara liquido, no presentara enmohecimiento, a excepcion de
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aquellos productos en que es caracteristico de ellos. Ciertos tipos de
embutidos podran presentar un resecamiento caracteristico. El embutido
no presentard deformacion por accion mecénica y sera razonablemente

uniforme en tamafo y forma.

e Aspecto interior: Los embutidos presentaran el aspecto interior que los
caracteriza, de acuerdo al tipo de producto. Ejemplos:

- El chorizo presentara un moteado uniforme de trocitos de grasa;

- La mortadela mostrard una distribucion uniforme de trozos de grasa
dura; y

- Lajamonada presentara una distribucion uniforme de trozos de carne.

e Consistencia: La consistencia debera ser la que es caracteristica para
cada embutido, no sera ni muy blanda ni excesivamente firme y de
cortarse el producto en rodajas, estas deberan presentar un corte nitido.
El paté constituye una excepcidon y su consistencia debera ser la de una

pasta untable.

Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° X: Resumen de métodos de analisis para cada prueba de Carne y
productos Céarnicos y Embutidos Crudos y Cocidos

Prueba Método Analitico
Humedad en Carne Pérdida por Secado
Humedad en Carne y Productos Avicolas Pérdida por Secado (Microondas Eléctrico)
Agua en Salchichas Pérdida por Secado
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Tabla N° X: Continuacion

Grasa Cruda en Carne y Productos Carnicos | Sumersion

Grasa Cruda en Carne Extraccion con Eter/Microondas, Gravimetria
Cloruro de Sodio en Carne Volumétrico

Fosforo en Carne y Productos Carnicos Volumétrico

Nitrégeno en Carne Espectrofotométrico UV

Proteina Cruda en Carne Kjeldahl

Nitratos y Nitritos en Carne Xilenol

N-nitrosaminas (Volatiles) de tocino frito Método analizador de energia de aceite mineral
N-nitrosopirrolidina en Tocino Frito Método de Columna seca- energia térmica

Tabla N° XI: Resumen de métodos de andlisis segun AOAC para Carne y
productos Carnicos y Embutidos Crudos y Cocidos

Prueba Método AOAC
Preparacién de Muestra 983.18 39.1.01
Humedad en Carne 950.46 39.1.02
Humedad en Carne y Productos Avicolas 985.14 39.1.03
Agua (Agregada) en Salchichas 928.07 39.1.04
Grasa Cruda en Carne y Productos Céarnicos 991.36 39.1.08
Grasa (Crudo) o Extracto de Eter en Carne 960.39 39.1.05
Grasa Cruda en Carne 976.21 39.1.06
Grasa (Cruda) en Carne y Aves 985.15 39.1.07
Sal (Cloro como Cloruro de Sodio) en Carne 935.47 39.1.10
Fosforo Total en Carne 969.31 39.1.11
Fosforo en Carne y Productos Carnicos 991.27 39.1.12
Nitrégeno en Carne 928.08 39.1.15
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Tabla N° XI: Continuacién

Proteina Cruda en Carne y Productos Carnicos 992.15 39.1.16
Proteina Cruda en Carne 981.10 39.1.19
Nitratos y Nitritos en Carne 935.48 39.1.20
N-nitrosaminas (Volatiles) de Tocino Frito 982.22 39.1.22
N-nitrosopirrolidina en Tocino Frito 984.18 39.1.23

e Preparacion de muestra (Carne y Productos de Carne) ()
Carnes frescas, carnes secas, embutidos, carnes ahumadas, etc.. Separar
completamente como sea posible cualquier hueso, pasar rapidamente 3 veces
a través de maquina de picar alimentos con aberturas de la placa <1/8"(3 mm),
mezclando bien después de cada molienda y comenzar todas Ilas
determinaciones con prontitud. Si se produce cualquier retraso, enfriar la
muestra para inhibir la descomposicién. También puede utilizar un cortador de
tazon para preparacion de muestras (modelo 1/2HP, 14 pulg, 22 rpm, dos
cuchillos de 3.5 pulg, 1725 rpm, Modelo 84145, Hobart Corp., 711
Pennsylvania Av., Troy, OH, 45374 o equivalente). Enfriar todas las piezas de

corte antes de la preparacion de cada muestra.

Precortar la muestra, hasta 2 Ib, dimensiéon maxima de <2 pulg, y transferir a un
tazon para su procesamiento. Incluir cualquier liquido separado. Procesar 30
seg, luego limpie la pared lateral interior y el fondo del tazon con una espatula
(uso doméstico de plastico o espatula de goma con aproximadamente 2x4
pulg), reunir todo el material y transferir para hacer el cuerpo de la muestra.
Continuar procesando otros 30 seg y limpiar como antes. Repita la secuencia
para obtener el total de 2 min de procesamiento y 3 limpiezas. Tenga cuidado
especial con ciertos tipos de carne como la carne de res molida para asegurar

la distribucion uniforme de grasa y tejido conectivo. En cada intervalo limpie y
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reincorpore la muestra usando una espatula para eliminar la grasa de las
superficies interiores del recipiente y del tejido conjuntivo alrededor de
cuchillas. Si la muestra se consolida como bola por encima de las cuchillas,
interrumpir el procesamiento de la muestra y presione hasta el fondo del tazon

con una espatula antes de continuar.

Carnes enlatadas: Pase todo el contenido de la lata al procesador de

alimentos, tazén o cortador de alimentos, como para carnes frescas.

Salchichas: Retirar las cubiertas y pasar al procesador de alimentos, tazon o

cortador de alimentos, como para carnes frescas.

Secar las muestras, no es necesario realizar el andlisis de inmediato, ya
sea por medio de vacio <60°C o por evaporacion en bafio de vapor 2 o 3 veces
con alcohol. Extraer la grasa de producto seco con éter de petréleo (punto de
ebulliciobn <60°C) y dejar que se evapore el éter de petréleo espontaneamente,
finalmente eliminar las trazas por calentamiento de corto tiempo en bafio de
vapor. No calentar la muestra o grasa separada mas tiempo del necesario
debido a la tendencia a descomponerse. Conservar la muestra en lugar fresco

para su posterior analisis.
Prueba 1: Humedad en Carne

A. Fundamento

La muestra se somete a un proceso de secado mediante calentamiento a una
temperatura suficiente como para que pierda el agua por evaporacion hasta
peso constante. La diferencia de pesos antes y después del secado permite la

estimacion del contenido de agua en la muestra.
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B. Material y Equipo

- Estufa

- Balanza analitica

- Termémetro

- Desecador

- Procesador de alimentos
- Vidrio reloj

C. Secado al vacio a 95-100°C

Secar en estufa una cantidad de muestra que contenga aproximadamente 2.0
g de material seco a peso constante a 95-100°C bajo presiéon <100 mmHg por
5h. En los alimentos con alto contenido de melaza, use la temperatura <70°C y
la presion <50 mmHg. Utilice un recipiente cubierto de aluminio de 250 mm de
diametro y 40 mm de profundidad. Reportar la pérdida de peso como Humedad
(No se recomienda para productos de alto contenido en grasa como salchichas

de cerdo).

Célculo:

% Humedad = ([g de muestra — g de muestra seca] / g muestra) x 100

D. Secado con aire

Sin tapadera, secar una muestra que contenga aproximadamente 2.0 g de
material seco durante 16-18h a 100-102°C en estufa con aire. Utilice
recipientes cubiertos de aluminio de =250 mm de diametro y <40 mm de
profundidad. Enfriar en desecador y pesar. Informe la pérdida de peso como

Humedad.
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Célculo:

% Humedad = ([g de muestra — g de muestra seca] / g muestra) x 100

Prueba 2: Humedad en Carne y Productos Avicolas
A. Fundamento

Se elimina la humedad (evaporando) de la muestra mediante el uso de
microondas eléctrico. La pérdida de peso es determinado por lecturas en una
balanza electronica antes y después del secado y se convierte en contenido de

humedad por microprocesador con lectura porcentual digital.

B. Aparatos

- Microondas analizador de humedad: sensibilidad de 0.2 mg, rango de
humedad/solidos 0.1-99.9%, resoluciéon de 0.01%. Incluye una tara
automatica en la balanza electronica, sistema de secado de microondas
y una computadora digital con control microprocesador. El platillo de la
balanza electronica es situado dentro de la camara de secado.

- Almohadillas de fibra de vidrio: almohadillas rectangulares de 9.8x10.2
cm de fibra de vidrio (CEM Corp.), 0 equivalente.

- Balanza analitica

C. Determinacion

Para preparar las muestras ver “Preparacion de Muestras de Carne”. Colocar 2
almohadillas rectangulares de fibra de vidrio en el platillo de la balanza en la
camara de secado de microondas analizador de humedad y tarar. Retirar las
placas de la camara, rapidamente deposite uniformemente 4.0 g de muestra
bien mezclada en el lado aspero de una almohadilla. Colocar la segunda

almohadilla sobre la muestra y vuelva a colocar las almohadillas y la muestra
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en el platillo de la balanza. Secar la muestra con las almohadillas de 3-5 min a
potencia de 80-100%, dependiendo del tipo de producto. Completar el ciclo de
secado del microondas, leer el porcentaje de humedad que se muestra en el
panel de lectura digital. Ciertas clases de productos requieren la adiciéon de un
factor de ajuste de lectura para obtener resultados precisos, como sigue:
embutidos cocidos, pre-mezclas/emulsiones, curado/carnes cocidas, factor =
0.55%.

Prueba 3: Agua (Agregada) en Salchichas
Procedimiento:
% agua agregada = (W - 4P) / (1 - 0.01W + 0.04P)

Dénde: W = % de agua y P (% Proteina) = 6.25 x %N (corregido si es

necesaria para proteinas en sustancias afadidas)

Nota: para realizar esta prueba es necesario consultar prueba 1 (Humedad en

Carne) y prueba 11 (Nitrégeno en Carnes)

Prueba 4: Grasa Cruda en Carne y Productos Carnicos
Eficacia del Método:

Porcentaje de grasa 4.34%

sy = 0.106; sg = 0.112; RSD, = 2.44%; RSDgr = 2.59%
Porcentaje de grasa 27.29%

sr = 0.534; sg = 0.637; RSD, = 1.95%; RSDgr = 2.33%
Porcentaje de grasa 27.95%

sr = 0.648; sg = 0.793; RSD, = 2.32%; RSDgr = 2.84%
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Porcentaje de grasa 34.51%
Sr=0.764; sg = 0.799; RSD, = 2.21%; RSDgr = 2.31%
Porcentaje de grasa 33.57%
Sr=0.340; sg = 0.516; RSD, = 1.01%; RSDgr = 1.53%
Porcentaje de grasa 26.20%
Sr=0.406; sg = 0.613; RSD, = 1.55%; RSDgr = 2.34%

A. Fundamento
El material soluble se extrae de las muestras secas de carne y productos de
alimentos carnicos por tratamiento de 2 pasos con el solvente éter de petroleo.
El solvente se recupera por condensacion, dejando extraida el material soluble

gue se determina por peso después del secado.

B. Material y Equipos

- Sistema de extraccion: Capacidad de extraccion simultanea de 6
muestras. La unidad de extraccion por la adicion de solvente a las tazas
es un proceso de extraccion de 2 etapas y el ciclo de recuperacion de
solventes. La unidad de servicio de suministro de aceite caliente pasa a
través de un tubo aislado para el sistema de extraccion y la bomba de
aire para evaporacion de las ultimas trazas de solvente de las tazas.

- Hot plate

- Dedales y soporte: 26x60 mm, cartuchos de celulosa y soporte para
sostener 6 dedales.

- Copas de extraccion: Aluminio de 44 mm de diametro interior, 60 mm de
altura.

- Cuentas de vidrio: 3-4 mm de diametro.

- Horno de conveccion mecanica: Capaz de mantener 125+1°C.

- Balanza Analitica

- Estufa
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C. Cristaleria
- Probeta de 25 mL y 50 mL
- Agitadores de vidrio

D. Reactivos

- Eter de petroleo: GR

- Arena: 0.004 g extraibles/5 g
- Algodon: Desgrasado

E. Determinacion

Pesar aproximadamente 3.0 g de muestra en un dedal. Agregar arena a la
muestra y mezclar con un agitador de vidrio. Colocar el dedal en soporte y
secar por 1h en horno a 125°C. Retirar del horno y dejar enfriar. Aflojar la
mezcla de muestra con arena usando un agitador de vidrio. Limpiar el agitador
de vidrio con una pequefa cantidad de algodon y coloque el algodon en la

parte superior de dedal. Transferir el dedal a la unidad de extraccion.

Pesar la taza de extraccidon que contiene algunas perlas de vidrio. Extraer la
muestra con 40 mL de éter de petrdleo hirviendo durante 25 min en hot plate y
enjuagar durante 30 min. Ajustar la temperatura de la unidad de servicio para
asegurar el grado de condensacion 25 gotas/seg. Al finalizar la extraccién,
cierre las valvulas del condensador y recuperar el éter. Secar la taza y el

contenido por 30 min en un horno a 125°C. Dejar enfriar y pesar.
F. Célculo
Calcular el porcentaje de grasa en la muestra de la siguiente manera:

Contenido de grasa % = [(B - C) x 100] / A
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Donde A = peso de la muestra, B = peso de la taza de extraccion después del
secado, y C = peso de la taza de extraccion antes de la extraccion.

Prueba 5: Grasa (Cruda) o Extracto de Eter en Carne

A. Fundamento
La muestra se extrae con éter el cual se evapora. El peso de la muestra

extraida a peso constante indica la presencia o ausencia de grasa.

B. Material y Equipo
- Balanza analitica
- Estufa

- Condensador

- Papel filtro

C. Cristaleria

- Agitador de vidrio
- Beaker 50 mL

- Embudo buchner

- Kitazato

D. Procedimiento
Pesar 3.0-4.0 g de muestra en balanza analitica tomando en cuenta que
contiene una pequefia cantidad de polvo. Mezclar con agitador de vidrio y
pasar a un beaker de 50 mL y secar en estufa por 6h a 100-102°C 6 1.5h a
125°C. Extraer 2 g de muestra seca con éter anhidro. Utilice un filtro con
porosidad adecuada para que permita el paso rapido de éter. El periodo de

extraccion puede variar desde 4h con una condensacion de 5-6 gotas hasta
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16h con una condensacion de 2-3 gotas. Secar el extracto a peso constante a

100°C, enfriar y pesar, 6:

Pesar 3.0-4.0 g de muestra en diferentes capsulas de aluminio pequefias,
afadir arena y mezclar, extender la mezcla en el fondo de la capsula con vidrio
0 una paleta de aluminio. Secar en horno por 6h a 100-102°C 6 1.5h a 125°C.
En los bordes del plato insertar un dedal. Extraer 2 g de muestra seca con éter
anhidro. Utilice un filtro con porosidad adecuada para que permita el paso
rapido de éter. El periodo de extraccion puede variar desde 4h con una
condensacion de 5-6 gotas hasta 16h con una condensacion de 2-3 gotas.
Secar el extracto seco hasta peso constante a 100°C, enfriar y pesar. El éter de

petroleo se puede utilizar en lugar de éter anhidro, si se desea.

Prueba 6: Grasa Cruda en Carne
A. Fundamento

La grasa se extrae de la muestra con C,Cl; usando un motor con propulsiéon
para un agitador orbital en presencia de un agente secante para absorber la
humedad. El extracto se filtra y la gravedad especifica del filtrado se mide a
37°C por un hidrémetro accionado magnéticamente. La lectura digital se

convierte en contenido de grasa, utilizando la carta pre-calibrada.

B. Material y Equipos

- Analizador de grasa Foss Let: Incluye un agitador orbital, unidad de
lectura de gravedad especifica, dispensador de solvente, aceite
estandar de referencia (gravedad especifica a 23°C=0.915, para la
revision periddica de la calibracidén del potenciémetro), taza de acero con
tapa y martillo de bronce de 8 mm de diametro, dispositivo de filtracién

a presion y la conversion de gréafico (Foss Food Technology Corp.).
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- Papel Whatman N°1 y N°50

- Balanza analitica

C. Reactivos

- Agente de secado: Yeso de Paris (disponible a nivel local a través de
pintura o distribuidores de materiales de construccion), malla Drierite 8
6 CaS0O, anhidro.

- Tetracloroetileno: grado técnico (distribuido localmente a través de
proveedores de dry cleaning o Fisher Scientific Co., No. C-182).

D. Cristaleria
- Probeta 100 mL y 250 mL

- Termdémetro

E. Determinacion

Para preparar las muestras ver “Preparacion de Muestras de Carne”.
Comprobar la calibracion del potencidmetro Foss-let a diario utilizando
tetracloroetileno solo para establecer el punto cero y la mezcla de 22.5 g de
aceite estandar de referencia y 120 mL de tetracloroetieno (Gravedad
especifica de la mezcla a 37°C=1.4763) para ajustar el punto de grasa del 50%
en 850.0.

Utilizando cualquier equilibrio de carga superior o de tres brazos con 0.1 g de
sensibilidad, tarar el vaso de Foss-let, después de establecer el martillo de
bronce sobre su eje, analizar los productos que contienen <60% de grasa,
pesar 45.0 g de muestra, para los productos que contienen >60% de grasa
pesar 22.5¢g. Adadir aproximadamente 80.0 g de Yeso de Paris (o
aproximadamente 60.0 g de sulfato de calcio anhidro). Vierta 120 mL de

tetracloroetileno en el vaso. Presionar la cubierta sobre el beaker e instalar en
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agitador orbital. Establecer al agitador el tiempo de 2 min y encender la
unidad. Mientras que la extraccion se produce, monte el dispositivo de filtracion
a presion, colocando papel de filtro perforado de 7 cm para producir un filtrado
transparente sin gotas de humedad, para muestras muy hamedas, primero
retener la mayor humedad en papel Whatman N°50 o equivalente, y después
separar las fases en papel Whatman N°1 PS o equivalente. Después de 2 min
de extraccion, retire el beaker de la agitacion, levante la cubierta y extraiga el
martillo de cobre amarillo del vaso. Sumergir el beaker en un bafio de hielo por
0.4 min mientras se agita el contenido con el termémetro hasta llegar de 47-
52°C a 40°C aproximadamente. Limpie el agua de la superficie exterior del
beaker y vierta el contenido en el filtro montado. Colocar el piston en la parte
superior de dispositivo de filtracion y presione lentamente el extracto a través
del sistema de medicion. Oprima el boton de la valvula de drenaje cuando el
extracto aparece en el tubo de rebose y deje de drenar, luego suelte el boton
de la valvula. Repetir el llenado y vaciado 2 veces mas hasta que 40-50 mL de
extracto hayan fluido, conservando los ultimos 10 mL de extracto en la camara
de medicion. Retirar el dispositivo de filtracion, deslice el lente de vision a su
posicion, gire el control de lectura del potenciometro en sentido de las agujas
del reloj hasta que se levante el hidrometro y registre la lectura. Establecer que
el extracto cambia la temperatura mediante la repeticion de la lectura de 3-4

veces. Sacar el promedio de lecturas.

Prueba 7: Grasa (Cruda) en Carne y Aves

A. Fundamento
La grasa se extrae con diclorometano de una muestra pesada, por el sistema
de extraccidn automatica de microondas-muestra seca. El extracto se filtra y el

residuo se vuelve a secar para eliminar cualquier resto del solvente y humedad.
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El residuo resecado se pesa, la pérdida de peso debido a la extraccion se

convierte al porcentaje de grasa por un microprocesador con lectura digital.

B. Materiales y Equipos

Extractor de solvente automatico: Cerrado, autbnomo, la extraccién de
grasa controlada termostaticamente y el sistema de recuperacién de
solventes con una sensibilidad de grasa de 0.5 mg y rango de medida
de grasa de 0-100% (CEM Corp., PO Box 200, Matthews, NC 28106), o
equivalente.

Almohadillas de fibra de vidrio: rectangulares de 9.8x10.2 cm y redondas
11 cm (CEM Corp.) 0 equivalente.

Microondas analizador de humedad: sensibilidad de 0.2 mg, rango de
humedad/sélidos de 0.1-99.9%, resolucion de 0.01%. Incluye tara
automatica en balanza electronica, sistema de secado por microondas y
un control microprocesador computarizado digital. EI platillo de la
balanza electronica estd situado en el interior de la camara de
secado. (Sensibilidad de la balanza: capacidad de 0.2 mg a 15 g o
capacidad de 1.0 mg a 40 g [CEM Corp., o0 equivalente].)

Balanza analitica

C. Reactivos

Cloruro de metileno: Grado reactivo.

D. Determinacion

Para preparar las muestras ver “Preparacion de Muestras de Carne”. Colocar

las almohadillas de fibra de vidrio, 2 rectangulares y una redonda sobre el

platilo de la balanza en el interior del microondas analizador de humedad y

tarar. Retire las placas rectangulares y en forma pareja difundir 4.0 g de

muestra bien mezclada en la parte aspera de una almohadilla, cubrir con la
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segunda almohadilla y colocar junto con la almohadilla redonda en platillo en la
balanza. Secar la muestra en las almohadillas de 3-5 min a 80-100% de
potencia, dependiendo del tipo de producto. Al final del ciclo de secado, retirar
la muestra seca y las almohadillas de platillo de la balanza. Doblar las pastillas
rectangulares, con muestra seca, en la mitad y colocar en una camara
extractora de solvente automética. Colocar la almohadilla en un lugar
empotrado en la parte superior de la camara extractora y cerrar. Comenzar el
ciclo de extracciéon (la muestra y las almohadillas rectangulares se mezclan en
este momento con suficiente diclorometano para extraer la grasa). Después de
la terminacién del ciclo de extraccion, remover la almohadilla redonda con los
residuos y colocar en el platillo de la balanza en el microondas analizador de
humedad. Resecar la almohadilla y el residuo hasta peso constante (30seg en
el 80-100% de energia) para eliminar el solvente residual o humedad. La
pérdida de peso debido al solvente de extraccion se convierte en porcentaje de

grasa por microprocesador y se muestran en el panel de lectura digital.

Ciertas clases de productos requieren la adicion de factores de ajuste a la
lectura para obtener resultados precisos, de la siguiente manera: las carnes
frescas, pre-mezclas, emulsiones, carnes curadas/cocidas factor = 0.40,

salchichas cocidas factor = 0.80.
Prueba 8: Sal (Cloro como Cloruro de Sodio) en Carne

A. Fundamento

Los cloruros presentes en la muestra se valoran con solucion de nitrato de
plata en presencia de permanganato de potasio como indicador. El punto final
de la valoracion esta dado por la aparicion de un precipitado de cromato de

plata de color marron.
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B. Materiales y Equipos
- Hot plate
- Soporte

- Pinza para bureta

C. Reactivos

- Tiocianato de amonio 0.1N

- Eter etilico GR

- Acido nitrico concentrado

- Permanganato de potasio acuoso concentrado
- Nitrato de plata 0.05N

Nota: ver estandarizacion de reactivos en anexo N° 1

D. Cristaleria

- Probeta de 25 mL

- Beaker de 30 mL

- Bureta de 50.0 mL

- Erlenmeyer de 300 mL

E. Procedimiento

Pesar en balanza analitica 2.5-3.0 g de muestra y humedecer en un
erlenmeyer de 300 mL con 5.0 mL de solucién de AgNO3; 0.5N. Afadir 15 mL
de &cido nitrico y se hervir en hot plate hasta que la carne se disuelva (10 min
suelen ser suficientes). Aiadir la solucibn acuosa concentrada de
permanganato de potasio en pequefias porciones, hirviendo después de cada
adicion hasta que el color del permanganato de potasio desaparezca y la
solucion se torne incolora o casi incolora. Afadir 25 mL de agua destilada y
hervir 5 min en hot plate. Enfriar, diluir hasta aproximadamente 150 mL, afadir

25 mL de éter etilico y agitar. Valorar con una solucion de tiocianato de amonio
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0.1N hasta que la solucién se vuelva color marrdn claro permanente. Restar los
mL usados de tiocianato de amonio 0.1N de los mL agregados de nitrato de
plata 0.1N y calcular la diferencia como cloruro de sodio. Con 10 g de muestra
cada mL de nitrato de plata 0.1N = 0.058% de cloruro de sodio.

Célculo:
% NaCl = (V1—V2) x meq cloruro de sodio x FD / g mx

Dénde: V1 = volumen en mL de tiocianato de amonio, V> = volumen en mL de

cloruro de sodio y FD = factor de dilucion.

Prueba 9: Fosforo Total en Carne
A. Fundamento

El fésforo esta presente en forma de fosfatos en los alimentos, reacciona con el
reactivo molibdato el cual origina un compuesto de color amarillo. La cantidad
de compuesto formada es directamente proporcional a la cantidad de fésforo

presente en la muestra.

B. Materiales y Equipos
- Estufa

- Digestor Kjeldahl

- Hot plate

- Papel tornasol

C. Reactivos
- Fenolftaleina
- Nitrato de magnesio

- Acido nitrico concentrado
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- Acido perclorico concentrado

- Hidroxido de amonio concentrado
- Molibdato de sodio

- Acetona concentrado

- Acido citrico concentrado

- Quinolona

D. Cristaleria

- Baldn volumétrico 250.0 mL y 1000.0 mL
- Probetas 10 mL, 25 mL y 50 mL

- Matraz Kjeldahl 500 mL u 800 mL

- Pipetas volumétricas 5.0 mL

- TermOmetro

- Vidrio reloj

- Crisol

- Filtro Gooch

E. Método |

Destruir la materia organica evaporando con 5 mL de solucion de nitrato de
magnesio, incinerar. Pesar en balanza analitica 2.5 g de muestra en un matraz
Kjeldahl de 500-800 mL, afiadir 20-30 mL de &cido nitrico y hervir suavemente
30-45 min para oxidar facilmente toda materia oxidable. Enfriar la solucion un
poco y agregar 10 mL de &cido perclorico al 70-72%. Hervir suavemente,
ajustar el calentamiento hasta que la solucion sea casi incolora 0 hasta que
aparezca humo blanco denso. Tener el cuidado de no hervir a sequedad en
cualquier momento. Dejar enfriar un poco, afladir 50 mL de agua destilada y
hervir para expulsar cualquier resto de humo de diéxido de nitrégeno. Enfriar,
diluir, filtrar en un balén volumétrico de 250.0 mL, diluir a volumen y agitar

fuertemente. Pipetear en un beaker una alicuota correspondiente a 0.4 g de
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muestra por contenido de P,Os de muestra <5%, 0.2 g de 5-20%, 0.1 g por
>20%. Afiadir 5-10 mL de acido nitrico, dependiendo del método de solucién,
agregar hidroxido de amonio hasta que se forme un precipitado que se disuelve
lentamente sélo con agitacién vigorosa, diluir a 75-100 mL y ajustar a 25-30°C.
Si la muestra no da precipitado con hidroxido de amonio como prueba de
neutralizacion, hacer una solucion ligeramente alcalina al papel de tornasol con
hidréxido de amonio y luego ligeramente &cida con &cido nitrico (1+3). Afadir
20-25 mL de solucién acidificada de molibdato para el contenido en P,0s <5%,
30-35 mL por 5-20%, y suficiente solucion acidificada de molibdato para
asegurar una completa precipitacion de >20%. Agitar mecanicamente 30min a
temperatura ambiente, decantar a través de un filtro y lavar dos veces el
precipitado por decantacion con porciones de 25-30 mL de agua destilada,
agitando fuertemente y permitiendo que se asiente. Transferir el precipitado al
filtro y lavar con agua fria 2 veces el filtrado o hasta que el rendimiento del
relleno del filtro cambie a color rosa con la adicion de fenolftaleina y 1 gota de
estandar alcalino. Trasladar el precipitado y el filtro al beaker, disolver el
precipitado con un pequefio exceso del estandar alcalino, afadir algunas gotas

de fenolftaleina y titular con estandar acido. Reportar como % Fosforo.
F. Método Il

Pesar en balanza analitica 2.5+0.1 g de muestra preparada como
en “Preparacion de Muestras de Carnes”, en el plato de incineracion (platino,
Vycor, u otro material adecuado) secar por 30 min a 125°C en horno de tiro
forzado. Incinerar en el horno a 550°C a blanco o blancura cercana. Enfriar,
agregar 25 mL de acido nitrico (1+4) y calentar en un bafio de vapor por
30min. Filtrar cuantitativamente en un beaker de 400 mL, utilizando agua
destilada para transferir. Ajustar el volumen hasta aproximadamente 100 mL y

proceder de la siguiente manera:
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Anadir 50 mL de reactivo quimociac (Disolver 70 g de molibdato de sodio.2H,0
en 150 mL de agua destilada. Disolver 60 g de acido citrico en mezcla de 85
mL de acido nitrico y 150 mL de agua destilada y enfriar. Afiadir poco a poco
solucion de molibdato a una mezcla de acido citrico- acido nitrico con agitacion.
Disolver 5 mL de quinolina sintética en una mezcla de 35 mL de &cido nitrico y
100 mL de agua destilada. Afadir poco a poco esta solucion a la solucién de
molibdato-4cido citrico- &cido nitrico, mezclar y dejar reposar 24h. Filtrar,
agregar 280 mL de acetona, diluir hasta 1L con agua destilada y mezclar),
cubrir con vidrio de reloj, colocar sobre un hot plate en una campana bien
ventilada y hervir 1 min. Después del tratamiento se enfria a temperatura
ambiente, agitar cuidadosamente 3-4 veces durante el enfriamiento, filtrar en
Gooch con papel de filtro de fibra de vidrio previamente secado a 250°C y
pesado, y lavar con 5 porciones de 25 mL de agua destilada. Secar en estufa el
crisol y el contenido por 30 min a 250°C, enfriar en desecador a temperatura
ambiente y pesar como (CgH7N)3H3[PO4.12M00Og3]. Reste el peso del blanco
reactivo. Multiplicar por 0.03207 para obtener el peso de P,0s (6 0.01400 para

fosforo). Reportar como %P,05 (0 %Fosforo).

Prueba 10: Fosforo en Carne y Productos Carnicos

(Aplicable a jamén ahumado, jamén con agua afadida, jaméon enlatado, carne

de cerdo, salchicha, salchicha cocida, y hamburguesas.)

- Método de rendimiento:
Jamon ahumado, 0.22-0.30% P
sr = 0.005-0.010; sg = 0.009-0.010; RSD, = 1.70-4.66%;
Jamédn con agua afiadida, 0.23—-0.26% P
sr = 0.007-0.012; sg = 0.012-0.013; RSD; = 2.87-4.48%; RSDr = 4.75-5.51%
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Salchicha de cerdo, 0.10-0.13% P

sr = 0.004-0.005; sg = 0.009-0.011; RSD; = 3.75-3.98%; RSDg = 6.88-9.87%
Salchicha cocida, 0.12—-0.13% P

sr = 0.004-0.008; sg = 0.007-0.011; RSDr = 3.72—6.16%; RSDR = 5.64-8.65%
Jamon enlatado, 0.23-0.24% P

sr = 0.004-0.009; sg = 0.012-0.013; RSD, = 1.82—-4.06%; RSDg = 5.20-5.59%
Hamburguesas (70-90%), 0.14-0.18% P

Sr = 0.003-0.010; sg = 0.010-0.014; RSD, = 2.22—-7.28%; RSDgr = 7.27-8.05%

A. Fundamento

La muestra se dispersa en agua destilada y se digiere con acido sulfurico y

peroxido de hidrogeno. La digestion es completa en aproximadamente

10min. El fosforo es determinado en alicuotas diluidas de digestion en dos

pasos usando 2 soluciones. En el primer paso el ortofosfato reacciona con

molibdato en solucion acida para formar el complejo de fosfomolibdato amarillo.

Entonces, el complejo amarillo se reduce mediante acido ascorbico para formar

especies caracteristicas de azul de molibdeno, que pueden ser medidas

espectrofotométricamente comparada con soluciones estandar.

B. Material y Equipos

Espectrofotometro: para operar en 890+1 nm. Longitud de onda con
repetibilidad de 0.2nm. Con vertido a través de celdas,
aproximadamente 1 pulgada de longitud de trayectoria (modelo Hach
DR 3000 Espectrofotémetro con Pour cell Thru [Hach Co., PO Box 389,
Loveland, CO 80539] cumple con estos requisitos)

Equipo de Digestion: Para el operar a 470°C. Control de temperatura
dentro de +15° de ajuste. Calibrar el ajuste de temperatura de acuerdo
con las instrucciones del fabricante. Capacidad de entrega de peréxido

de hidrogeno a una velocidad controlada de aproximadamente

106



E.

3.5mL/min. Digestion de humos por aspiracion mecanica o agua. (Hach
Modelo 23130 Digesdahl, este aparato cumple estos requisitos.)
Balanza analitica

Agitador magnético

Reactivos

Soluciones estandar de fosforo: Use fosfato monobasico de potasio
grado ACS para preparar 0.0, 5.0, 10.0, 15.0, 20.0, y 25.0 mg/L de
fosfato de fésforo (PO4-P) en una solucién al 3% de acido sulfurico.
Peréxido de Hidrogeno: 50% (p/p). Grado alimentario.

Solucion 1 de fosforo: contiene acido sulfurico|, acido ciclohexano
diaminatetracético, molibdato tetrahidrato de amonio y tartrato antimoril
de potasio (Hach cat. N° 22605-11)

Solucion 2 de fésforo: Contiene acido ascoérbico y dimetilsulfoxido (Cat
Hach. N° 22.606-11).

Acido sulfdrico concentrado

Cristaleria
Vidrio reloj
Beaker 200 mL
Probeta 50 mL

Preparacion de la muestra y la digestion

Colocar 1 pulgada de barra de teflon para agitar en un beaker Berzelius de

200mL vy registrar el peso combinado como (A). Tarar la balanza. Pesar y

agregar 10.0 g de muestra preparada como en “Preparacion de Muestras de

Carne” al beaker y registrar el peso exacto como (B). Ailadir 50 mL de agua

destilada a la muestra y dispersar con un agitador magnético. Con agitacion,

afiadir 50 mL de &cido sulfarico y cubrir el beaker con un vidrio de reloj de
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65mm. Continuar revolviendo hasta la disolucion de la muestra (1 min). Retirar
el vidrio reloj y registrar el peso del beaker y el contenido como (C). Tarar un
matraz de digestion. Dejar cualquier aumento de grasa fundida en la superficie,
entonces, evitar la capa de grasa, retirar 5 mL de muestra y transferir a un
matraz tarado. Registrar el peso exacto de 5 mL de muestra como (D). Afiadir
una perla de ebullicién al matraz. Colocar un frasco de digestién precalentado a
470°C. Colocar la cabeza del frasco de fraccionamiento, encender el aspirador
de agua para la eliminacion de humos y calentar por 4 min. Afiadir 10 mL de
peréxido de hidrogeno al 50% usando un embudo. Calentar la muestra durante
1 min después que el flujo de peroxido de hidrogeno ha terminado. Retirar del
calentamiento el frasco y desconectar la cabeza de fraccionamiento. Enfriar la

muestra digerida y diluir a 100.0 mL con agua destilada y mezclar.
F. Preparacion de la curva estandar

Ajustar la longitud de onda del espectrofotometro a 890 nm. Llevar a zero el
espectrofotometro con agua desionizada (100% T). Construir la mejor linea de
calibracion utilizando soluciones estandar de fosforo. Pipetear 0.5 mL de cada
solucion estandar de fosforo por separado dentro de probetas graduadas de
25mL. Diluir cada solucion a 23 mL con agua desionizada. Aiiadir 1.0 mL de
solucion 1 de fésforo y agregar 1.0 mL solucién 2 de fosforo a cada
estandar. Invertir los cilindros varias veces para homogenizar la
mezcla (Diluidor/dispensador modelo Hach 42800-03 puede ser usado para la
dilucion de la muestra y las adiciones de reactivos). Reposar las soluciones por
3 min, pero 10 min antes de la medicion. Basado sobre 10 g de muestra esta
serie de estandares representan 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, y 1.0% de Fésforo,
respectivamente. Registrar las lecturas %T para los estandares y construir la
curva de calibracion de %T vs %P en 1 ciclo, en papel semilogaritmico con
divisién 70 (si se utiliza el espectrofotometro DR/3000 HACH ingresar las

lineas de calibracion directamente en el instrumento de acuerdo a instrucciones
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del fabricante). La curva es lineal en todo el rango de los estandares
especificados. Calibrar con cada nuevo lote de reactivos.

G. Determinacion

Desarrollar el color en la muestra digerida como compendio de las
normas. Lea %T de las muestras y comparar con la curva de los estandares.
(Para cada espectrofotdbmetro lea % Fosforo aparente directamente desde la

pantalla del instrumento). Realizar el calculo de la siguiente manera:

% Foésforo real = [0.25 x % Fésforo aparente x (C — A)] / (B x D)

Prueba 11: Nitrégeno en Carne

A. Fundamento
La muestra se digiere en acido sulfurico, usando un catalizador, convirtiendo el

nitrdgeno en amoniaco el cual es destilado y titulado.

B. Aparatos y Equipos
- Balanza analitica

- Hot plate

- Digestor Kjeldahl

- Destilador Kjeldahl
- Soporte metalico

- Pinza para bureta

C. Reactivos.
- Catalizador Kjeldahl: 15 g de sulfato de potasio + 0.7 g de Oxido
mercurio (catalizadores comerciales preparados estan disponibles que

contienen piedra pomez, si se desea).
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Acido sulfurico: ACS.

Solucion de hidréxido de sodio: Preparar 1200 mL de hidroxido de sodio
(1+1). Deje reposar hasta que se aclare (10 dias).

Zinc metalico: Polvo, ACS, que se utilizara si el catalizador no contiene
piedra pémez.

Solucién indicadora: Fleisher-Metil Purple, o equivalente.

Ftalato &cido de potasio: NIST.

Solucién estandar de hidroxido de sodio: 0.2000+0.0004 N. Afiadir
108mL hidréxido de sodio (1+1) a agua libre de diéxido de carbono y
diluir hasta 10L. Estandarizar contra acido ftalato de potasio, utilizando
fenolftaleina como indicador.

Solucion acida estandar: 0.2000+0.0004N. Preparar solucion de acido
clorhidrico o &cido sulfarico.

Acido clorhidrico: Diluir 178 mL de é&cido clorhidrico 35-37% a 10L.
Estandarizar contra solucion estandar de hidroxido de sodio y ajustar.
Acido sulfarico: Diluir 55 mL de &cido sulfarico 98% a 10L. Estandarizar
frente a una solucién estandar de hidréxido de sodio y ajustar.

Hidroxido de sodio-Solucion de tiosulfato de sodio: Disolver 460 g de
tiosulfato de sodio en agua destilada, diluir a 1L con agua y afadir esta
solucion a 15.250 g de hidréxido de sodio disuelto en 14.25 mL de agua
destilada. Esto dara 20L de solucion de hidroxido de sodio al 50%
(peso/volumen). Si otros volumenes se desean, ajustar los pesos de
hidroxido de sodio y tiosulfato de sodio respectivamente. La gravedad
especifica de la solucién final debe ser 1.45. 40 g de sulfato de potasio 0
sulfato de sodio por litro de solucion final que puede ser utilizado en
lugar de tiosulfato de sodio. Nota: preparar un exceso para precipitar

mercurio residual.
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Estandarizar cada solucion estandar con el patron primario (ver anexo 1y
certificado del proveedor) y comprobar el uno contra el otro. Analizar todos los
reactivos antes de usar por determinacion con blanco con 2 g de azlcar, lo que
garantiza una reduccidén parcial de cualquier nitrato presente y proporciona
materia organica para asegurar los requisitos acidos y caracteristicas de

digestion similares a los encontrados en los estandares de carnes.

D. Cristaleria

- Baldn de digestion

- Probeta 10 mL y 50 mL
- Bureta 50.0 mL

- Erlenmeyer 250 mL

E. Determinacion
Pesar en balanza analitica 2.0-2.2 g de muestra en un matraz de
digestion. Anadir 0.7 g de 6xido de mercurio 6 0.65 g de mercurio metalico, 15g
de polvo sulfato de potasio o sulfato de sodio anhidro y 40mL de acido
sulfurico. Si se utiliza la muestra >2.2 g aumentar 10 mL de &cido sulfdrico por
cada gramo de muestra. Colocar el frasco en posicion inclinada y calentar en
hot plate suavemente hasta que cese la formacion de espuma (si es necesario
agregue una pequefia cantidad de parafina para reducir la formaciéon de
espuma), hervir vigorosamente hasta que la solucién sea clara y a continuacion
30 min mas (2h para muestras que contienen material organico). Enfriar,
agregar aproximadamente 200mL de agua destilada, enfriar a <25°C, anadir
25mL de solucion de sulfuro de tiosulfato y mezclar hasta precipitar el
mercurio. Afadir algunos granulos de zinc para regular la ebullicién, inclinar el
frasco y afadir capas de hidroxido de sodio sin agitaciéon (por cada 10 mL de
acido sulfarico usado, o su equivalente en acido sulfarico diluido, agregar 15 g

de hidréxido de sodio sdlido o una solucién suficiente para hacer el contenido
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fuertemente alcalino) (la solucion de tiosulfato o sulfuro puede ser mezclado
con la solucién de hidroxido de sodio antes de la adicion al matraz).
Inmediatamente conectar el matraz al bulbo de destilacion en el condensador
y, con la punta del condensador inmersa en &cido estandar y 5-7 gotas de
indicador receptor, gire el matraz para mezclar el contenido fuertemente vy
luego calentar hasta que todo el amoniaco haya destilado (150 mL de
destilado). Quite el receptor, lave la punta del condensador, y valorar el exceso
del estandar acido en el destilado con la solucion estandar de hidréxido de
sodio. Corregir la determinacion de blancos. Calculos:

% N = [(4cido estandar mL x N,) — (hidroxido de sodio mL x N] x 1.4007/g mx

Dénde: N, = normalidad del acido y N, = normalidad del hidroxido de sodio

Alternativa Il (catalizador a base de cobre)

- Eficacia del método:
Carne molida (valor medio de proteinas = 17%)
s=0.22; sg= 0.26; RSD,= 1.30%; RSDr=1.51%
Jamédn enlatado (valor medio de proteinas = 18%)
s=0.23; sg= 0.27; RSD,= 1.27%; RSDr= 1.48%
Jamén ahumado (valor medio de proteinas = 15%)
Si= 0.20; sg= 0.24; RSD,= 1.36%; RSDg= 1.58%
Salchicha de cerdo (valor medio de proteina = 10,5%)
s= 0.16; sg= 0.19; RSD,= 1.54%; RSDr= 1.80%
Embutidos cocidos (valor medio de proteinas = 12%)
s= 0.18; sg= 0.21; RSD,= 1.47%; RSDr=1.72%
Jamén curado seco (valor medio de proteinas = 23%)
s= 0.28; sg= 0.31; RSD,= 1.16%; RSDr= 1.36%
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(Precaucion: al contacto con acido sulfurico concentrado hirviendo que se
utiliza durante la digestion o hidréxido de sodio concentrado hirviendo que se
utiliza durante destilacion, puede resultar en un dafio permanente, usar
guantes, gafas de seguridad y bata de laboratorio. Ademas, el &cido sulfurico
se transforma en vapores de Oxido de azufre que son toxicos y tipicamente
causan irritacion respiratoria severa. Llevar a cabo la digestion en el aparato
Kjeldahl disefiado para contener y eliminar los humos. Después de la digestion,
y dejar que los matraces Kjeldahl se enfrien a temperatura ambiente antes de

la extraccion)

F. Fundamento
La muestra se digiere en acido sulfurico, usando sulfato de cobre como
catalizador, convirtiendo el nitrogeno en amoniaco el cual es destilado y

titulado.

G. Material y reactivos
Ver B, excepto un catalizador cuprico se utiliza en lugar de catalizador de

mercurio.

Catalizador de cobre: Preparar usando 15.0 g de sulfato de potasio y 0.45 g de
sulfato de cobre. Como ayuda en la ebullicion, se puede afiadir 0.1g de piedra
pomez.

H. Preparacion de muestras
Ver “Preparacion de Muestras de Carne”

. Determinacion

Ver E, excepto en el apartado 1, después de la solucién limpia, hervir 45 min

mas (2h para muestras que contienen material organico).
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J. Calculos

Alternativa 1l produce resultados que son, en promedio, 99.0% de los
resultados de alternativa I.

Prueba 12: Proteina Cruda en Carne y Productos Carnicos
(Solo se aplica a la carne y los productos céarnicos [incluidos los alimentos para
mascotas] con 10-20% de proteina cruda)

- Eficacia del método:
S;=012-0.41; sg= 0.18-0.46; RSD,= 0.60-2.23%; RSDgr= 1.32-3.35%

A. Fundamento

El método de combustidén determina el nitrdgeno liberado a alta temperatura en
oxigeno puro y medido por conductividad térmica. El nitrdgeno se convierte en
equivalente de proteina mediante el uso apropiado del factor 6.25 para los

productos carnicos y carne, incluyendo los alimentos para mascotas.
B. Materiales y Equipos

Nota: Las recomendaciones del fabricante deben seguirse para asegurar el
funcionamiento preciso de los instrumentos. Para las precauciones adecuadas
en el manejo de gases comprimidos con los instrumentos de laboratorio ver los

libros de seguridad en el laboratorio.

- Instrumentos de combustion: Apropiado para la deteccién de 1-5% de
Nitrogeno (proteina 5-30%) en productos de carne y productos carnicos,
con una precision de +0.15% del contenido teorico de nitrdgeno en el
estdndar y es repetible con desviacion estandar de <0.15 para 10

determinaciones sucesivas sobre el mismo estandar. El instrumento es
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capaz de analizar una sola muestra de al menos 200 mg (para reducir el
impacto de la no homogeneidad de la carne y los productos carnicos). El
instrumento esta compuesto de un horno capaz de funcionar a 285°C en
oxigeno puro (para la liberacion completa de nitrégeno a partir de las
muestras), para aislar el nitrégeno de los otros productos de la
combustion (es decir dioxido de carbono y agua) para la cuantificacién
siguiente y capaz de medir la conductividad térmica de nitrégeno (Leco #
FP 428, Leco Corp., 3000 Lakeview Ave, San Joseph, MI, o Macro-N
Analyzer, Foss Hereaus Analysensysteme GmbH, Hanau 1, Alemania
PE2410, o Perkin-Elmer Corp., Norwalk, TC es adecuada).Las
calibraciones, requeridas por la mayoria de los instrumentos, debe
llevarse a cabo mediante el uso de un porcentaje teorico de nitrdgeno
puro de un estandar primario de compuestos organicos, tales como
EDTA.

- Triturador de Alimentos: Con un plato de 1/8"(o0 menos), capaz de moler

muestras de carne.

C. Reactivos

Los siguientes reactivos son comunes, pero pueden variar dependiendo el
instrumento. Consulte las instrucciones del fabricante para las especificaciones

del instrumento.

- Gas de oxigeno: 99.99%.

- Gas helio comprimido: 99.99%.

- Dioxido de carbono comprimido: 99.99%.

- Gas inerte comprimido: Nitrégeno, o equivalente, libre de aceite y agua.

- Estandar de nitrogeno: acido etilendiaminotetracético (EDTA), 9.59% de
nitrdgeno, u otro material organico adecuado de alto pureza y contenido

de nitrégeno conocido (por ejemplo: acido nicotinico, lisina clorhidrato).
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- Lana de cuarzo.

- Lana de vidrio.

- Pellets de 6xido de aluminio.

- Perclorato de magnesio anhidro (MgClQOy).

- Hidréxido de sodio en soporte de silicato.

- Tungstato de plata sobre di6xido de magnesio.
- Tiras de cobre.

- Virutas de metal de cobre.

- Hojas de aluminio para los vasos de combustion
- Vanadato de plata.

- Oxido de cobre.

- Tazas o capsulas de combustion de estafo.

D. Preparacion de la Muestra

Pasar la muestras a través de un molino 2x en sucesion para productos
emulsificados de carne, mezclando bien después de cada trituracion, 3x en la

sucesion para productos no emulsificados (muasculo grueso o conjunto).
E. Determinacion

Establezca los parametros de funcionamiento del instrumento (temperatura del
horno, fluidez del oxigeno, los valores de calibracién, etc.) de acuerdo con las
instrucciones del fabricante. Permitir al horno y al instrumento alcanzar la
temperatura de funcionamiento y de estabilizacion. El tiempo de calentamiento
puede ser de 6h desde el arranque en frio. Establecer el sistema de blancos
para el analisis y calibrar los blancos si es necesario. Se recomiendan al
menos 5 andlisis de blanco. Calibrar el instrumento mediante el uso de 3-5

analisis de estandar de nitrégeno como siguiente:
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Pesar exactamente 50.0-150.0 mg de EDTA o una cantidad equivalente de
nitrégeno si se utiliza otro estandar de nitrégeno, en el vaso de combustidon
tarado o papel de aluminio y la copa/lamina de transferencia para abrir carga
puerto en el instrumento. Entrar o registrar el factor de conversion de proteinas
requerida, en su caso para el instrumento utilizado. Cerca del puerto, mover la
muestra en el horno, y comenzar el andlisis. Cuando el analisis haya finalizado
(3-5 min), la secuencia de repeticion para la siguiente muestra. Ajustar el
instrumento con las bases necesarias para los resultados del estandar de
nitrégeno. Analizar las muestras y leer los resultados de nitrégeno directamente

del instrumento.
F. Caélculo:

% Proteina bruta = % de nitrégeno x 6.25

Prueba 13: Proteina Cruda en Carne

A. Fundamento
El tratamiento con acido sulfarico concentrado en presencia de un catalizador y
su posterior ebullicion, convierte el nitrdgeno organico en ion amonio que luego

es titulado con una solucién acida.

B. Material y Equipos

- Bloque de Digestion y cristaleria asociada: Tecator DS-6 o DS-20
(Tecator), o equivalente.

- Unidad de Destilacion y cristaleria asociada: Kjeltec 1003 (Tecator), o su
equivalente.

- Balanza analitica

- Papel whatman N°541
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C. Reactivos

- Pastillas catalizadoras: Con un contenido 3.5 g de sulfato de potasio y
0.175 g de 6xido de mercurio (Kjeltabs "MT" de Tecator disponible, Inc.,
2875C Towerview Rd, Herndon, VA 22071, o equivalente).

- Solucién de acido bdrico: 4%. Disolver 4 g de é&cido borico en agua
destilada conteniendo 0.7 mL de solucién alcohdlica al 0.1% de rojo de
metilo y 1.0 mL de 0.1% solucion alcohdlica de verde bromocresol, y
diluir hasta 100 mL con agua destilada.

- Solucién de hidroxido de sodio-tiosulfato de sodio: Disolver 2.0 g de
hidroxido de sodio y 125 g de tiosulfato de sodio en agua destilada y
diluido a 5L (50 mL se utiliza segun el analisis).

- Solucion estandar de acido clorhidrico: 0.2N

- Perodxido de hidrogeno: 30-35%.

- Acido sulfarico: Concentrado.

D. Cristaleria

- Tubos de digestion 250 mL
- Probeta 25 mL y 100 mL

- Bureta 50.0 mL

- Erlenmeyer 250 mL

E. Determinacion
Pesar en balanza analitica 2.0 g de muestra bien molida y mezclada en 7 cm
de papel filtro sin nitrégeno (por ejemplo, Whatman N°541), doblar y transferir a
un tubo de digestion de 250 mL. Coloque los tubos en una campana de
extraccion y afadir 2 o 3 perlas de ebullicion, 2 tabletas de catalizador, 15 mL
de acido sulfurico y lentamente 3 mL de perdxido de hidrégeno 30-35%. Dejar
gue la reaccion disminuya y colocar los tubos en el bloque digestor

precalentado a 410°C. (El digestor debe ser colocado en un receptor de humos
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de &cido perclérico o ser equipado con un sistema de escape. El acido
concentrado en ebullicibn es muy corrosivo y también emite vapores
corrosivos. La adicion rapida de perdxido de hidrégeno 30-35% puede causar
gue la reaccion se vuelva violenta). Digerir a 410°C hasta que la mezcla es
clara, cerca de 45 min. Retirar los tubos y dejar enfriar por 10 min. No permita
la formacion de precipitado, si se forma un precipitado, recaliente. Afiadir con
cuidado 50 a 75 mL de agua destilada.

Coloque la solucién de hidréxido de sodio-tiosulfato de sodio en el tanque de
alcali del equipo de destilacion de vapor. Asegurese de que 50-75 mL se
dispensen desde la unidad antes de conducir la destilacion. Fije el tubo de
digestion que contiene la digestion diluida a la unidad de destilacion. Coloque
el tubo de recepcion de 250 mL que contiene 25 mL de solucién de acido
borico con una mezcla de indicadores sobre la plataforma de recepcion, con un
tubo desde el condensador extendido hasta la superficie de absorcion. Colectar
el vapor destilado hasta 100-125 mL (la solucién absorbente se convierte en
verde cuando el amoniaco es liberado). Retire el tubo de digestion y el frasco

receptor de la unidad.
Valorar la solucion absorbente con acido clorhidrico 0.2N hasta el punto final
gris neutro y recoger el volumen de acido requerido para 0.01 mL. Valorar un

blanco de reactivo de manera similar.

F. Célculos
% N = (Va - VB) X 1.4007 x N/g de muestra

% Proteina = (Va - Vg) X 1.4007 x N x 6.25/g de muestra
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Doénde: Va y Vs = volumen de estandar acido requerido para la muestra y el
blanco, respectivamente; 1.4007 = peso en miliequivalentes Nx100 (%), N =
Normalidad del &cido estandar y 6.25 = factor de la proteina de productos

carnicos (16% N)

Prueba 14: Nitratos y Nitritos en Carne
A. Fundamento

Este método de andlisis se basa en la reaccion del analito en medio &cido para
formar una sal que acoplada a aminas aromaticas produce un colorante azo.

Esta reaccion de color es monitoreada por espectrofotometria ultravioleta.

B. Materiales y Equipos

- Aparato de destilacion simple, incluyendo un bulbo de destilacion. Tipo
de condensador de vidrio delgado, en el que fluye rapidamente el agua.
Se recomienda el medio de refrigeracion (tipo West).

- Balanza analitica

- Espectrofotometro UV

C. Reactivos

- m-Xilenol: 2,4-Dimetilfenol. Eastman Kodak Co. N° 1150, o equivalente.

- Solucién de plata-hidroxido de amonio: Se disuelven 5g de nitrato libre
de sulfato de plata en 60mL hidroxido de amonio. Calentar a ebullicién,
se concentra hasta aproximadamente 30 mL, enfriar y diluir a 100 mL
con agua destilada.

- Indicador verde de bromocresol: Se disuelven 0.1 g de verde de
bromocresol en 1.5 mL de hidréxido de sodio 0.1N, y diluir hasta 100 mL

con agua destilada.
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- Solucién estandar de nitrato: Disolver 0.1805 g de nitrato de potasio
recristalizado en agua destilada y diluir a 1L, o diluir 17.85 mL de acido
nitrico 0.1N a 1L, 10mL contienen 0.25 mg de nitrato N.

D. Cristaleria

- Mortero y Pistilo

- Baldn volumétrico 100.0 mL y 50.0 mL
- Bureta 50.0 mL

- Pipetas volumétricas 1.0 mL y 10.0 mL
- Erlenmeyer 500 mL

- Probeta 100 mL

E. Determinacion
Pesar en balanza analitica 5.0-10.0 g de muestra finamente triturada y
completamente mezclada con 80 mL de agua destilada caliente. Romper todos
los grumos y calentar en el bafio de vapor por 1h, mezclando
ocasionalmente. Transferir a un balén volumeétrico de 100.0 mL, enfriar, diluir a
volumen y mezclar. Filtrar, dejar reposar y pipetear 40 mL de filtrado o liquido
sobrenadante en un balon volumétrico de 50.0 mL (no es necesario corregir el
volumen ocupado por la carne). Afadir 3 gotas de indicador verde de
bromocresol. Anadir acido sulfurico (1+10) gota a gota hasta que el color
cambie a amarillo. Oxidar nitritos a nitratos mediante la adicion de solucion
permanganato de potasio 0.2N con agitacion constante hasta la aparicion de
un color rosado palido que dure aproximadamente 1 min. Afiadir 1 mL de acido
sulfurico (1+10) y 1 mL de solucién de acido fosfotungsténico (20 g/100 mL).
Diluir a volumen, mezclar y filtrar. En un erlenmeyer de 500 mL medir una
alicuota de 20.0 mL que contenga 0.025-0.25 mg de nitrato N (si se necesitan
>20 mL hacer la soluciéon ligeramente alcalina y concentrar por evaporacion).

Agregar suficiente solucion de plata-hidroxido de amonio para precipitar todos

121



los cloruros y la mayoria del exceso de acido fosfotungsténico (un ligero
exceso de reactivo plata no es perjudicial, 1 6 2 mL suelen ser suficientes). Sin
decantacion o filtrado, afiadir un volumen de acido sulfdrico (3+1)
aproximadamente 3 veces el volumen de liquido en el erlenmeyer. Tapar el
matraz, mezclar, enfriar a 35°C, anadir 0.05 mL (1-2 gotas) de la m-xilenol,
tapar, agitar y mantener 30 min a 30-40°C (cuando aparece un color amarillo a
café amarillo es indicativo de nitratos. Un precipitado de color rojo brillante es
debido a la eliminacion incompleta de acido fosfotungsténico que también
puede aparecer.Un leve exceso de &cido fosfotungsténico no causa

interferencias, pero un exceso si puede).

Después de que la nitracion es completa, agregar 150 mL de agua destilada,
teniendo cuidado de lavar el tapon y destilar 40-50 mL dentro del recipiente que
contiene 5 mL de hidroxido de sodio (10 g/L). Quite rapidamente cualquier
nitroxylenol solidificado en el condensador, deteniendo el flujo de agua
destilada y dejar que el condensador se caliente. Transferir el destilado a un
matraz volumétrico de 100.0 mL, diluir a volumen con agua destilada, y
determinar el nitrato N mediante la comparacién de la lectura del color de la
alicuota adecuada con la curva estandar preparada a aproximadamente
450nm. Preparar una solucion estandar de color a partir de 10 mL de solucién
estandar de nitrato, utilizando 0.05 mL de m-xilenol y 30mL de acido sulfarico

(3+1) y diluir el destilado a 500.0 mL. Leer en un espectrofotometro UV.

Prueba 15: N-nitrosaminas (Volatiles) de Tocino Frito
(Precaucion: Se debe tener mucho cuidado al manejar nitrosaminas o
soluciones de nitrosaminas. Estos compuestos se reportan por su alto potencial

carcin6geno)
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A. Fundamento
La determinacion de nitrosaminas se caracteriza por procesos de extraccion y
concentracion mas complejos y caracterizacion final por técnicas de
cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas. En estas
determinaciones se evallan niveles mucho mas bajos que los descritos para
los nitratos y nitritos, siendo normales valores del orden de pg/kg de alimento o

inferiores.

B. Material y Equipos
Limpiar a fondo toda la cristaleria y enjuague con diclorometano antes de su
uso.

- Adaptador: Kontes Glass Co. N° 183000 con cono estandar 24/40 de
interior unido en la parte inferior de un anillo conico estandar "O" de
18/9 (Kontes Glass Co. N° 671.300, o su equivalente).

- Bomba de vacio: desplazamiento de aire libre de 25L/min, Welch Duo
Seal 1400 B (Fisher Scientific Co. N° 1-096), o su equivalente.

- Tubo de vacio: 5/16 Pulgadas (Fisher Scientific Co. N° 74-175D).

- Controlador de vacio: tipo cartesiano (ColeParmerinstrument Co., 7425
N. Oak Park, PO Box 48898, Niles, IL 60714, N° C-909-00), o su
equivalente.

- Manta de calefaccion

- Trampas de vapor: Thomas Scientific N° 9466-R75, o equivalente,
equipado con rotulas de anillo "O" talla 18/9 (Kontes Glass Co. N° 671
500, o equivalente).

- Indicador de McLeod: Blindado (Cole Parmer Instrument Co. N° C-903-
00), o su equivalente.

- Funda calefactora: 500 mL (Kontes Glass Co. N° 726000, o equivalente).

- Cinta de calefaccién: Doble elemento, tipo 12, ¥2 pulg de ancho x 2 pies

de largo (Kontes Glass Co. N° 729500, o equivalente).
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Frasco de Dewar: 350 mm de profundidad x 110 mm de diametro
(Kontes Glass Co. N° 611 785, o equivalente).

Toma de laboratorio: LabLift (FisherScientific Co.N° 14-673-10), o
equivalente.

Autotransformador: encendido tipo 3PN117B (Thomas Scientific,
N°9461-F-15), o su equivalente.

Embudo: Biichner de 60 mL, disco sinterizado de porosidad gruesa
(Kontes Glass Co. N° 955 000, o equivalente).

Concentrador de evaporacion: Kuderna-Danés (KD), 250 mL articulacion
conica superior estandar 24/40, articulacion conica inferior estandar
19/22 (Kontes Glass Co. N° 850 500, o equivalente).

Tubo concentrador: tamafo 425, articulacion conica superior estandar
19/22, 4 mL (Kontes Glass Co. Cat. N° 570050), articulacion conica
inferior estandar 19/22 (850,500).

Columna de Destilacion: Snyder, con articulacion coénica superior
estandar de 24/40, 3 secciones, tamafio 121 (Kontes Glass Co. N°
503000, o equivalente).

Equipo de Concentracion: N-EVAP con bafio de agua N° A11151, agujas
cubiertas de teflon N° 10603, y termOmetro N° 1111 (Organomation
Associates, Inc., 266 River Road West, Berlin, MA 01530-1600) o su
equivalente.

Cromatégrafo de gases: Con enfriamiento automatico, programador de
temperatura, programador de temperatura del puerto de inyeccion,
apertura de puerta automatica, revestimiento de vidrio en linea de
transferencia calentada de cromatégrafo de gases hacia TEA, el sistema
de doble columna, con la diferencia de caudales de controladores,
mandmetros y rotdmetros; grabadora R 11M, sola pluma, 1mV escala
completa, o equivalente (Shimadzu Scientific Instruments, Inc., 7012
Riverwood Rd, Columbia, MD 21046).
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- Columna de vidrio de 2.5mmx3.0 mm de diametro (5.0 mm od) rellena
con una malla 100-120 Analab AB (Analabs, Inc.), recubierta con 10%
de Carbowax 20M y 5% de hidroxido de potasio. Para preparar
embalaje, disolver 5.0 g de Carbowax 20M y 2.5 g de hidroxido de
potasio en 100 mL de metanol contenido en un matraz de fondo redondo
de 500 mL, cuello estandar conico de 24/40. Agregue lentamente 42.5 g
de Anakrom AB, 100-120 de malla, agite el frasco suavemente. Coloque
el frasco sobre el evaporador rotatorio por 5 min. Aplicar vacio
lentamente primero y luego aumentar hasta aproximadamente 26 mm de

mercurio con la formacion de espuma o burbujas.

Permitir que el soporte gire hasta que todo el alcohol metilico se haya extraido
como indica el volteo de apoyo. Suelte lentamente el vacio y mover el matraz
del sistema. Coloque el matraz del soporte en un horno de conveccion por
gravedad a 100°C para eliminar las trazas de metanol. Transferir el soporte
recubierto con tapa de rosca hasta su uso. La columna se empaca con la
adicion incremental al vacio la luz mientras golpea suavemente con una
varilla. Cuando esta lleno, inserte los tapones de lana de vidrio en los
extremos. Las condiciones de empacado de la columna, no desconectar la
linea de transferencia de calor por 24h a 225°C con un portador de 40 mL de
gas No/min. Condiciones: inyector 185°C, columna isotérmica 165°C, linea de
interface del cromatdgrafo de gases hacia TEA con 230°, portador de gas

nitrogeno a 40 mL/min.
Pardmetros de operacion: registrador de respuesta debe ser >10% para

1.5ng de  N-nitrosopirrolidina. Resolucién (R) entre N-nitrosopiperidina  y N-

nitrosopirrolidina no debe ser <0.8 cuando se calcula como sigue:
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R = (Tz-Tl) [ Y% (W1+ Wz)

Donde T; y T, = Tiempos de retencibn (mm) de N-nitrosopiperidina y N-
nitrosopirrolidina, W1 y W2 = Anchura del pico a la base (mm) de
N.nitrosopiperidina y N-nitrosopirrolidina.

- Analizador de energia térmica (TEA): Modelo 502 (Thermo ElecTron
Corp., 115 Second Ave, Waltham, MA02154). Operar conforme a las
instrucciones del fabricante, salvo el uso de nitrébgeno como trampa

refrigerante.

C. Reactivos.

- Aceite de parafina: pesada, viscosidad Saybolt 335/350, grado de
laboratorio (Fisher Scientific Co. N° 0-120, o equivalente).

- Diclorometano: Destilado en vidrio (Burdick & Jackson Laboratorios, Inc.,
0 su equivalente). Concentrar 100 mL de cada lote a 1.0mL y comprobar
interferencias correspondientes al sistema de GC/TEA.

- Sulfato de sodio: Anhidro (Mallinckrodt especiales Chemical Company, o
equivalente).

- Carborundo: granulos N° 12 (Thomas Cientifica N° 1590-D33, o
equivalente).

- Mezcla de estandar de referencia N-nitrosamina: solucién estandar de
5ug por cada mL de isooctano: N-nitrosodimetilamina (NDMA), N-
nitrosodietilamina (NDEA), N- nitrosodipropilamina (NDPA), N-
nitrosodibutilamina (NDBA), N-nitrosopiperidina (NPIP), N-
nitrosopirrolidina (NPYR) y N-nitrosomorfolina (NMOR) (Repositorio
guimico Midwest Research Institute, 425 Volker Blvd, Kansas City, MO
64110).
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Mezcla de solucion estdndar de trabajo: 0.25ug de cada
nitrosamina/mL. Diluir la solucién madre 1:20 con diclorometano.
Solucién estandar interno N-Nitrosodipropilamina (NDPA): Stock
solucién: 5 mg/mL de isooctane (Midwest Research Institute, 425 Volker
Blvd, Kansas City, MO  64110). Solucion  estandar de
trabajo: 0.5ug/mL. Diluir la solucion madre 1:10 con diclorometano. Usar
la solucibn como estandar interno.

Metanol GR

Hidréxido de sodio 0.2N

Aceite mineral GR

. Cristaleria

Matraz de ebullicion: 500 mL con termometro y cuello conico estandar
de 24/40.

TermOmetro: 75 mm de inmersion, -20°C hasta 150°+1°C de
subdivisiones (Fisher Scientific Co. N°14-585-5C, o equivalente).

Pipetas volumeétricas 2 mL, 10 mL y 25 mL

E. Preparacion de la muestra

Refrigere el tocino frito en un congelador a -18°C durante la noche o en hielo

seco. Moler la muestra congelada a través de un plato de 3/8 pulg, mezclar

bien, afiadir la muestra a través de una moledora por segunda vez y repetir la

mezcla. Almacene la muestra en un congelador a -18°C hasta su analisis.

F. Destilacion

Montar el aparato como en la figura N° V. Pesar en balanza analitica 250.0 g

de muestra en un frasco de fondo redondo con termémetro incluido de 500mL,

afadir 2.0 mL de hidréxido de sodio 0.2N, 0.5 mL de solucidon estandar interno

(NDPA) y 25.0 mL de aceite mineral. Colocar al frasco una manta de
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calefaccion. Use el adaptador para conectar el matraz de ebulliciéon a la malla
pre-humedecida (2 mL de agua destilada) equilibrar con nitrégeno liquido.
Conectar el vacio y comprobar si hay fugas en el sistema de acuerdo a la
presion de funcionamiento (<2 Torr). Mantener al vacio 10min antes de la
aplicacion de calor. Envuelva el adaptador  con cinta  de
calentamiento. Aumentar la temperatura del matraz de ebullicién, segiin como
indica el termémetro de aceite incluido, desde la temperatura ambiente hasta
120°C en 55 a 60 min. La temperatura interna del adaptador es de 170-
175°C. Al final del periodo de calentamiento, bajar el manto de calentamiento
lejos del frasco. Deje que el adaptador de enfriamiento del frasco siga siendo
calentado por 15 min (170-175°C) con un vacio mantenido. Libere
cuidadosamente el vacio y separe el frasco Dewar de la trampa. Desconecte el
matraz. Invertir el adaptador. Coloque la trampa con el adaptador conectado en

la campana hasta que el contenido sea liquido.

Figura N° V: Ensamblaje de bombeo y destilacion. (Sistema dual. Sistema de destilacién simple puede
ser usado). a-soporte de laboratorio, b-medidor McLeod, c-controlador de vacio, d-bomba de
vacio, e-llave de 3 vias, f-pinza de presién, g-trampa de vapor, h-nitrégeno liquido, i-frasco
Dewar, j-cinta de calefaccion, k-termometro (-20°C a 150°C), |- matraz de 500mL con
termoémetro, m, encendido.
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G. Transferencia, extraccion y secado

Enjuague el adaptador con 10 mL de diclorometano, colectar el lavado en la
trampa. Retire el adaptador. Transferir el destilado y lavar el separador con
125mL de diclorometano. Lavar la trampa con 15 mL de diclorometano, 5 mL a
través del vastago y 10 mL a través del cuerpo. Enjuague agitando
1min. Transferir el lavado diclorometano al separador y extraer por agitacion de
1min. Dejar reposar hasta que las fases se separen. Drenar la capa de
diclorometano al segundo separador. Repita el lavado y la extraccion dos
veces. Drenar la mezcla de diclorometano a través de 30 g de sulfato de sodio
anhidro (mantener en un embudo de vidrio sinterizado grueso de 60mL pre-
humedecido con 25 mL de diclorometano) dentro de un matraz KD de 250 mL
con un tubo concentrador de 4 mL adjunto. Enjuague el segundo separador
con 25 mL de diclorometano y drenar el enjuague dentro del frasco KD.

H. Concentracion
Colocar un grano de carburo de silicio en el tubo concentrador, conecte 3 bolas
de la columna Snyder a un matraz KD y concentrar cuidadosamente el solvente
hasta obtener 4 mL en un bafio de agua a 60°C en 1.5h. Retirar el
concentrado, secar, enfriar a temperatura ambiente. Dejar el remanente en la
columna Snyder y drenar dentro de un tubo concentrador. Trasferir el tubo
concentrador al sistema de evaporacion de nitrégeno. Reducir el volumen a

1.0mL en 30 min bajo una corriente suave de nitrégeno.

|. Determinacion
Inyectar 6.0 yL de la mezcla de solucion estandar de trabajo que contenga
0.25 pg de N-nitrosamina/mL, al cromatdografo de gases acoplado a
TEA. Obtener el tiempo de retencion y la respuesta en ng/mm para cada

compuesto (véase figura N° VI)
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Inyectar 6.0 yL del extracto de la muestra concentrada. Obtener el tiempo de
retencion y la respuesta de cada compuesto presente. (Nota: las soluciones
estandar individuales deben ser utilizadas para establecer los patrones de
retencion relativos) Si la recuperacion de estandar internos NDPA es <70 6
>110%, repetir el analisis de la muestra.

Calcular la cantidad de cada nitrosamina en el extracto de la muestra y

determinar la cantidad en la muestra original, de la siguiente manera:
Para cada nitrosamina, ng/g de la muestra = (PH/PH") x 10

Donde PH y PH" = altura del pico de la muestra y estandar respectivamente

NDMA

NDEA

Response
NDPA
NPIP
NPYR
NMOR

NDBA

¥

Figura N° VI: Cromatografia Liquida de una solucion estandar de mezclas de N-nitrosaminas: 1.50ng de
NDMA, 1.58ng de NDEA, 1.46ng de NDPA, 1.59ng de NDBA, 1.64ng de NPIP, 1.67ng de
NPYR, 1.80ng de NMOR.

%ﬂied
N

8 16
Minutes
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Prueba 16: N-nitrosopirrolidina en Tocino Frito

A. Fundamento
La muestra de suelo se mezcla con sulfato de sodio y Celite y se afiade como
estandar de referencia interno N-nitrosoazetidina (NAZET). Después transferir
a la columna acida de Celite y lavar, la N-nitrosopirrolidina (NPYR) es eluida
con diclorometano y determinada por GC con un analizador de energia térmica.

B. Material y Equipo

- Mortero y pistilo: de vidrio, 473 mL (16 0z)

- Balanza analitica

- Columna cromatografica: Vidrio de 350x32 mm de diametro interno con
60x6 mm de diametro interno en punta de goteo.

- Concentrador de evaporacion: Kuderna-Danés (KD), 250 mL, tubo
concentrador, 4 mL, graduada; Snyder (3 secciones) y micro-columnas
Snyder de destilacion (Kontes Glass Co.).

- Barra compactadora: vidrio, 450 mm de largo con disco de 12 mm de
diametro preparado con soplador de vidrio.

- Analizador de cromatografo de gases-energia térmica: Cromatografo
para varios gases, modelo 2700, o equivalente, en interfaz con
analizador de energia térmica Modelo 502. Condiciones de uso:
2.7mx3.2 mm columna de acero inoxidable lleno de 15% Carbowax
20M-TPA sobre malla 60-80 de Gas-ChromP; gas portador de He
35mL/min; columna 180° isotérmica, inyector 200°, horno TEA 450°C,

vacio TEA 1.5 mm; trampa enfriadora de liquido N,y alcohol.

C. Reactivos
- Celite 545: No es lavado con acido (Fisher Scientific Co.). Ejecutar un

blanco de reactivo antes de comenzar el analisis de la muestra, sobre
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todo si es nuevo el frasco de Celite. Si productos cromatogréficos
interferentes son notados, prelavado el Celite dos veces con
diclorometano y luego séquela por 4h en un horno de vacio a 120°C
antes de su uso.

- Diclorometano, iso-octano, y n-pentano: Destilada en vidrio (Burdick &
Jackson Laboratories, Inc.).

- Sulfato de sodio: Anhidro, granular (Mallinckrodt N° 8024).

- Acido fosférico: 6N. Extraer una vez con un volumen igual de
diclorometano para eliminar las impurezas.

- Solucidén de estandar interno de N-Nitrosoazetidina (NAZET): Preparar la
solucion madre 1.0 pg/mL en isooctano. Diluir hasta 0.10 pg/mL en
diclorometano antes del analisis.

- Solucidn estandar de N-nitrosopirrolidina (NPYR): Preparar una solucion
madre individuales en isooctano que contiene 1.0 pg/mL de cada uno de
los NAZET y NPYR. Diluir a 0.10 pg/mL en diclorometano antes del

analisis.

D. Cristaleria

- Beaker 250 mL

- Pipetas volumétricas 1.0 mL y 10.0 mL
- Agitador de vidrio

- Embudo de vidrio

- Matraz KD 250 mL

- Perlas de ebullicion

E. Determinacion
Pesar en balanza analitica 10.0 g de Celite en un beaker de 250 mL. AAadir
10mL de é&cido fosforico 6N y agitar el Celite con un agitador de vidrio hasta

que la mezcla es esponjosa y con textura uniforme. Usando un embudo vertir el
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Celite &cido en la columna cromatografica que contiene un tapén de lana de
vidrio en la parte inferior. Inserte la varilla de apisonamiento a través del Celite
y toque de abajo hacia arriba a la altura de aproximadamente 25 mm. Pesar en
balanza analitica 10.0£0.1 g de tocino frito doblemente molido y transferir
cuantitativamente al mortero. Afiadir 1.0 mL de solucion estandar interno
(equivalente a 10 ppb) a la muestra de tocino, con una pipeta volumétrica de
1.0 mL. A continuacién, afiadir 25 g de sulfato de sodio y mezclar con el pistilo
por 30 seg. Afiadir 20 g de Celite al mortero y triturar de 15-20 seg hasta que el
Celite es mezclado completamente con el sulfato de sodio y el tocino. Luego
moler con presion moderada durante 2 min. Transferir cuantitativamente la
mezcla seca con flujo libre a la columna cromatogréafica y presionar con la
varilla de vidrio a una altura total de 100 mm. Aiadir 30 g de sulfato de sodio al
inicio de la columna. Enjuagar el mortero y pistilo con 10 mL de pentano-
diclorometano (95+5) y afadir el enjuague a la columna, seguido
inmediatamente por 90 mL del mismo disolvente. Recoger en un frasco
graduado de 100 mL. Cuando el nivel del solvente en la columna baje de
manera que apenas toque la parte superior de sulfato de sodio, afiadir 125 mL
de diclorometano de una vez. Después que 85 mL del eluyente lavado sea
colectado, descartar y cambiar los receptores. Recoger el eluyente restante en
un matraz KD de 250 mL equipado con un tubo de concentracion de 4 mL

(algunas muestras dan como rendimiento eluyentes turbios, esto es normal).

Cuando la columna deje de gotear, retire el frasco KD, afadir 2 pequefios
trozos de porcelana en el matraz, adjunte 3 secciones de la columna Snyder, y
concentrar el eluyente a 4 mL en un bafio de vapor. Continuar la concentracion
(afadir una nueva perla de ebullicion) a 1.0 mL con una columna micro-Snyder
en un bafio de agua a 70°C. Nota: La temperatura ambiente debe ser <24°C
durante el analisis de la muestra. Inyectar 9.0 uL de solucion estandar NPYR

en menor atenuacion que produce la sefial de al menos 1/3 de respuesta TEA
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en escala completa, y medir la altura del pico. Repita el proceso para asegurar
una buena reproducibilidad del tiempo de retencion y de respuesta. Inyectar
9.0 pL de la solucién muestra y medir la altura de los picos.

Para cada inyeccion calcular R, que es la relacion de la altura del pico NPYR a
la altura del pico NAZET.

NPYR, pg/kg (ppb) = (R/R") x (C /W) x 1000

Dénde: Ry R'= es la relacion entre la altura del pico NPYR y la altura del pico
NAZET para la muestra y el estandar, respectivamente, C= es la
concentracion de NPYR en el estandar de trabajo o pg/mL, W= altura de la

muestra en g.

Tabla N° Xll: Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO
67.02.13:98 Carne y productos Carnicos y Embutidos Crudos y

Cocidos
Constituyente Minimo Méaximo
Humedad en porcentaje en masa (m/m)
a) Para embutido frescos 30 65
b) Para embutidos secos - 35
Proteina total (% masa/masa) 12 -
Grasa total, base seca (% masa/masa) - 30
Aglutinantes” carbohidratos y proteinicos, tales como
productos lacteos, almidon de maiz y harinas de origen 7%
vegetal; 1 solo de estos 0 mezcla de 2 0 mas, en porcentaje
en masa (m/m)
Sustancias coadyuvantes, en porcentaje en masa (m/m)
a) Sal comun 3
b) Jarabe de maiz o solidos de jarabe de maiz 2
¢) Azlcar blanca o refinada Cantidad limitada por las
practicas correctas de
fabricacion
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Tabla N° XllI: Continuacién

Otros aditivos alimentarios, en miligramos por kilogramo

de producto Funcion Méaximo

a) Acido ascorbico, isoascorbico y sus sales sddicas,

solos 0 mezclados, expresados como acido ascérbico | Antioxidante 500
b) Nitrito y nitrato de potasio y/o de sodio, expresados

como nitrito de sodio Conservador 125
c) Fosfatos afiadidos (mono-di y polifosfatos de sodio y | Regulador del

potasio), solos 0 mezclados, expresados como P,0s pH 3000
d) Glutamato monosodico, expresado como acido | Acentuador

glutamico del sabor 1000
e) Acido ascorbico y sus sales de sodio, potasio y | Conservador 100

calcio, expresados como acido ascorbico

@
@

Se permitira el uso de aglutinantes solamente en los embutidos cocidos.

Del 7% autorizado, el 2% podra adicionarse como caseinato de sodio y el 3% como

almidén de maiz, papa o yuca.
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METODOS DE ANALISIS PARA

MANTEQUILLA
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MANTEQUILLA
Norma Consultada: NSO 67.01.12:07 Productos Lacteos: Mantequilla
Alcance:

Aplica a la mantequilla para consumo directo ya sea mantequilla con o sin sal.

Pruebas Organolépticas:

La mantequilla debe presentar una consistencia firme y uniforme a una
temperatura de 10 a 12°C. El sabor y olor seran propios del producto fresco o
madurado, sin indicios de rancidez, enmohecimiento, sabor amargo o cualquier
otro sabor u olor extrafio u objetable. El color serad el caracteristico y la

distribucion sera uniforme.

Pruebas Fisicoquimicos:

Tabla N° Xlll: Resumen de metodologias de analisis para cada prueba de

Mantequilla

Prueba Método
Humedad Pérdida por Secado
indice de Refraccion Refractometria
Sal Volumétrico
indice de Yodo Wijs (Titulacion)
Acidos Volatiles (Valores Reichert-Meissl y Polenske) Volumétrico
indice de Saponificacion (Koettstorfer) Volumétrico
Acido Butirico CG
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Tabla N° XIV: Resumen de analisis de métodos segin AOAC para Mantequilla

Prueba Método AOAC
Preparacién de Muestra 938.05 33.6.02
Humedad en Mantequilla 920.116 33.6.03
Indice de Refraccion de Mantequilla 969.18 33.6.09
Sal en la Mantequilla 960.29 33.6.06
indice de yodo de las grasas y aceites 993.20 41.1.15
Acidos (Volatiles) en Aceites y Grasas 925.41 41.1.23
indice de Saponificacion de Aceites y Grasas 920.160 41.1.18
Acido Butirico 990.27 41.1.38

e Preparacion de Muestra de Mantequilla )

Suavizar totalmente la muestra en el recipiente de la muestra por medio de
mezclado (use tarros de boca ancha, limpios y secos, cilindricos a prueba de
agua e impermeables a las grasas, de vidrio, metal inoxidable o de plastico
adecuado. Llenar el frasco 21/2 lleno y sellar herméticamente. Inmediatamente
después de cerrar, envolver el tarro en papel o almacenar en la oscuridad, si la
determinacién lo requiere. No deje que la mantequilla esté en contacto con el
papel o cualquier cantidad de agua destilada o grasa absorbente) y calentar en
bafio de agua manteniendo la temperatura mas baja como sea posible,
<39°C. Evitar el sobrecalentamiento. Agitar con frecuencia durante el proceso
de ablandamiento para reincorporar cualquier separacién de grasa y observar
la fluidez de la muestra. La consistencia Optima se alcanza cuando la emulsion
es todavia intacta pero lo suficientemente fluida para revelar el nivel de la
muestra casi de inmediato. Quitar la muestra del calentamiento y agitar con
frecuencia vigorosamente o colocar el recipiente de la muestra en un agitador
mecanico que simula la agitaciéon manual, con un brazo de 23 cm (9") de largo,

ajustado a oscilar a 425+25 veces/min a través de un arco de 4.5cm (1.75").
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Continuar agitando hasta que la muestra se enfria a consistencia espesa y
cremosa y el nivel de la muestra ya no se pueda ver

facilmente. Inmediatamente pesar la porcion para el analisis.

Prueba 1: Humedad
A. Fundamento

La muestra se somete a un proceso de secado mediante calentamiento a una
temperatura suficiente como para que pierda el agua por evaporacion hasta
peso constante. La diferencia de pesos antes y después del secado permite la

estimacion del contenido de agua en la muestra.

B. Material y Equipos
- Balanza analitica
- Estufa

- Desecador

- Platos de aluminio fondo plano

C. Procedimiento

Pesar en balanza analitica 1.5-2.5 g de muestra preparada de mantequilla
salada o 2-6 g de mantequilla sin sal (Ver Preparacion de muestra de
Mantequilla) en un plato pesado de fondo plano de 5cm de diametro y secar

hasta peso constante en un horno.
D. Calculos

% Humedad = ([g de muestra himeda — g de muestra seca] / g muestra) x 100
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Prueba 2: indice de Refraccion

A. Fundamento
El fenébmeno de la refraccion consiste en la desviaciéon de trayectoria que sufre
un haz de radiacion monocromética al pasar desde el vacio a otro medio

material de distinta densidad.

B. Material y Equipos
- Estufa

- Hot plate

- Refractometro

- Papelfiltro

C. Cristaleria
-  Beaker 250 mL

- Embudo de vidrio

D. Procedimiento
Derretir la mantequilla y mantener 2-3h en un lugar seco a aproximadamente
60°C, o hasta que el agua y la floculo se separaren por completo. Filtrar la
grasa clara sobrenadante a través de un papel seco con agua destilada
caliente en embudo o en el horno a aproximadamente 60°C. Si la grasa liquida

filtrada no es perfectamente clara, filtrar de nuevo.

Determinar el indice de refraccidén (n) con cualquier instrumento estandar, las
lecturas de aceites a 20 0 25°C y grasas a 40°C. Coloque el aparato de manera
gue la luz difusa o algun tipo de luz artificial como lampara de vapor de sodio
puede utilizarse para la iluminacion. Haga circular vapor de agua destilada a

temperatura constante (40+0.1°C) a través de los prismas. Las correcciones de
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temperatura aproximadas de las lecturas del butirorefractometro pueden ser
hechas por la siguiente formula:
R=R'+K(T-T)

Donde R = lectura reducida a temperatura estandar, R '= lectura obtenida a la
temperatura T', T = temperatura estandar, y K = 0.55 para grasas y 0.58 para
los aceites.

Las lecturas de los instrumentos que dan directamente a n se pueden reducir a
temperatura estandar mediante la sustitucion de factor de 0.000365 para 0.55 y
0.000385 para 058 en la formula. A medida que aumenta la
temperatura, n disminuye. El instrumento utilizado puede ser estandarizado con
agua destilada a los 20°C, tedricamente n en agua destilada a esa temperatura
viene siendo 1.3330. Toda correccion encontrada debe hacerse en todas las
lecturas. El indice de refraccidn varia con la densidad y en la misma direccion.
Corregir el indice de refraccion observado sumandole 0.000045 por cada
unidad de indice de acidez, si este es de 2 como se determina en “Valor de
acidez de la Mantequilla” redondeando al cuarto decimal. La diferencia entre

determinaciones por duplicado debe ser de 0.0002.

Prueba 3: Sal en Mantequilla g

A. Fundamento
Los cloruros presentes en la muestra se valoran con solucion de nitrato de
plata en presencia de cromato de potasio como indicador. El punto final de la
valoracion esta dado por la aparicion de un precipitado de cromato de plata de

color rojo.
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B. Material y Equipo
- Balanza analitica
- Soporte metalico

- Estufa

- Pinza para bureta

C. Reactivos
- Nitrato de plata 0.1N
- Dicromato de potasio (Indicador)

Nota: ver estandarizacion de reactivos en anexo N° 1

D. Cristaleria

- Pipeta volumétrica 2.0 mL
- Bureta 50.0 mL

- Erlenmeyer 250 mL

- Agitador magnético

- Probeta 100 mL

E. Procedimiento
Pesar en balanza analitica 5.0 g (x10 mg) de muestra en un erlenmeyer de
250mL y medir en probeta 100mL de agua destilada en ebullicion y agregar a
la muestra. Deje reposar, agitando ocasionalmente por 5-10 min mientras se
enfria a 50-55°C. Afadir 2 mL de indicador dicromato de potasio y titular
con nitrato de plata 0.1N. Estandarizar hasta que el color naranja-marrén
persista por 30 seg. Del volumen de titulacion restar los mL de la solucion de
nitrato de plata requerida para producir el color del punto final en 75 mL de

agua destilada que contiene 1 mL de solucion dicromato de potasio.
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F. Célculos
% de Cloruro de sodio = mL nitrato de plata 0.1N x 0.585 / g de muestra

Prueba 4: indice de Yodo

A. Fundamento
La grasa se mezcla con una solucibn de monocloruro de yodo a enlaces
halogenados dobles en grasa. El exceso de monocloruro de yodo se reduce a
yodo libre en presencia de yoduro de potasio y el yodo libre se mide por
valoracion con tiosulfato de sodio usando almidén como indicador. El indice de
yodo (IV), calculado como pg de iodo absorbido por g de muestra (% de yodo
absorbido) es una medida de la insaturacion de grasas y aceites. (Aplicable a
la determinacion del indice de yodo de las grasas y aceites que no contienen

dobles enlaces conjugados)

B. Material y Equipo

- Frascos para el indice de yodo con tapén de vidrio: 500 mL.

- Frascos volumétricos tapon de vidrio: 1.0L, para preparar soluciones
estandar.

- Hot plate

- Dispensadores volumétricos: (1) 25 mL, para Wijs y soluciones de ioduro
de potasio (KI) 15%. (2) de 2 mL para la solucién de almidon. (3) de
50mL para agua destilada.

- Pipeta repetidora: 20 mL, con frasco refilado, para ciclohexano.

- Balanza analitica: con una precision de +0.0001g.

- Papel filtro: Sin cenizas, grado grueso (Whatman N° 541 es adecuado).

- Horno de aire caliente: Capaz de mantener 100° dentro de £1.5°C.
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Eficacia del método: ver tabla N° XV para los datos de rendimiento del método.

Tabla N° XV: Eficacia del método para la determinacion del indice de yodo por
el método Wijs usando solvente tetracloruro de carbono o
solvente ciclohexano- acido acético (1+1)

RSD, RSDg
Muestra Valor Medio St SR % %

CTC*[CHX” | CTC | CHX [ CTC | CHX | CTC | CHX | CTC | CHX
Girasol 133.6 | 132.9 14 1.7 34 2.3 1.1 1.3 2.6 1.7
Palma Refinado 53.1 | 53.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.2 0.3 0.5 0.7
Pescado Crudo 109.1 | 1085 | 0.7 0.5 1.7 11 0.6 0.5 1.6 1.0
Tung 164.5 | 163.1 2.0 14 3.1 2.5 1.2 0.9 1.9 1.5
Sebo (Carne de
vaca) 47.2 | 46.9 0.2 0.2 0.5 0.4 0.5 0.5 1.0 0.8
Palma Crudo 525 | 52.6 0.3 0.4 0.4 0.5 0.5 0.8 0.8 1.0
Freir usado 37.7 | 37.7 0.1 0.2 0.2 0.3 0.4 0.5 0.4 0.9
Palmiste 18.2 | 183 | 0.01 | 0.01 [ 0.03| 004 | 01 | 01 | 02 | 0.2
Oliva 82.3 | 822 0.2 0.5 06 | 0.8 | 03 | 06 | 0.7 | 09
HSBO®-1 102.6 | 102.3| 0.5 0.8 18 | 19 | 05 | 08 | 1.7 | 18
HSBO-2 74.7 | 74.8 0.5 0.4 10 | 06 | 06 | 05 | 1.3 | 18
HFO* 73.0 | 72.8 0.4 0.4 07 | 06 | 06 | 06 | 09 | 038

2_Tetracloruro de carbono, °-Ciclohexano-Ac. Acetico (1+1)
°-Aceite de Soya Hidrogenado, _Aceite de Pescado Hidrogenado

C. Reactivos.

- Solucién de yoduro de potasio (Kl): 15%. Disolver 15 g de Kl en 100 mL
de agua destilada.

- Solucién de yodo Wijs: (1) Disolver 13 g de yodo resublimado en 1L de
acido acético y pasar cloro en seco (a través de acido sulfurico) hasta
gue la titulacién de la solucién original de tiosulfato de sodio no se
duplique. (las caracteristicas del cambio de color en el punto final indica

la cantidad adecuada de cloro. EI método conveniente consiste en
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reservar algo de solucion original de yodo, afiadir un ligero exceso de
cloro al volumen de la solucidn, y llevar a la titulacion deseada por
adiciones de porciones guardadas). O, (2) Disolver 16.5 g de cloruro de

yodo en 1L de acido acético.

Determinar la relacién yodo/cloro de la siguiente manera:

Contenido de yodo: Pipetear 5.0 mL de la solucion Wijs en el erlenmeyer de
500 mL que contiene 150mL de cloro-agua destilada saturada y algunas perlas
de vidrio. Agitar, llevar a ebullicion y hervir enérgicamente por 10 min en hot
plate. Enfriar, afiadir 30 mL de solucion acido sulfdrico (1+49) y 15 mL de
solucion de yoduro de potasio 15% y valorar inmediatamente con tiosulfato de
sodio 0.1N.

Contenido total de halégenos: Pipetear 20 mL de soluciéon de Wijs en un
erlenmeyer de 500 mL conteniendo 150 mL del agua destilada recientemente
hervida y enfriada y 15 mL de solucion yoduro de potasio al 15%. Valorar

inmediatamente con tiosulfato de sodio 0.1N.

I/ Cl=2X/(3B - 2X)
Donde X = mL de tiosulfato de sodio 0.1N necesario para que el contenido de
yodo y B = mL requeridos para el contenido total de halégenos. Si la proporcién
yodo/cloro no es 1.10+0.1, afiadir yodo o cloro para corregirla.
La solucion de estandarizacion Wijs puede obtenerse a partir de proveedores

comerciales (sin especificar el tetracloruro de carbono). Almacenar en frascos

de color ambar sellados con parafina hasta que esté listo para su uso. Las
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soluciones Wijs son sensibles a la temperatura, la humedad y la luz. Almacenar

en un lugar oscuro a <30°C.

D.

Solucién de almidon soluble: Mezclar la pasta de 1 g de almidén con una
cantidad pequefia de agua destilada fria. Mientras se agita, afadir
200mL de agua destilada hirviendo. Prueba para sensibilidad: colocar
5mL de la solucion de almidon en 100mL de agua destilada y afadir
0.05 mL de soluciéon de yodo 0.1N, el color azul profundo producido
debe ser descartado por 0.05mL de solucién de tiosulfato de sodio 0.1N.
Dicromato de potasio (K.Cr,0O-): triturar finamente y secar hasta peso
constante (alrededor de 110°) antes de utilizar en D.

Tiosulfato de sodio 0.1N (Na,S,03): Estandarizar como en D.

Acidos: (1) acido clorhidrico: concentrado, sp gr 1.19. (2) acido acético
glacial. (3) acido sulfarico concentrado.

Ciclohexano: Nota: Resultados erraticos puede resultar si el ciclohexano
es viejo, es decir, contiene materia oxidable.

Solvente Ciclohexano- Acido acético: Mezclar el ciclohexano y acido
acético, 1+1 (v/v). Verifique que no hay materia oxidable en el solvente
mediante agitacion de 10 mL de solvente con 1 mL de solucidn acuosa
saturada de dicromato de potasio y 1 mL de solucibn de &cido

sulfurico. No debe aparecer de color verde.

Estandarizacion de la solucion de tiosulfato de sodio

Pesar en balanza analitica 0.16-0.22 g de dicromato de potasio seco,

finamente molido lo mas cercano a 0.0001 g en un matraz de 500 mL, disolver

en 25 mL de agua destilada, afiadir 5 mL de acido clorhidrico y 20 mL de

solucion de yoduro de potasio y rotar para mezclar. Dejar reposar 5 min. Afadir

100 mL de agua destilada. Valorar con solucién de tiosulfato de sodio agitando

continuamente hasta que el color amarillo casi ha desaparecido. Afadir 1-2 mL
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de solucion indicadora de almidén y continuar afiadiendo solucién de tiosulfato
lentamente hasta que el color azul desaparezca.

Na,S,03 solucion normal, N = [20.394 x peso K,Cr,0-] / mL tiosulfato de sodio

E. Cristaleria

- Probeta 25 mL

- Pipeta volumétrica 5.0 mL
- Erlenmeyer 500 mL

- Beaker 250 mL

- Bureta 50.0 mL

- Agitador de vidrio

F. Determinacion.
Derretir la muestra de prueba, si no es liquida (no exceda el punto de fusion de
la muestra >10°C). Pasar la muestra a través de una capa doble de papel filtro
para eliminar las impurezas solidas y trazas de agua (la filtracion se puede
realizar en horno de aire, a 100°C, pero debe ser completado dentro de
5min+30seqg). La muestra debe estar completamente seca. (Nota: Todo el

material de vidrio debe estar absolutamente limpio y completamente seco).
Dejar que la muestra filtrada se enfrie a 68-71°C. Pesar inmediatamente la
cantidad de muestra indicada en la tabla N° XVI en un frasco limpio y seco de

500 mL.

Preparar al menos 2 determinaciones de blanco para ejecutarse con cada

grupo de muestras.
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Tabla N° XVI: Pesos de Muestra

Valor de | Muestra, g Exactitud, mg

3 10.58-8.46 0.5

10 3.17-2.54 0.2

20 1.59-1.27 0.2

40 0.79-0.63 0.2

80 0.40-0.32 0.2
120 0.26-0.21 0.2
160 0.20-0.16 0.2
200 0.16-0.13 0.2

Anadir 15 mL de solvente ciclohexano- acido acético para cada prueba de la
muestra y agitar para asegurarse que la muestra esté completamente disuelta.
Vertir 25 mL de solucion de Wijs en un matraz que contiene la muestra de
prueba, tapar el frasco y agitar para mezclar. Establecer inmediatamente
temporizador para 1.0 o 2.0h, dependiendo del valor de yodo de muestra
(IV<150, 1.0h; IV=150, 2.0h) y los frascos almacenarlos en oscuridad a
2515°C de la duracion para la reaccion. Remover los frascos de la oscuridad,
afiadir 20 mL de solucion de yoduro de potasio y mezclar. Afadir 150 mL de
agua destilada y gradualmente valorar con solucién estandar de tiosulfato de
sodio 0.1N, agitar constante y vigorosamente o con agitacion mecanica.
Continuar titulando hasta que el color amarillo casi ha desaparecido. Afadir 1-
2mL de solucién de indicador de almidon al matraz y proseguir la valoracion
hasta que el color azul desaparezca. (Nota: Si la reaccion no se termina por la
adicion de yoduro de potasio y agua destilada en menos de que 3 min después
de 1.0 o 2.0h de tiempo de reaccion, la muestra debe ser desechado. La
muestra debe ser titulada a los 30 min de la terminacion de la reaccion, sino, el

analisis es no valido).
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G. Calculo
indice de yodo (IV) =[(B - S) x N x 12.69] / peso de la muestra

Donde B = valoracion del blanco (mL), S = titulacién de la muestra (mL), N =

normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio.

Prueba 5: Acidos Volatiles g
A. Fundamento

Métodos de Polenske y Reichert-Meissl, estos métodos se basan en la
reaccion quimica de los acidos grasos con un alcali, formandose la sal del
acido (Saponificaciéon). EI método de Reichert-Meissl se basa en la
neutralizacion de los acidos grasos volatiles, solubles en agua; el de Polenske
en la neutralizacion de los acidos grasos volatiles insolubles en agua. Los
acidos grasos de los métodos antes mencionados deben estar previamente

saponificados.

B. Materiales y Equipos
- Aparato de Reichert-Meissl y Polenske
- Hot plate

- Balanza analitica

C. Reactivos

- Solucién de hidroxido de sodio (1+1): A una parte de hidréxido de sodio
(calidad reactivo conteniendo un porcentaje de bicarbonato de sodio) en
un frasco agregar 1 parte de agua destilada y agitar hasta que la
disolucién se complete. Tapar con un tapon de goma. Dejar a un lado
hasta que el bicarbonato de sodio se haya asentado. Dejando

perfectamente un liquido claro (cerca de 10 dias).
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- Solucién de glicerol-soda: Afadir 20 mL de solucion de hidroxido de
sodio 1+1 a 180 mL de glicerol puro.

- Fenolftaleina (Indicador)

- Carburo de silicén: de polvo N° 6, Carborundum Co.

- Solucién de &cido sulfarico (1+4): medir 1 mL de acido sulfurico
concentrado y agregar 4 mL de agua destilada, agitar.

- Solucién de hidréxido de sodio 0.1N

Nota: ver estandarizaciéon de reactivos en anexo N° 1

D. Cristaleria

- Balon fondo redondo 300 mL

- Beaker 100 mL y 250 mL

- Erlenmeyer 125 mL

- Probeta 25 mL y 50 mL

- Balon volumétrico 100.0 mL

- Embudo de separacion de vidrio
- Bureta 50.0 mL

E. Determinacion

Se pesan en balanza analitica 5+0.1 g de muestra en un frasco de fondo
redondo limpio, seco de 300 mL.Tomar <5 g de muestra con ciertas grasas o
derivados. Afadir el aceite diluyente con valor Reichert-Meissl <0.2, por
ejemplo: aceite de semilla de algodon, al frasco de la muestra para
proporcionar un total de 5 g de muestra mas el aceite diluyente. Afadir 20 mL
de solucién de glicerol-soda y calentar con agitacion con llama o un hot plate
cubierto con material a prueba de fuego hasta que se complete la
saponificacion, lo que se muestra por cuando la mezcla es perfectamente
clara. El aceite no debe permanecer en la superficie, las paredes del matraz

deben estar mojadas por la solucién. Dejar el matraz enfriar a 100°C (5 min)
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y disolver su contenido en 135+1 mL de agua destilada hervida recientemente
con una pérdida minima de vapor de agua (135 mL de agua destilada se miden
en un erlenmeyer de 125 mL previamente calibrado para entregar 134.6+1.0 g
de agua destilada a 25°C). Afadir 6 mL de acido sulftrico (1+4) y 15 piezas de
carburo de silicio. Destilar, utilizando un aparato con dimensiones indicadas en
la figura N° VII. (Un adaptador puede ser utilizado para destilar en un frasco
volumétrico de 110 mL). El frasco de descanso sobre la pieza del soporte a
prueba de fuego con un agujero en el centro de 5 cm de diametro y regular el
calentamiento hasta recoger 110 mL de destilado en 30£2 min (tiempo de
medida desde el paso de la primera gota de destilado del condensador al
matraz receptor), dejando un goteo de destilado en el matraz receptor a una
temperatura de aproximadamente 20°C. Cuando 110 mL hayan sido
destilados, sustituir por un frasco receptor volumétrico de 25 mL, retire el calor
y desconecte la cabeza del destilador del condensador. Mezcle sin agitacion
violenta, sumergir el frasco que contiene el destilado casi completamente en un
bafio de agua a 15°C por 15 min, filtrar a través de papel de moderada
retencion seco de 9 cm (S&S 589 White Ribbon puede utilizarse) y valorar
100mL de filtrado con hidréxido de sodio 0.1N, utlizando fenolftaleina. La

solucion debe permanecer rosa por 2- 3 min.

Valor Reichert-Meissl = 1.1 x (titulacion A - titulacion B) x 5/ g mx

Retire los restos de acidos solubles de los acidos insolubles en el filtro lavando
con tres porciones de 15 mL de agua destilada a 15°C, cada uno previamente
pasado a través del condensador, frascos graduados de 25 mL vy
110mL. Disolver los &cidos insolubles mediante el paso de tres porciones de
15mL de alcohol neutro a través del papel filtro, cada porcion que previamente
ha sido pasada por el condensador, frascos graduados de 25 mL vy
110mL. Valorar los lavados alcohdlicos combinados con hidroxido de

sodio 0.1N, utilizando fenolftaleina como indicador.
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Valor Polenske = (titulacion A - titulacion B) x 5/ g mx

Donde: A = muestra y B = blanco en ambos métodos. Nota: si no se siguen
estas instrucciones en cada detalle, la reproduccion de resultados no es

posible de obtener.

108mm 1
16 I
o |
i
oxee £
: E
i S |
H 4 90mm
H A i3
i i | 130
} =4
| s 3
: %)
' gee y
t ¥ £
A
P :
: H 8 -iOJl;n
H b =
[
L 1
I 4
g H —
= ! -
s E
o~ E .
58 1 > o
' .
08 24740 Joine 4o
v 3 0D 41 )l < ——
PR | 30mm o Wall Thickness \ ¥
HE -2 1.0mm . _._35";"
H Hmm Dam &
P ~—{_| Hole+ 0.5
H 10mm D=1 —t
H -
L 300mm -
] : ™
! o b Jans 130mm
H +
H
H
' | ] 4 L 38mm
S oD=1
eMemeeaanans]
—
?Wan Tickness
2.00mr
/ 205 S
10mm 1D 41
105mm
44 )
s } 12mm0D.+ 1
) N

Figura N° VII: Aparato para la determinacion de los valores de Polenske-Reichert Meissl, (A) con tapones

de goma, (B) con juntas de vidrio

Prueba 6: indice de Saponificacién - Namero Koettstorfer

A. Fundamento
Este método se basa en la reaccion quimica de los acidos grasos con un alcali,

formandose la sal del acido que se cuantifica con una titulacién.
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. Material y Equipos
Equipo de condensacion
Soporte metalico

Pinza para bureta
Balanza analitica

. Reactivos

Solucién alcohdlica de hidroxido potésico: (1) Reflujar 1.2L de alcohol
por 30 min en un matraz de destilacion con 10 g de hidréxido de potasio
y 6 g de aluminio granulado (o lamina de aluminio). Destilar y recoger 1L
después de descartar los primeros 50 mL. Disolver 40 g de hidroxido de
potasio en 1L de alcohol, manteniendo la temperatura <15°C, mientras
gue se disuelve el alcali. Guarde la solucion en un frasco con tapon de
vidrio. O, (2) triturar 40 g de hidroxido de potasio en un mortero. Afadir
45 g de 6xido de calcio granulado y moler la mezcla a polvo. De 1L de
alcohol afiadir 100 mL al mortero y transferir a un frasco, enjuagar el
mortero con varias porciones mas. Afadir el resto de alcohol en el
frasco, agitar la mezcla =25 min e invertir un beaker sobre el cuello del
matraz. Repetir agitando varias veces durante el dia. Filtrar la solucion
en una frasco con tapon de vidrio, limpio y seco.

Acido clorhidrico 0.05N

Fenolftaleina (Indicador)

Nota: ver estandarizacion de reactivos en anexo N° 1

. Cristaleria

Erlenmeyer 250 mL

Pipeta volumétrica 50.0 mL
Bureta 50.0 mL

Mortero y pistilo
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E. Determinacion
Pesar aproximadamente 5.0 g de la muestra filtrada en un erlenmeyer de
250mL. Pipetear 50.0 mL de la solucion alcohdlica de hidroxido de potasio
dentro de un frasco, dejando drenar la pipeta un tiempo definido. Conecte el
frasco con el condensador de aire y dejar hervir hasta que la grasa es
completamente  saponificado (30 min). Enfriar y titular con &cido
clorhidrico 0.5N, utilizando fenolftaleina como indicador. Realizar una
determinacién de blanco junto con la muestra, utilizando la misma pipeta para
medir la solucion de hidréxido de potasio y drenar el mismo tiempo. Calcular el

indice de saponificacion:

mg de KOH necesaria para saponificar 1g de grasa = 28.05 (B - S) / g mx

Donde B = mL de acido clorhidrico 0.5N requeridos por el blanco y S = mL de

acido clorhidrico 0.5N requeridos por la muestra.

Prueba 7: Acido Butirico

- Eficacia del método:
100% grasa de mantequilla
sy =0.104, sg = 0.242, RSD, = 3.0%, RSDgr = 7.0%
Mezcla de aceite-crema vegetal que contiene aproximadamente 50% de grasa
de leche
sr=0.043, sr = 0.161, RSD, = 2.4%, RSDgr = 9.0%
Sebo refinado contiene 5% de grasa de mantequilla
sy = 0.008, sg = 0.024, RSD, = 4.5%, RSDr = 13.1%
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A. Fundamento
La grasa se saponifica con una solucion de hidréxido de potasio y después se
acidifica con &cido fosférico para liberar los &cidos grasos. Los acidos grasos
solubles e insolubles en agua se separan por filtracion. El &cido butirico se
determina como acido libre mediante cromatografia de gases utilizando un
patron interno. (Aplicable a la determinacion del contenido de acido butirico de
la materia grasa o grasa de mantequilla 0 mezclas de grasas que contienen

grasas de la leche o grasa de mantequilla).

B. Material y Equipo

- Cromatografo de gases: con detector de ionizacion de llama, en
columna o todos los sistemas de inyeccion de vidrio, y la grabadora.

- Bafo maria

- Columna: Vidrio, 2m x 3 mm de diametro interior, lleno de un 10-15% de
fase estacionaria adecuada para el andlisis de acidos grasos libres en
una malla de 80-100 con soporte silanizado lavado con &cido. (1220
FFAP o SP es una fase estacionaria adecuada, la adicion de acido
fosforico 1% puede mejorar la resolucion del acido butirico y los picos de
disolvente. Chromosorb W es el soporte adecuado) Condicionar y

estabilizar la columna para su uso a aproximadamente 130-135°C.

Nota: Condicionar la columna 248h a 180°C. Si la pre-columna no se utiliza
para la inyeccién, poner un puerto de inyeccion a 2175°C. Si los picos del acido
butirico y valérico no se separan en la linea base, la resolucion de las
columnas que contienen como fase estacionaria acido fosforico puede ser
utilizada mediante la inyeccion de cantidades de 1 pL de solucién acido
fosforico 2.5% peso/volumen en la columna, mientras que la columna se
calienta a temperatura analitica (130-135°C). Ajuste el flujo del soporte de

vidrio de manera que el tiempo de retencion para el acido butirico sea de
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aproximadamente 5 min. Las colas de los picos, incluso después de que se

acondiciona la columna, a veces pueden ser reducidas o eliminadas por

inyeccion de 2 pL de trimetilclorosilano (TMCS) en la columna.

E.

Reactivos

Soluciéon de hidroxido de potasio 0.5N en etanol: Disolver 4.5 g de
hidroxido de potasio en 100 mL de etanol.

Acido o-fosférico 5%: Pesar 5.0 g de acido fosférico y diluir a 100 mL
con agua destilada.

Solucion estandar de acido n-butirico: 0.4 mg/mL agua destilada.
Disolver 400 mg de estandar de referencia de acido n-butirico en 100mL
de agua destilada y diluir 10 mL de esta solucion a 100 mL con agua
destilada. La solucion debe ser recientemente preparada.

Solucion de estandar interno: 0.25 mg de acido n-valérico/mL de agua
destilada. Disolver 250 mg de acido n-valéricoen 100 mL de agua

destilada y diluir 10 mL de esta solucién a 100 mL con agua destilada.

Cristaleria

Beaker 50 mL

Pipetas volumétricas 2.0 mL, 3.0 mL y 5.0 mL
Vidrio reloj

Tubos de ensayo

Microjeringa: 1 pL

Preparacién de la curva estandar

Utilice pipetas graduadas o bureta de 10.0 mL para transferir a tubos de

ensayo individuales 0.2, 0.5, 1.0, 2.0, 3.5 y 5.0 mL cada vez de una solucién

estandar de &cido butirico. Para cada tubo de ensayo, agregar mediante una

pipeta volumétrica 2.0 mL de solucién estandar interno de &cido valérico y
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respectivamente 4.8, 4.5, 4.0, 3.0, 1.5, y 0 mL de agua destilada. Tapar los
tubos de ensayo y agitar suavemente cada solucion. Las soluciones en los
tubos de ensayo contienen respectivamente 0.08, 0.2, 0.4, 0.8, 1.4,y 2.0 mg de
acido butirico y 0.5 mg de acido valérico. Estabilizar la columna =30 min a
temperatura analitica (130-135°C). Utilice una microjeringa para inyectar
alicuotas de 1 pL de las soluciones estandar preparadas a su vez. Medir la
altura de los picos de &cido butirico y valérico con precision de
0.5mm. Interpolar la relacion (acido butirico/acido valérico) contra los pesos
correspondientes del acido butirico. Nota: Ajuste del amplificador la atenuacién
de modo que la altura del pico del acido butirico para la mas grande altura del
acido butirico estandar es de aproximadamente 80% de la escala completa.

F. Determinacion
Pesar en balanza analitica 100.0 mg de muestra en un beaker de
50mL. Pipetear con pipeta volumétrica 3.0 mL de solucién de hidréxido de
potasio etandlica en el beaker y afadir algunas perlas de vidrio. Cubrir el
beaker con un vidrio reloj, coloque en bafio de agua hirviendo y calentar 10 min
0 hasta que los globulos de grasa ya no sean visibles en la superficie. Remover
el vidrio de reloj y continuar calentando hasta que el etanol se evapore por
completo. Dejar enfriar el beaker. Pipetear 5.0 mL de agua destilada en el
beaker, cubrir con vidrio reloj y suavemente agitar para disolver completamente
el jabdn. Si es necesario, calentar la mezcla suavemente para completar la
disolucién. Pipetear 5.0 mL de solucion de acido fosférico en el beaker y agitar
suavemente para coagular los acidos grasos precipitados. Filtrar la solucion a
través de papel filtro. Pipetear 5.0 mL del filtrado dentro de un tubo de ensayo y
afiadir con pipeta volumétrica 2.0 mL de solucion de estandar interno de acido
valérico. Tapar el tubo de ensayo y mezclar el contenido. Estabilizar la columna
por 30 min a temperatura analitica (130-135°C). Usar microjeringa para

inyectar 1 pL de la solucién final en la columna. Medir las alturas de los picos
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del acido butirico y valérico con precision de 0.5 mm. Efectuar 2

determinaciones.

Notas: (1) Enjuague la jeringa con agua destilada entre cada 2 andlisis y al
completar el andlisis con solucion jabonosa diluida para minimizar la corrosion
debido al acido fosforico. (2) Después de la serie de inyecciones de la muestra,
inyectar una o mas soluciones estandar de acido butirico y de acido valérico y
chequear la curva de calibracion vs la relacién de las alturas de los picos
correspondientes obtenidos de las soluciones estandar. (3) Los acidos caproico
y caprilico pueden ser eluidos después del acido valérico y causar picos de
interferencias en analisis posteriores. Asegurese de que estos acidos se eluyen

antes de que otra solucion muestra sea inyectada.

G. Célculos
Encuentre la relacion entre la altura del pico del acido butirico/acido valérico y
la lectura de la curva de calibracidén del peso del acido butirico equivalente ala
relacion de la altura del pico. Calcular el acido butirico, % peso/peso, en la

muestra de la siguiente manera:

% &cido butirico - (W, x 200) / W,

Donde W, = peso (mg) de la lectura de la curva de calibracion del &cido

butirico, Ws = peso (mg) de la porcidén de la muestra.

Si el valor de repetibilidad (r) es satisfactorio, el resultado final es la media de 2

determinaciones.
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H. Repetibilidad y Reproducibilidad
Repetibilidad: Cuando la media de determinaciones por duplicado se encuentra
entre los 2 valores medios de la tabla N° XVII, la diferencia entre los resultados
de 2 determinaciones llevadas a cabo en rapida sucesién por el mismo
analista, utilizando el mismo aparato, para el andlisis de una muestra de
material idéntico no debe ser mayor que el valor de r que corresponde al mayor

de los 2 valores medios.

Reproducibilidad: Cuando los medios de las determinaciones por duplicado,
obtenidos en 2 laboratorios diferentes para el analisis de un material de
muestra idéntica, se encuentran entre los 2 valores medios en la tabla N°
XVII, la diferencia entre los resultados medios obtenidos por los laboratorios no
deben ser mayores que el valor de R que corresponde al mas alto de los 2

valores medios.

Tabla N° XVII: Valores de Repetibilidad (r) y Reproducibilidad (R) (P=0.95)
para la determinacion del acido butirico en Grasas

Muestra®
Estadistica” 1 > 3
Numero de laboratorio 11 10 11
Valor medio,% peso/peso 3.46 1.79 0.18
Valorr (2,8 x s;) 0.29 0.12 0.02
Valor R (2,8 x sR) 0.68 0.45 0.07

% Muestra 1: 100% materia grasa butirica, muestra 2: mezcla de aceite de crema y aceites vegetales que
contienen acerca del 50% de grasa de leche, muestra 3: sebo refinado que contiene 5% de la muestra 1.

bs = 0.104, 0.043 y 0.008 y sg =0.242, 0.161 y 0.024 para las muestras 1, 2, y 3 respectivamente.
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Tabla N° XVIII: Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO

67.01.12:07 para Mantequilla

Caracteristicas

Minimos (%)

Maximos (%)

Grasa Butirica 80.0% 84.0
Humedad 14.0 16.0%
indice de Refraccion a 40°C 1.4528 1.4558
indice de Yodo 26.0 38.0
indice de Reichert-Meisser 20.0 32.0
indice de Polenske 1.3 3.6
indice de Saponifocacion 219.0 234.0

“Reglamento de la Ley de Fomento de Produccién Higiénica de la Leche y Productos Lacteos

Nota: la sal y sdlidos no grasos aumentan o disminuyen el porcentaje de

humedad.
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METODOS DE ANALISIS PARA

HELADOS Y MEZCLAS DE HELADOS
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HELADOS Y MEZCLAS DE HELADOS
Norma Consultada: NSO 67.01.11:04 Helados y mezclas de Helados.

Alcance:

Aplica a los helados para el consumo y a las mezclas de helados en forma
liguida o pulverizada que se comercializan en todo el territorio nacional.
Entiéndase como helados a los siguientes: Helado de Leche, Helado de crema,
Helado de Grasa Vegetal, Helado de Crema Vegetal, Helados de Agua, Mezcla
en Polvo para Helados, Mezclas Liquidas pasteurizadas para Helados y

Nieves.

Pruebas Organolépticas:

e Textura: los helados deben tener una textura suave caracteristica
uniforme libre de hielo, en el caso de los helados de agua y las nieves
en los cuales la presencia de hielo no constituira defecto si los mismos
no son mayores de 5mm.

e Color: los helados deben tener el color propio del tipo y sabor que
corresponda.

e Olor y Sabor: los helados deben tener olor y sabor agradable y
caracteristico, sin la presencia de olores o sabores extrafios o
anormales.

e Apariencia: los helados deben tener una apariencia atractiva y
uniforme, exceptuando los helados preparados con fruta, nueces, con
trozos de chocolate, u otros similares, en los cuales los trozos de dichos
ingredientes deben estar uniformemente distribuidos en la masa del
helado. Los helados que se designen como “de...(nombre especifico de
frutas)...” deben tener las frutas o productos de frutas en cantidad

suficiente para caracterizar el producto.
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Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° XIX: Resumen de métodos analiticos para cada prueba de Helados

Prueba Método
Peso por Unidad de Volumen Diferencia de Pesos
Fosfatasa Residual en Leche Colorimétrico
Fosfatasa Residual en Helados Colorimétrico
Grasa en Helados Extraccion y Diferencia de Pesos
Proteinas Kjeldahl

Tabla N° XX: Resumen de métodos de analisis segun AOAC para Helados

Prueba Método AOAC
Preparacién de muestra 969.20 33.8.02
Peso por unidad de volumen de Helados envasados 968.14 33.8.01
Fosfatasa Residual en Leche 946.01 33.2.47
Fosfatasa Residual en Helados y Postres Congelados 946.04 33.8.12
Grasa en Helados y Postres Congelados 952.06 33.8.05
Proteinas en Sorbetes y Postres Congelados 930.33 33.8.04

e Preparacion de la Muestra de Helado
Cortar blogues congelados de producto en piezas de la Y2 de pinta. Seleccione
2 0 3 piezas al azar, colocar en una copa de mezclador de alta velocidad, y
cerrar herméticamente. Mantener a temperatura ambiente y mezclar (2min para
productos llenos y <7 min para los que contienen frutos secos o las chips de
caramelo duro). No permita que la temperatura supere los 12°C en cualquier

momento durante el ablandamiento y las etapas de mezcla. Si se produce la
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separacion de grasa o "batido", desechar la muestra y repetir, con menor

tiempo de mezclado. Inmediatamente vierta la mezcla en un frasco de boca

ancha y tapar. Si se deja en reposo, agitar vigorosamente antes de extraer las

muestras.

Prueba 1: Peso por Unidad de Volumen de Helados Envasados

Método |

A. Fundamento

La densidad absoluta de un cuerpo es la relacion entre la masa y el volumen

que ocupa.

B. Materiales y Equipos

Equipo Overflow can: figura N° VIII. N°10, o con capacidad de 1gal, con
un dispensador de liqguido de 1/8-3/16" de diametro interno, tubo de
metal soldado con apertura en la parte inferior del costado de la lata de
1" desde la parte inferior que se inclina hacia arriba y se extiende
paralela a lados. El tubo debe ser doblado encima en extremo superior
para formar pico 172" debajo del tope de la lata. El borde superior de la
abertura de la boquilla debe ser superior y el borde inferior por debajo
del punto mas alto de la superficie interior de la parte superior curva,
B. La barra de hierro, ligeramente mas larga que el diametro de la lata,
equipado con un "puente" de la lata de metal, se puede utilizar para
sumergir la muestra en queroseno de densidad conocida a 20/4°y
enfriada a 5-10°C (temperatura del refrigerador) antes de su uso. "El
Puente" se puede extender %2" por debajo del nivel de B.

Balanza: Capacidad de 1 kg y sensibilidad de 1 g.
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C. Cristaleria
- Beakers 500 mL y 1L graduados
- Probeta 250 mL

D. Reactivos

- Keroseno

—6X)

e" OR 36"
1.D. Tuamsx

-

=

Figura N° VIII: Overflow can

E. Determinacion
Obtener muestras envasadas (pintas preferible) del compartimiento de
congelacion o cuarto frio e inmediatamente coléquelo en un recipiente aislado
con CO; solido para el transporte al laboratorio. Rodee el paquete con losas o

piezas de CO, sélido para que se mantengan congelados.

Colocar el equipo en una tabla de niveles para que las descargas de
desbordamiento sean en un fregadero. Rellene si se puede con kerosene
refrigerado hasta que se desborda por el surtidor. Cuando el desbordamiento

cesa, colocar un beaker pesado de 500mL bajo el surtidor.
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Retire las piezas congeladas de CO, sélido, quite rapidamente el carton, y
pesar con precision de 1.0 a 2.0 g. Designar a este peso W. Despacio sumerja
el ladrillo en el keroseno, finalmente, sumergiéndolo completamente
manteniéndolo bajo la superficie con una espéatula hasta que cese el
desbordamiento. Pesar el keroseno desplazado con una precisién de 1.0-2.0 g,
y restar el peso de la tara del beaker para determinar el peso neto del keroseno
desplazado. Dividir el peso neto del keroseno por su gravedad especifica y

designar al volumen resultante V.

Peso/volumen de la unidad (como Ib / gal) = W x 8.345/V

Si los productos son envasados de manera que son dificiles de retirar del
carton, determinar el peso bruto del carton y del contenido, luego abrir los
extremos o lados del cartdon lo suficiente para evitar la formacién de burbujas
de aire atrapadas y sumergir el cartbn entero en keroseno directamente.
Después que el desbordamiento cesa y el keroseno desplazado ha sido

pesado, remover el contenido del carton, secar el carton vacio y pesar.

Trasladar el keroseno a una probeta de a 100 o 200 mL, llenando hasta la
mitad de la marca y marque el volumen. Enrolle la caja seca para que se
deslice dentro del cilindro, evitando que quede aire atrapado. Presione el
carton en el cilindro hasta que esté completamente sumergida en el
keroseno. EI aumentar del volumen es el volumen ocupado por el
carton. Corrija para el peso y el volumen de cartén en la formula dada arriba y
calcular el peso unitario en Ib/gal. Una probeta puede utilizarse en lugar de un
beaker para atrapar el exceso de flujo. La lectura de volumen puede ser
utilizado para chequear el volumen calculado de queroseno. El volumen que se

calcula a partir del peso es mas casi exacto.
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Método I

A. Aparatos y Materiales

Contenedores: Ver figura N° IX. Desecador de plastico, capacidad para
1-1.5L (1-1.5 qt) (Ace Glass Co., N° 1810, o equivalente) modificado
para incluir un agujero de 6 mm (1/4") en el centro de la cubierta para el
escape de aire y un tubo de brazo lateral libre de fugas. Limpie con
detergente antes de su uso y engrase los bordes ligeramente con grasa.
Abrazaderas: Para asegurar la tapa desecador (Hoge N° 25 clips de la
carpeta [Disponible en tiendas de papeleria], o equivalentes), ver figura
N° IX.

Balanza: capacidad aproximadamente 4.5 kg (10 Ib) y 0.3 g (0.01 oz) de
sensibilidad.

Hielera: capacidad para aproximadamente 15 a 20L, empacada de CO,

soélido.

Reactivo
Fluido de inmersion: Aproximadamente 0.001% de solucién de
polisorbato acuoso 80 (Tween 80). Prepare 4L para cada determinacion

y enfriar a 4+4°C.

. FILLER
4 HOLE *] TUBE |

Figura N° IX: Desecador plastico modificado
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C. Determinacion
Empacar y guardar las muestras durante la noche en CO; solido. Separar con
fuerza la muestra congelada. Si la muestra es de 0.5 gal o una unidad méas
grande, romper marcando con un cincel u otro instrumento afilado y conducir el
cuchillo o cufia en el bloque a lo largo de la marca. Determinar rapidamente el
peso en el aire (W, 0z) de la pieza seleccionada para la determinacion del
peso/volumen y devolver a la hielera. Colocar el recipiente en una superficie
plana y con tapa segura en un lugar con 4 abrazaderas. Llenar completamente
el recipiente a través del tubo de entrada de fluido de inmersion fria dispensado
desde el separador con el tubo de goma conectado. Limpiar la superficie
exterior seca y determinar el peso (Wp, 0z). Colocar el recipiente en el
fregadero o en el escurridor y retire la tapa. Coloque la pieza de muestra
previamente pesada en el recipiente y la tapa con seguro de 4
abrazaderas. Llenar el recipiente completamente con el liquido de inmersion,
dejando que todas las burbujas de aire se escapen por el orificio en la

tapa. Limpiar la superficie externa y determinar el peso (Wi, 0z).

Peso por unidad de volumen (Ib/gal) = (Wa x 8.338)/ [Wa + (W, - W))]

Dénde: 8.338 = densidad del agua destilada a 0—8°C (Ib/gal)

Prueba 2: Fosfatasa Residual en Leche
Método I

A. Fundamento

La muestra de la leche se incuba en una solucién reguladora. Si la fosfatasa
activa esta presente, el fenilfosfato se hidroliza y se forma fenol. En la leche

que ha sido pasteurizada eficientemente, la fosfatasa se destruye y no hay
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hidrélisis. El fenol formado se determina colorimétricamente haciéndolo

reaccionar con 2,6-Dibromoquinonaclorimida (BQC) obteniéndose un color

azul, cuya intensidad se mide al espectrofotometro.

B.

Aparatos y Equipos:
Hot plate

Bafio maria

Balanza analitica
Papel Wathman N° 42
Fotometro

Centrifuga Babcock
pHmetro

Papel litmus

Reactivos

Buffers:

Buffer borato de bario-hidréxido: pH 10.6 + 0.15 a 25°C. Disolver 25.0 g
de hidréxido de bario en agua destilada y diluir hasta 500mL. Por
separado disolver 11.0 g de acido bdrico y diluir a 500 mL. Calentar
cada solucibn a 50°C, mezclar las soluciones, agitar, enfriar a
20°C, filtrar y guardar filtrado en un envase bien cerrado.

Buffer de desarrollo de color: pH 9.8 £ 0.15 a 25°C. Disolver 6.0 g de
metaborato de sodio y 20 g de cloruro de sodio en agua destilada y
diluir a 1L con agua destilada.

Buffer de dilucion de color: Diluir 100 mL de buffer de desarrollo del
color a 1L con agua destilada.

Buffer estandar de bdrax para el control de pHmetro: 0.00996M, pH
9.183 a 25°C.
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Buffer Sustratos:

Para la evaluacion de la pasteurizacion: Se disuelven 0.10 g de fenol-
fenilfosfato disodico cristalino libre en 100 mL de buffer borato de bario-
hidroxido, diluir (1+1). Si el fenilfosfato disddico no esta exento de fenol,
purificarlo de la siguiente manera: Disolver 0.5 g en 4.5 mL de agua
destilada, afiadir 0.5 mL de buffer borato de bario-hidroxido y 2 gotas de
reactivo BQC y dejar reposar 30 min. Extraer el color con 2.5 mL de
butanol y dejar reposar hasta que se separa el alcohol. Eliminar el
alcohol con gotero y descartar. Diluir 1.0 mL de la solucion acuosa a 100
mL con buffer de borato de bario-hidréxido diluido para la preparacion
del buffer sustrato. Calentar la solucion a 85°C durante 2 min, detener el
calentamiento e inmediatamente guardar en el refrigerador. La solucion
es estable 1 afio si las porciones se retiran con la minima exposicion a la
atmosfera. Desarrollar el color, y re-extraer antes de su uso, sSi es
necesario.

Precipitante de proteinas de zinc y cobre: Se disuelven 3.0 g de sulfato
de zinc heptahidratado y 0.6 g de sulfato de cobre pentahidratado en
fenilfosfato disodico y diluir hasta 100mL con fenilfosfato disédico.
Solucion BQC (2,6-dibromoquinonecloroimida) (Reactivo Gibbs). Se
disuelven 40 mg de polvo BQC en 10 mL de alcohol absoluto o metanol
y trasladar a un frasco gotero de color oscuro. (El reactivo permanece
estable 1 mes si se mantiene en la bandeja de hielo de la nevera, no
utilice después de que comience a tomar color café. Almacene el polvo
BQC en el congelador, compartimento del refrigerador o en el
desecador. [Nota: Las explosiones del reactivo BQC almacenado en
botellas o en el estante de reactivos deben ser reportados.] Verifique los
nuevos lotes de reactivo BQC antes de su uso mediante la preparacion

de la curva estandar de fenol y comparando con la curva obtenida con
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un lote conocido de BQC que pueda ser confiable. Repita la prueba por
lo menos dos veces al afo.)

Solucion de sulfato de cobre para estandares 0.05%: Disolver 0.05 g de
sulfato de cobre pentahidratado en fenilfosfato disédico y diluir hasta
100mL.

Alcohol butilico: Usar n-butanol, para ajustar el pH mezclar 1L con 50mL
de buffer de desarrollo de color. Almacenar en un recipiente de vidrio
con tapoén.

Soluciones patron de fenol: Solucion madre: Pesar 1.0 g de fenol puro,
transferir a un frasco volumétrico de 1L, diluir a volumen con agua
destilada y mezclar (1 mL = 1 mg de fenol). (La solucidon es estable
varios meses en el refrigerador). Estandar de trabajo: Diluir 10.0 mL de
solucion madre a 1L con agua destilada y mezclar (1 mL = 10 pg,
0.00001 g, o 10 unidades de fenol). Utilice esta solucién estandar para
preparar mas soluciones estandar diluidas: por ejemplo, diluir 5, 10, 30,
y 50 mL a 100 mL con agua destilada para preparar soluciones estandar
gue contienen 0.5, 1.0, 3.0 y 5.0 yg o unidades de fenol/mL,
respectivamente. Guarde estas soluciones estandar de refrigeracion. En
forma similar preparar a partir de las soluciones estandar, soluciones

gue contengan 20, 30, y 40 unidades/mL.

Medir volumenes apropiados de soluciones estandar de trabajo en una serie de

tubos (de preferencia graduado en 5.0 y 10.0 mL) para proporcionar una serie

de rango de estandares, segun sea necesario, conteniendo 0 (control o blanco)
0.5, 1.0, 3.0, 5.0, 10.0, 20.0, 30.0 y 40.0 unidades. Para aumentar el brillo de

las soluciones azules y mejorar la estabilidad del estandar, afiadir 1.0 mL de

solucién sulfato de cobre a cada tubo. A continuacion, afadir 5.0 mL buffer de

dilucion de color y diluir a volumen de 10.0 mL con agua destilada. Afadir 4

gotas (0.08 mL) de solucion BQC mezclar y dejar desarrollar el color azul por
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30 min a temperatura ambiente. Si se utiliza el método de extraccion con
butanol, extraer las normas como en paso 10. Leer las intensidades de color en
un fotbmetro de 610 nm con filtro, restar el valor del blanco del valor de cada
estandar de fenol, y preparar una curva estandar (debe ser en linea recta). Si
los estdndares se utilizan para la comparacién visual, mantener en

refrigeracion. Preparar un nuevo set cada semana.

D. Cristaleria

- Pipeta volumétrica 1.0 mL, 5.0 mL y 10.0 mL
- Tubos de ensayo

- Beaker 500 mL

- TermoOmetro

- Probeta 10 mL

- Baldén volumétrico 10.0 mL y 500.0 mL

- Agitador de vidrio

- Embudo de vidrio

- Tubos Babcock

E. Muestreo

Mezclar bien el producto, verter algunos mililitros en un pequefio tubo, tapar y
mantener en el refrigerador. Si el uso de conservante es necesario, afiadir 1-

3% de cloroformo y rotular “Téxico, preservativos agregados”
F. Determinacion

Los principios quimicos que participan en la detecciébn y medicién de la
actividad de la fosfatasa de la leche son los mismos para todos los productos
lacteos, pero diferentes para los productos lacteos que requieren
modificaciones de los métodos a causa de sus diferentes propiedades fisicas,

composiciones y especialmente la capacidad amortiguadora.
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Para la leche y otros productos liquidos proceder de la siguiente manera:

Paso 1: Pipetear una porcién de 1.0 mL de la muestra en 2 o 3 tubos de
ensayo (1 tubo se necesita para el control o en blanco y es preferible tener 2
tubos mas para hacer determinaciones por duplicado).

Paso 2: Calentar el blanco por 1min en un beaker con agua destilada en
ebullicion, cubierto (Temperatura del tubo entero debe ser 85-90°C) y enfriar a
temperatura ambiente. A partir de ahora, tratar el blanco y la solucién prueba
de forma idéntica.

Paso 3: Afiadir 10.0 mL de buffer sustrato de bario en un tubo tapado y mezclar
(pH 10.0 + 0.15).

Este sustrato es ideal para la leche fresca, dulce de mantequilla, o suero de
gueso. Para suero de leche viejo o ligeramente amargo use el buffer preparado
sin diluir para bebidas de chocolate prepare el sustrato de tampdn diluido con
Y, volumen de agua destilada, para suero de leche muy acido (pH<4.5) prepare
el buffer sustrato 26-11 (Disolver 26.0 g de hidroxido de bario octahidratado
[fresco, no deteriorado] en agua destilada y diluir hasta 500 mL. Por separado
se disuelven 11.0 g de acido borico y diluir hasta 500 mL. Calentar cada
solucion a 50°C, mezclar las soluciones, agitar, enfriar hasta aproximadamente
20°C, filtrar y guardar el filtrado en un recipiente bien tapado) y para la leche de
cabra, prepare el buffer sustrato 27-11(preparar como el buffer 26-11 solo que
en pesando 27.0 g). Para obtener resultados cuantitativos de muestras

desconocidas, ajustar el pH a 10.0-10.05.

Paso 4: Inmediatamente después de agregar el sustrato, incubar en un bafio

de agua por 1h a 37-38°C, mezclando o agitando el contenido ocasionalmente.

Paso 5: Calentar en un beaker con agua destilada en ebullicion casi por

1min. (La temperatura del contenido de los tubos debe llegar a 85-90°C, que se
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determina por termémetro en otro tubo de mismo tamafio y forma que contiene
el mismo volumen de liquido). Enfriar a temperatura ambiente en un recipiente

con agua destilada fria.

Paso 6: Pipetear 1.0 mL de proteina precipitante de zinc-cobre para leche
fresca, suero de leche dulce, o suero de queso. (Para suero de leche viejo o
ligeramente agria o &cido, sustituto 1.0mL de solucion sulfato de zinc
heptahidratado al 6.0%, para las bebidas de chocolate, utilice 1.0 mL de
solucién que contiene 4.5 g de sulfato de zinc heptahidratado y 0.1 g de sulfato
de cobre pentahidratado/100 mL, y para la leche de cabra utilizar 1.0 mL de
solucion que contiene 7.5 g de sulfato de zinc heptahidratado y 0.1 g de sulfato
de cobre pentahidratad/100 mL.) Mezclar fuertemente (el pH de la mezcla debe
estar 9.0-9.1).

Paso 7: Filtrar (en un embudo de 5 cm, 9 cm de papel Whatman N° 42 o N° 2,
0 equivalente) y recoger 5.0 mL de filtrado en el tubo, preferiblemente
graduado de 5.0 y 10.0 mL.

Paso 8: Anadir 5.0 mL de buffer de desarrollo de color (pH de la mezcla debe
ser 9.3 a 9.4).

Paso 9: Anadir 4 gotas de solucion BQC mezclar y dejar que el color se
desarrolle por 30 min a temperatura ambiente. (Para Unicamente detectar la

pasteurizacion, agregar solo 2 gotas de la solucion BQC.)

Paso010: Determinar la intensidad del color azul por uno de los siguientes

métodos:

Con fotébmetro: Leer las intensidades de color de la solucion blanco y prueba

(utilizando un filtro con la maxima T 610 nm), restar la lectura del resultado del
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blanco al de la muestra, y convertir a equivalentes de fenol por referencia a la
curva estandar. [Por lo general la extraccion butanol es innecesaria cuando se
usa fotometro, si la extraccion de butanol se hace como
anteriormente, centrifugar la muestra por 5 min para romper la emulsion y
eliminar el agua suspendida en la capa de alcohol. (La centrifuga Babcock
puede ser adaptado para este propdsito al hacer soportes de tubos especiales
de la siguiente manera: Seccién Slice de 6mm de espesor con tapén de goma
del diametro apropiado para encajar en la parte inferior de la taza de
centrifuga. Pegar 2 tapones de didametro adecuado, que lleve en el centro de
un agujero del tamafio adecuado para el tubo de retencién perfectamente, e
inserte la seccion del doble corcho en la taza). Después de la centrifugacion,
eliminar casi todo el butanol mediante una pipeta con perilla de goma en el
extremo superior. Filtrar en celdas de fotometro y leer con filtro con un maximo
de T 650 nm.].

Con estandares visuales: Conlas muestras que producen >5 unidades,
comparar los colores en tubos con los de los estandares acuosas de
fenol. Para obtener resultados cuantitativos en casos dudosos, (por ejemplo:
pruebas produciendo 0.5-5 unidades de color), se extrae con butanol. Afadir
5.0 mL de butanol e invertir tubo lentamente varias veces, centrifugar si es
necesario para aumentar la claridad de la capa de alcohol, y comparar el color

azul con los colores de los estandares de fenol con tratamiento similar.

Pasoll: Enlas pruebas se observd un fuerte y positivo desarrollo de color
(por ejemplo =220 unidades) en los cuales 4 gotas de solucion BQC puede ser
insuficiente para combinarse con todo el fenol, pipetear una proporciéon
apropiada de contenido en otro tubo, diluir a 10.0 mL con el color buffer de
dilucion y afiadir 2 gotas adicionales de solucién BQC. En cada ensayo, diluir y

tratar el blanco de manera similar. Si la prueba o la muestra diluida es todavia
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muy fuertemente positiva, diluir de nuevo de la misma manera hasta que el
color final este dentro del alcance de las normas visuales o la curva estandar
del fotdmetro. Reposar por 30 min para el desarrollo del color después de la
ultima adicion de solucién BQC antes de hacer la lectura final. Para corregir la
lectura para la dilucién, multiplicar por 2 para una dilucion 5+5, por 10 para una
diluciébn 1+9 y por 50 para una dilucién 1+9 seguido de una dilucién 2+8,
etcétera.

Paso 12: Cuando se utiliza 1.0 mL de muestra y se adiciona 11.0 mL de
reactivos (liquido total 12.0 mL, 5.0 mL de filtrado se utilizan), se multiplica el
valor de la lectura por 1.2 para convertir al fenol equivalente/0.5 mL de
muestra. (Si se desea, los resultados pueden ser convertidos a equivalentes de
fenol/1 mL multiplicando por 2.4) los equivalentes de fenol >2/0.5 mL indican la
pasteurizacion baja de la leche, bebidas de chocolate, mantequilla y suero de
gueso, los equivalentes de fenol >1/1.5 mL indican baja pasteurizacion de la

leche de cabra.

Nota: Para las pruebas con productos lacteos concentrados, reconstituir el
producto con agua destilada para llegar a la concentracion inicial de solidos de

leche y probar de manera especifica para productos originales.

Prueba 3: Fosfatasa Residual en Helados y Postres Congelados

Derretir parte de la muestra y se deja permanecer derretida =1h antes de la
prueba. Luego proceder como en la prueba “Fosfatasa (Residual) en Leche”

literal F, excepto en lo siguiente:

En el paso 3, proceder como para leche en el caso de los sorbetes, para los

helados sustituir el buffer sustrato hecho disolviendo fenilfosfato disddico por la
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mezcla de 4 partes de buffer de bario, ver “Fosfatasa (Residual) en Leche” y 1
parte de agua destilada.

En el paso 6, proceder como para leche en el caso de los sorbetes, para los
helados precipitar con un 10 mL de solucion que contiene 4.5 g de sulfato de
zinc heptahidratado y 0.1 g de sulfato de cobre pentahidratado/100mL.

Los controles son esenciales ya que los fenoles pueden estar presentes desde
los sabores o los recipientes de plastico.

Prueba 4. Grasa en Helados y Postres Congelados
A. Fundamento

En el método para la extraccion de lipidos libres se extrae la grasa presente, se
utiliza el medio alcohdlico para disolver las proteinas y asi permitir la

separacion de la grasa.

B. Material y Equipo
- Balanza analitica
- Bafio maria

- Centrifuga

- Hot plate

- Estufa

C. Reactivos
- Hidroxido de amonio
- Etanol GR
- Eter etilico

- Eter de petroleo
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D. Cristaleria

- Balon volumétrico 10.0 mL

- Pipeta volumétrica 2.0 mL, 5.0 mL, 10.0 mL y 25.0 mL
- Probeta 10 mLy 25 mL

E. Procedimiento

Pesar en una balanza analitica 4.0-5.0g de muestra mezclada directamente en
el frasco o tubo de extraccién de materia grasa, utilizando una pipeta de flujo
libre, diluir con agua destilada a 10 mL, trabajar la muestra dentro de una
camara y mezclar por agitacion. Afadir 2 mL de hidréxido de amonio, mezclar
bien y calentar en un bafio de agua por 20 min a 60°C con agitacion
ocasional. Enfriar y proceder de la siguiente manera: Afiadir 10 mL de alcohol
etilico, tapar con un tapon empapado de agua destilada y agitar el matraz por
15 seq. Para la primera extraccion, afiadir 25 mL de éter etilico, tapar y agitar el
frasco vigorosamente por 1 min, liberando la presion acumulada aflojando el
tapdn si es necesario. Aiadir 25 mL de éter de petroleo, tapar, y repetir la
agitacion vigorosa durante 1 min. Centrifugar el frasco aproximadamente
durante 230 seg a 600 rpm para obtener una separacion limpia de la fase
acuosa (rosa claro) y éter. Decantar la solucién de éter en el plato de pesaje
adecuado preparado (limpio, libres de particulas y a peso constante). Cuando
la solucién de éter se decante en los platos, tenga cuidado de no verter
cualquier sélido suspendido o fase acuosa en plato de pesaje. El éter puede
ser evaporado a <100°C desde los platos mientras se realiza una segunda

extraccion.

Para la segunda extraccion, afadir 5 mL de alcohol etilico, con tapdon de
corcho, y agitar vigorosamente por 15 seg. A continuacion, afadir 15 mL de
éter etilico, reemplace el corcho y agitar el frasco vigorosamente por

1min. Afadir 15 mL de éter de petréleo, tapar y repetir agitacién la vigorosa
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durante 1 min. Centrifugar los frascos a 600 rpm durante 230 seg para obtener
una separacion limpia entre la fase acuosa (rosa claro) y la fase de éter. Si la
interfaz est4 por debajo del cuello del matraz, afiadir agua destilada hasta que
el nivel este aproximadamente a la mitad del cuello. Afiadir agua destilada
lentamente dentro de la superficie interior del frasco para que no haya
alteracion minima de la separacién. Decantar la solucion de éter de la segunda

extraccion en el mismo plato de pesaje utilizado para la primera extraccion.

Para la tercera extraccion, omita la adicion de alcohol etilico y repetir el
procedimiento utilizado para la segunda extraccion. Evaporar completamente el
solvente en la camara sobre un hot plate a <100°C (evitar salpicaduras). Secar
la grasa extraida mas el plato hasta peso constante en un horno de aire
forzado a 100+1°C (=30 min) o en estufa de vacio a 70-75°C en >50.8 cm (20
pulgadas) de vacio durante 27 min. Retire los platos pesados del horno y
coloque en el desecador para enfriar a temperatura ambiente. Apuntar el peso

de cada plato pesado mas la grasa.

Llevar a la par blancos de reactivo cada dia que se llevan a cabo las
pruebas. Para ejecutar el blanco de reactivo, reemplace la muestra de leche
con 10 mL de agua destilada y llevar a cabo el procedimiento normal. Apunte el
peso de cualquier residuo seco recogido y usar el valor en el calculo. El blanco
de reactivo debe ser <0.0020 g de residuos. Si el blanco de reactivo para el set
de muestras es negativo utilice un nimero negativo en el calculo. (Nota: Para
restar nimeros negativos [peso promedio de residuos de blancos] en la
siguiente ecuacion, afiadir a [(peso plato + grasa) - peso del plato].). Un blanco
negativo por lo general indica que los platos no estaban completamente secos
al comienzo de la determinacion o que la calibracion de la balanza cambio
entre el peso de los platos vacios y platos mas grasa. La causa de los blancos

negativos debe ser identificada y corregida.
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Célculo:
% de Grasa =100 x {[(A + grasa) - A]-B}/C

Doénde: A = peso del plato, B = peso promedio de residuo del blanco y C = peso
de la leche. La diferencia maxima recomendada entre los dos andlisis es
<0.03% de grasa.

A 3.6% de grasa:

Sy = 0.015% RSDgr = 0.512%
sr = 0.020% valor ; = 0.044%
RSD, = 0.396% valor g = 0.056%

Prueba 7: Proteinas en Sorbetes y Postres Congelados

[. Método Kjeldahl

- Eficacia del método:
Expresado en forma de proteinas (N x 6.38)
Sr=0.014; sg=0.017; RSD, = 0.385%; RSDr = 0.504%
A. Fundamento

La leche se digiere con acido sulfurico, se usa sulfato de cobre heptahidratado
como catalizador con sulfato de potasio como elevador del punto de ebullicion,
para liberar el nitrdgeno de las proteinas y retener el nitrégeno como sal de
amonio. El hidroxido de sodio concentrado se afiade para liberar el amoniaco,

el cual se destila y se recoge en una solucién de acido bdrico y se valora.
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. Aparatos

Sistema de digestidén/aparato de destilacion: Tradicional
Hot plate

Soporte metalico

Pinza para bureta

Balanza analitica

. Reactivos

Acido sulfurico: 95-98%, libre de nitrégeno.

Solucion catalizadora de cobre: sulfato de cobre heptahidratado. Libre
de nitrégeno. Preparar una solucién de 0.05g/mL de agua destilada.
Sulfato de potasio: libre de nitrogeno.

Solucion de hidroxido de sodio 50%.

Perlas de ebullicion: tamafio Mesh 10 sugerido.

Solucion indicadora de rojo de metilo/verde de bromocresol: Disolver
0.2g de rojo de metilo y diluir hasta 100 mL en etanol al 95%. Disolver
1.0 g de verde de bromocresol y diluir hasta 500 mL en etanol al
95%. Mezcla 1 parte de solucion de rojo de metilo con 5 partes de
solucion de verde de bromocresol (Combinar ambas soluciones).
Solucion de acido bdrico: 4%, con indicador. Disolver 40 g de &acido
borico y diluir a 1L con agua y afadir 3 mL de solucién indicadora de
rojo de metilo/verde de bromocresol. La solucion serd de color naranja
claro.

Solucion de acido clorhidrico: 0.1000N. También se puede utilizar una
solucion prefabricada certificada con un rango de especificacion de
0.0995 a 0.1005N y uso de 0.1000N para calculos.

Sulfato de amonio: 99.9%

Triptéfano o Lisina clorhidrato: 99%

Sucrosa: libre de nitrogeno
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D. Cristaleria

- Frascos de digestion: Kjeldahl. Duros, moderadamente gruesos, de
vidrio resistente. Capacidad total 500 o 800 mL.

- Frascos de destilacién: mismos frascos Kjeldahl equipados con un tapén
de goma a través del cual pasa desde el extremo inferior una eficiente
bombilla o trampa para evitar el arrastre mecénico de hidroxido de sodio
durante la destilacion. Conecte el extremo superior de goma a los tubos
del condensador por el tubo de goma. Usar un erlenmeyer de titulacién
graduado de 500 mL para recoger el destilado. Asegurar la salida del
condensador de manera para garantizar una completa absorcion del
amoniaco destilado en una solucion de acido barico.

- Bureta de titulacion: 50 mL. Clase A o equivalente.

- Pipeta volumétrica 1.0 mL

- Probeta 25 mL y 50 mL

Erlenmeyer 500 mL

E. Preparacion de la muestra

Pesar en balanza analitica 15.0 g de sulfato de potasio, medir con pipeta
volumeétrica 1.0 mL de solucion catalizador de sulfato de cobre pentahidratado
y 8-10 perlas de ebullicion, y agregarlos a un matraz de digestidén. Calentar en
hot plate la muestra a 38 £ 1°C. Mezclar la muestra mediante el vertido en
recipientes limpios de forma repetida. Pesar en balanza analitica 4.0 g de
muestra caliente y colocarla inmediatamente en el matraz de digestion. Medir
con probeta y afiadir 25 mL de acido sulfarico, enjuagar cualquier residuo de la
muestra desde el cuello del matraz hacia abajo del bulbo. El frasco puede
taparse y mantenerse para llevar a cabo luego la digestion. Digerir y destilar un

blanco cada dia.
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F. Determinacion

Ajuste del calentador de digestion: la conducta de la digestion sobre el
dispositivo de calentamiento se puede ajustar poniendo 250 mL de agua
destilada a 25°C para comenzar la ebullicion en 5-6 min. Para determinar el
calentamiento maximo a ser usado durante la digestion, precalentar en el
guemador durante 10 min (gas) o 30 min (eléctrico) y evaluar. Afiadir 3 0 4
perlas de ebullicién a 250 mL de agua destilada a 25°C y colocar el frasco en
un quemador precalentado. Determinar la temperatura del calentador que lleva
el agua desde 25°C a ebullicién en 5-6 min en cada quemador. Este es el valor

maximo del quemador para ser utilizado durante la digestion.

Frasco de digestion: Colocar en posicion inclinada con el sistema de eyeccion
de humo. Iniciar el calentamiento lo suficientemente lento como para que la
muestra no forme espuma hasta el cuello del frasco Kjeldahl. Se digiere al
menos 20 min o hasta que humos blancos aparezcan en el frasco. A
continuacion, aumentar el ajuste del quemador a medio camino de ajuste de lo
maximo determinado anteriormente y calentar durante 15 min. Luego,
aumentar el calor al ajuste maximo establecido. Cuando lo digerido este claro
(claro con color azul-verde claro), continde hirviendo por 1-1.5h al ajuste

maximo (tiempo total 1.8-2.25h).

Para determinar el tiempo de ebullicion especifico necesario para las
condiciones de analisis en su laboratorio, seleccione una proteina alta, muestra
de leche alta en grasa y determinar el contenido de proteina utilizando
diferentes tiempos de ebullicién (1-1.5h) después de que este claro. La prueba
de proteina aumenta con el aumento de tiempo de ebullicion promedio (0-1.5h),
se vuelve constante, y luego disminuye cuando el tiempo de ebullicibn es
demasiado de largo. Seleccione el tiempo de ebullicibn maximo que produce la

proteina en la prueba.
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Al final de la digestidn, la solucion debe ser clara y libre de materiales no
digeridos. Enfriar el &acido digerido a temperatura ambiente (alrededor de
25min). La digestién fria debe ser liquido o liquido con algunos pequefios
cristales (gran cantidad de cristalizacion antes de la adicién de agua indica un
pequefio residuo de acido sulftrico al final de la digestion y puede dar lugar a
valores bajos de la prueba). Después de que la digestion se enfria a
temperatura ambiente, afiadir 300 mL de agua destilada al matraz y agitar para
mezclar (para frascos de 800 mL afadir 400 mL de agua destilada). Cuando el
agua a temperatura ambiente es agregada algunos cristales pueden formarse
dentro de la solucion, lo que es normal. Deje enfriar la mezcla a temperatura
ambiente antes de la destilacion. Los frascos con cierre hermético para la

destilacion en el momento mas tarde.

Destilacion: Encienda el condensador de agua. Afiadir 50 mL de solucion de
acido borico con indicador a un frasco erlenmeyer de titulacion graduado de
500 mL y colocar el frasco sobre la punta del condensador de manera que la
punta este muy por debajo la superficie de la solucion de &acido bodrico. A
temperatura ambiente, diluir la digestion, afladiendo cuidadosamente 75 mL de
hidroxido de sodio al 50% por la pared lateral del matraz de Kjeldahl sin
agitacion alguna. El hidroxido de sodio forma una capa clara por debajo de la
digestion diluida. Conectar inmediatamente el matraz al bulbo de destilacion
sobre el condensador. Vigorosamente agitar el frasco para mezclar el
contenido fuertemente, calentar hasta que todo el amoniaco ha sido
destilado (= 150 mL de destilado, = 200 mL en volumen total). No descuide la
destilacién. El frasco (500 mL) podra ser tapado en este punto (150 mL de

destilado, 200 mL de volumen total).

Baje el matraz receptor y deje drenar el liquido de la punta del
condensador. Apague el calor de destilacion. Valorar la solucion de acido

borico recibida con solucion de &cido clorhidrico estandar 0.1N hasta la primera

184



traza de color rosa. Una placa de agitacion con luz puede ayudar a la
visualizacion de punto final. Registrar los mL de &cido clorhidrico hasta por lo

menos 0.05mL mas cercanos.
G. Verificacién de recuperacion de nitrogeno.

Ejecutar la recuperacion de nitrégeno para comprobar la exactitud de los
procedimientos y equipos.

Pérdida de nitrégeno: Usar 0.12 g de sulfato de amonio y 0.85 g de sucrosa por
frasco. Anadir el resto de los reactivos como se indica en la Preparacion de la
Muestra, E. Digerir y destilar bajo las mismas condiciones como para la

muestra de la leche. La recuperacion sera de al menos 99%.

Eficiencia de digestion: Usar 0.16 g de clorhidrato de lisina o 0.18 g de
triptéfano, con 0.67 g de sacarosa por matraz. Afadir el resto de reactivos
como se indica en la preparacion de muestras, E. Recopilar y destilar bajo las
mismas condiciones que para una muestra de leche. La recuperacion sera de

al menos 98%.
H. Calculos
Calcular los resultados de la siguiente manera:
% de Nitrogeno = [1.4007 x (Vs - Vb) x N] / W

Dénde Vs y Vb = mL de HCI reactivo utilizado para la muestra y el blanco
respectivamente, N = normalidad de la solucién de HCI y W = peso de muestra
en g. Nota: Multiplicar el porcentaje de nitrdgeno por el factor 6.38 para calcular

el porcentaje "Proteina”. Esto es "proteina" sobre un total de nitrégeno base.

La diferencia maxima recomendada entre los dos andlisis es de 0.03% de

"Proteina."
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Valores de Repetibilidad y Reproducibilidad

Para los parametros de rendimiento del método obtenidos en colaboracién en

el estudio de este método, el valor de r = 0.038 y valor R = 0.049 (expresado

en base a la proteina [N x 6.38]).

J.

K.

Ver C.

Aparatos

Bloque de digestion: bloque de aleacion de aluminio o aparato
equivalente, con control de temperatura ajustable y un dispositivo para
medir un bloque de temperatura.

Tubos de digestion: Capacidad 250 mL.

Unidad de Destilacion: Por destilacion al vapor. Para aceptar tubos de
digestion de 250 mL y frascos de titulacion de 500 mL.

Frascos de titulacion destilacion: frasco erlenmeyer de titulacion
graduados de 500 mL.

Bureta de titulacion: 50.0 mL. Clase A o equivalente.

Reactivos.

Nota: peso al 40%/peso de hidroxido de sodio puede ser utilizado en lugar de

peso al 50%/peso. Perlas de ebullicibn no deben utilizarse si el equipo de

manufactura no recomiendan su uso.

L.

Ver D.

M.

Cristaleria

Preparacion de la muestra

Afadir 12.0 g de sulfato de potasio y 1 mL de solucion catalizadora de sulfato

de cobre pentahidratado al tubo de digestion. Calentar la leche a
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38x1°C. Mezclar la leche mediante el vertido de la leche en recipientes limpios
de forma repetida. Pesar la muestra caliente (5x0.1 mL) y se coloca
inmediatamente en el tubo de digestion. (Nota: Los pesos deben registrarse a
mas cercana 0.0001 g.) Agregar 20 mL de &cido sulfurico. El frasco puede
taparse y mantenerse para llevar a cabo luego la digestion. Digerir y destilar un
blanco (todos los reactivos y sin muestra) cada dia.

N. Determinacion.

Bloque de digestidon: establecer la temperatura inicial baja para controlar la
espuma (180-230°C). Colocar los tubos con aspirador conectados en el bloque
digestor, la succion debe ser suficiente para eliminar los humos. Digerir por
30min o hasta que se desarrollen humos blancos. Aumente la temperatura a
410-430°C vy digerir hasta que se aclare. Puede ser necesario aumentar la
temperatura gradualmente durante 20 min para controlar la formacion de
espuma. No deje que la espuma dentro del tubo sea superior a 4-5 cm debajo
del dispositivo de colectores de humo en la parte superior del tubo. Después de
digerir a color claro (claro de color azul-verde claro), continte hasta ebullir (el
acido sulfarico debe ebullir) durante al menos 1h, tiempo total de digestion
1.75-2.5h. Para determinar la duracion de tiempo de ebullicion necesario para
las condiciones del andlisis en su laboratorio, seleccione proteinas altas,
muestras de leche con alto contenido de grasas y determinar el contenido de
proteina utilizando diferentes tiempos de ebullicion (1-1.5h) después del
aclarado. La prueba de la proteina media aumenta con el aumento del tiempo
de ebullicion (0-1.5h), se vuelve constante, y disminuye cuando el tiempo de
ebullicibn es demasiado largo. Seleccione el tiempo de ebullicibn que produce
la proteina de prueba maxima. (Nota: Antes de retirar los tubos calientes del
bloque, asegurese de que no hay alguna capa de condensado en el colector
aspirador. Si hay una capa de liquido, aumentar la aspiracion para eliminar el

liquido). Al final de la digestion, la digestion debe ser clara y libre de material
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sin digerir. Enfriar la digestion a temperatura ambiente (aproximadamente
25min.) La digestion fria debe ser un liquido o liquido con algunos pequefios
cristales en el fondo del tubo. (Una cristalizacién excesiva indica muy poco
acido sulfarico residual al final de la digestion y puede causar resultados bajos.
Para reducir la pérdida de acido durante la digestién, reducir la velocidad de
aspiracion de humos). Después que la digestion se ha enfriado a temperatura
ambiente, afiadir 85 mL de agua destilada (el blanco puede requerir 100 mL) a
cada tubo, agitar para mezclar, y dejar enfriar a temperatura ambiente. Cuando
se afiade agua a temperatura ambiente algunos cristales se pueden formar y
luego pueden ir dentro de la solucion, lo que es normal. Los tubos pueden ser

tapados para destilar tiempo mas tarde.

Destilacion: colocar 50% (o 40%) de hidroxido de sodio en el tanque de alcali
de la unidad de destilacion. Ajustar el volumen dispensado a 55 mL (65 mL
para 40% NaOH). Fije el tubo de digestion que contiene la digestion diluida a la
unidad de destilacion. Colocar el frasco erlenmeyer de titulacion graduado de
500 mL que contiene 50 mL de solucion acido bérico con indicador sobre la
plataforma de recepcién, con el tubo del condensador que se extiende debajo
de la superficie de la solucion de acido borico. Destilar el vapor hasta que se
recoge 2150 mL de destilado (=200 mL en volumen total). Retire matraz
receptor. Valorar la solucion recolectada de acido boérico con estandar acido
clorhidrico 0.1000N hasta le primer rastro de color rosa. Una placa de agitacion
con luz puede ayudar a la visualizacién de punto final. Registre los mL de acido

clorhidrico mas cercana a 0.05 mL.
O. Verificacion de Recuperacion de Nitrégeno.

Ejecutar la recuperacion de nitrégeno para comprobar la exactitud de los

procedimientos y el equipo.
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Pérdida de nitrégeno: Usar 0.12 g de sulfato de amonio y 0.85 g de sucrosa por
frasco. Afadir el resto de los reactivos como se indica en preparacion de
la muestra, M. Digerir y destilar bajo las mismas condiciones que para una

muestra de leche. La recuperacion sera de al menos 99%.

Eficiencia de digestion: Usar 0.16 g de clorhidrato de lisina o 0.18 g de
triptéfano, con 0.67 g de sucrosa por matraz. Afiadir el resto de los reactivos
como se indica en preparacion de la muestra, M. Digerir y destilar bajo las
mismas condiciones que para una muestra de leche. La recuperacién sera de

al menos 98%.

P. Calculos
Ver H.

Q. Valores de Repetibilidad y Reproducibilidad.
Para los parametros de rendimiento del método obtenidos en colaboracion del

estudio de este método, el valor de r =0.038 y R = valor de 0.049.

[I.  Meétodo de Fijacion del Colorante

A. Aparatos y Equipos:

- Espectrofotometro:  colorimetro  fotoeléctrico o espectrofotometro
ajustado a 480nm. Usar diluciones de buffer de solucion de reactivo
colorante que representa 0.350, 0.600, 0.750 y 0.850 g/L para calibrar el
espectrofotometro. Trazar A contra la concentracion para usar como
grafico de calibracion.

- Celdas de corto recorrido: celdas con longitud de recorrido de
0.3nm. Medir arsénico a 370 nm de cromato de potasio 0.0400 g/L en

0.05N de hidroxido de potasio. Calcular la longitud del trayecto en
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mm, del b = A¢/0.09914. Disponga el tubo de drenaje y el tubo de
alimentacién en su caso, de acuerdo con las instrucciones del fabricante
para asegurar un flujo adecuado y los niveles de liquidos. El colorimetro
adecuado con el recorrido corto, la celda de flujo y la curva de
calibracién estan disponibles en Udy Corporation.

Pipeta automatica: Ajustar para entregar 40.44 g de solucién colorante
reactivo a 20°C (equivalente a 39.887 g de agua destilada, 40
mL). Ajuste de manera que 10 entregas sucesivas se encuentran a
40.44+0.02 g.

Jeringa: Estandarizar la jeringa de muestreo para proporcionar 2.24 mL
a 20°C (equivalente a 2.2337 g de agua destilada)

Balanza analitica

Hot plate

. Cristaleria

Bureta 10.0 mL
Probeta 100 mL
Beaker 250 mL

. Reactivos

Acido anaranjado 12 purificado: Disolver 100 g de colorante en 400 mL
de agua en ebullicion y agitar en 400 mL de alcohol desnaturalizado
hirviendo. Deje que se enfrie a 0-5°C por 15h. Filtrar a través de
Blchner, lavar una vez con alcohol frio y continuar el vacio hasta que se
elimine el alcohol. Secar a 125°C. Repetir la re-cristalizacion y secar en
estufa de vacio a 100°C.

Solucion de colorante reactivo: (1) Formulacion I: Disolver 1.30 g de
acido anaranjado 12 dos veces recristalizado en 1L de buffer fosfato

0.05M. (2) Formulacién I': Disolver 1.32 g de &cido anaranjado 12
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recristalizado dos veces (corregido para el ensayo) en 1L de solucién
que contiene 60 mL de &cido acético y 10 g de &cido oxalico (*-Primera
accion oficial como una alternativa para, pero no es intercambiable con,
Formulacion 1). Hacer correcciones al ensayo calculando la
concentracion de colorante en la solucién de A, utilizando la ecuacion C
= A/ (5.90 x b), donde b es la longitud del recorrido de la celda en
mm. Comprobar una solucion adicional en contra de cualquier leche con
contenido de proteina conocida o una solucion de colorante previamente
validada. (La misma formulacion de colorante debe ser utilizada para el
ensayo Yy la calibracion).

Solucion colorante de referencia: Disolver 0.600 g de acido anaranjado
12 dos veces recristalizado y 1mL de acido propidnico en 900mL de
agua destilada. Diluir a 1L con agua destilada. Corregir para la prueba.
Buffer fosfato 0.05M: pH 1.8-1.9. Disolver 3.4 g de fosfato de potasio
monobasico, 3.4 mL de acido fosférico (1[85%]+1) 60 mL de acido
aceético, 1 mL acido propionico y 2 g de acido oxalico en 800 mL de agua

destilada. Diluir a 1L con agua destilada.

. Preparacion de las muestras

Leche liquida, mezcla de helado: Usar segun lo recibido.

Leche de mantequilla, mitad y mitad, bebida de chocolate: Se calienta a
35-38°C y agitar fuertemente.

Leche descremada en polvo (LDP): Utilizar en forma de polvo o de
reconstituir como sigue: Pesar la bolsa de plastico. Afiadir 1 cucharada
rasa NFDM (aproximadamente 7.5 g) y pesar de nuevo. Aiadir 75 mL
de agua destilada (aproximadamente 60°C). Sellar la bolsa y agitar
vigorosamente por 3 min. Deje que se enfrie a temperatura

ambiente. No utilice bafio de agua. Pesar de nuevo. Refrigere durante la
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noche. Reconstituir una nueva porcion de muestra NFDM para cada

réplica.

E. Determinacion.
Llevar a cero el espectrofotometro. Ajustar la sensibilidad de la solucién de
referencia del colorante, leer 42% de T a 480 nm. Colocar 2.24 mL de leche,
suero de leche, o mitad y mitad, 2.5 a 2.8 mL de bebida de chocolate o NFDM
reconstituido, desde la jeringa, 0 2.0 a 2.3 g de la mezcla de helado o 0.22 a
0.24 g de polvo NFDM en una botella dispensadora de polietileno de 2 oz
equipada con papel hilado de vidrio dentro de la tapa. Determinar el peso de la
muestra a 0.5 mg. Afiadir 40.44 g de solucion colorante reactivo a la botella con
la pipeta automatica. Agitar vigorosamente 30 seg, excepto agitar la botella que
contiene el polvo NFDM por 3 min. Restablecer la lectura de referencia de la
solucion colorante al 42% de T, si es necesario. Gotear el filrado desde el
dispensador de la botella en el embudo de la celda y extraer dentro de la
celda. Cuando la lectura es constante, registrar lo mas cercano al 0.1%,
evitando un paralaje. Revise el alcance del espectrofotometro. Si la lectura no
es de 42% con solucion de colorante de referencia, ajuste los instrumentos y
volver a leer la muestra. Todas las soluciones deben estar a 25+1°C cuando se
coloca en la celda. Medir la temperatura antes de la lectura, la solucion se

calienta mientras esta en el instrumento.

F. Célculos
Para formulacion |: usar el diagrama de calibracion preparado para el
instrumento, determinar la concentracién del colorante (mg/mL) en el filtrado de
la muestra desde la lectura observada. Volumen = (1/1.012) x (g de muestra +
40.44), mg de colorante no fijado = volumen x concentracion de colorante, los
mg de colorante fijado = 52 mg de colorante disponible - mg de colorante no

fijado. Proteina en mg = mg de colorante fijado/0.312.
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% Proteina = mg de proteina / (g de muestra x 10)

% Proteina en NFDM = A x B / g de muestra utilizada NFDM

Dénde: A = porcentaje de proteina en NFDM reconstituida y B = gramos de

NFDM reconstituida preparada.

Para formulacion

[I: Utilizarla curva de calibracibn preparada para el

instrumento, determinar la concentracion de colorante (mg/mL) en la muestra

filtrada de la lectura observada.

% Proteina = (1.250 - concentracion de colorante de la muestra) / 0.1824

Tabla N° XXI: Especificaciones para los parametros requeridos por las NSO
67.01.11:04 para Helados.

Tipos de Helados

Helado Helado de Helado Helado de | Helado de
Caracteristicas de Leche Crema con grasa crema Agua Nieve
vegetal vegetal
Solidos totales,
en porcentaje 30 35 30 35 15 20
en masa, minimo
Grasa de leche, en | Menor o Mayor o 0 0 0 0
porcentaje en igual a 7% | igual a 8%
masa
Grasa no lactea, 0 0 Menor o Mayor o 0 0
en porcentaje en igual a 7% | igual a 8%
masa, minimo
Proteinas en
porcentaje en 15 2 15 2 0 0
masa, minimo
Masa por volumen 475 475 475 475 710 710
en g/L, minimo
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METODOS DE ANALISIS PARA
JALEA REAL
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JALEA REAL

Norma Consultada: NSO 67.38.03:05 Jalea Real

Alcance:
Esta norma aplica a la jalea real de tipo fresco y liofilizado producida y
comercializada en el pais como la importada, dentro de las que se encuentran

la jalea real fresca vy liofilizada.

Pruebas Organolépticas:

e Apariencia: sustancia cremosa
e Color: varia de blanco a marfil
e Olor: fendlico caracteristico

e Sabor: acido y picante

Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° XXII: Resumen de métodos de analisis para cada prueba de Jalea

Real
Prueba Método

Cenizas Pérdida por Secado
Acidez Libre, Lactona y Acidez Total Volumétrico
Humedad Pérdida por Secado
pH Potenciométrico
Proteinas Kjeldahl
Glucosa Cromatografia Cualitativa
Polarizacion Directa (Sacarosa) Polarimetria
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Tabla N° XXII: Continuacion

Prueba

Método

Fructosa

Cromatografia de Capa Fina

Lipidos y Fosforo Lipidico

Método de Cenizas Himedas

Fosforo Total

Titulacién

Tabla N° XXIIIl: Resumen de métodos de andlisis segun AOAC para Jalea Real

Prueba Método AOAC
Cenizas 920.181 44.4.05
Acidez Libre, Lactona y Total 962.19 44.4.20
Humedad 969.38 44.4.04
pH 945.27 27.6.07
Proteinas 945.23 27.6.03
Glucosa 959.12 44.4.14
Polarizacion Directa 920.182 44.4.08
Fructosa 979.22 4.4.16
Lipidos y Fosforo Lipidico (P,Os) 923.07 34.1.08
Fésforo Total (P,0s) 931.06 34.1.10

Prueba 1: Humedad

A. Fundamento

La muestra se somete a un proceso de secado mediante calentamiento a una

temperatura suficiente como para que pierda el agua por evaporacion hasta

peso constante. La diferencia de pesos antes y después del secado permite la

estimacion del contenido de agua en la muestra.
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B. Material y Equipos
- Tamiz N° 40

- Estufa

- Desecador

- Balanza analitica
- Refractometro

C. Secado directo

Digerir la arena y pasar por un tamiz N° 40, lavar, secar y quemar. Conservar
en un recipiente cerrado. Colocar 25-30 g de arena preparada y con una varilla
corta distribuirla en un plato de 55 mm de diametro y 40 mm de profundidad,
provistos de tapa. Secar bien, cubrir el recipiente, enfriar en desecador y pesar
inmediatamente con un peso de muestra suficiente para producir 1g de
sélido. Agregar, de ser necesario, pocos mL de agua destilada para incorporar
la muestra fuertemente con la arena. Secar a 60°C bajo presion <50mmHg
(6.7kPa). Purgando el horno con corriente de aire seco (secado al pasar por
sulfato de calcio anhidro, pentoxido de fosforo u otro desecante eficiente)
durante el secado para eliminar el vapor de agua. Haga pesadas de prueba en
intervalos de 2h hasta el periodo de secado final (18h) hasta que el cambio de
peso sea <2mg. Para materiales que no contienen fructosa u otra sustancia de
facil descomposicion, secar 8-10h a presion atmosférica en el horno a 100°C,
enfriar en el desecador y pesar, repitiendo el calentamiento y pesando la
pérdida en 1h de calentamiento es <2mg. Reportar la pérdida de peso como
agua.

% Humedad = ([g de muestra — g de muestra seca] / g muestra) x 100

Nota: Como la arena seca, asi como la muestra seca, absorben humedad

apreciablemente cuando se coloca junto a la mayoria de agentes desecantes,
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hacer todas las pesadas rapidamente como sea posible después de enfriar en
el desecador.

D. Por medio del Refractémetro

Determine la lectura del refractometro de la jalea real a 20°C y obtener el
correspondiente porcentaje de humedad de la tabla N° XXIV.Si la
determinacién se ha hecho a temperatura distinta de 20°C, corregir la lectura a
la temperatura estandar de 20°C de acuerdo a la nota.

Tabla N° XXIV: Relacién entre el indice de Refraccion y Contenido de Agua en

T}
Miel
Water Refractive Index Water Refractive Index
Content, s Content, 5
% 20°C 60° F® 40°C % 20°C 60° F° 40°C
130 1.5044 1.5053 1.4998 19.0 1.4890 1.4900 1.4845
13.2 1.5038 1.5048 1.4993 19.2 1.4885 1.4895 1.4840
134 1.5033 1.5043 1.4988 194 1.4880 1.4890 1.4835
136 1.5028 1.5038 4983 196 1.4875 1.4885 1.4829
138 1.5023 1.5033 1.4978 19.8 1.4870 1.4880 1.4824
14.0 1.5018 1.5027 1.4973 200 1.4865 1.4875 1.4819
14.2 1.5012 1.5022 1.4968 20.2 1.4860 1.4870 14814
144 1.5007 1.5017 1.4962 204 1.4855 1.4865 1.4809
146 1.5002 1.5012 1.4957 206 1.4850 1.4860 1.4804
148 1.4997 1.5007 1.4952 208 1.4845 1.4855 1.4799
15.0 1.4992 1.5002 1.4947 21.0 1.4840 1.4850 1.4794
15.2 1.4987 1.4997 1.4942 212 1.4835 1.4845 1.4788
154 1.4982 1.4992 1.4937 214 1.4830 1.4840 14783
15.6 1.4976 1.4986 1.4932 216 1.4825 1.4835 14778
15.8 1.4971 1.4981 1.4927 218 1.4820 1.4830 1.4773
16.0 1.4966 1.4976 1.4922 220 1.4815 1.4825 1.4768
16.2 1.4961 1.4971 1.4916 222 1.4810
164 1.4956 1.4966 1.4911 224 1.4805
16.6 1.4951 1.4961 1.4906 226 1.4800
16.8 1.4946 1.4956 1.4901 2238 1.4795
17.0 1.4940 1.4951 1.4896 230 1.4790
17.2 1.4935 1.4946 1.4891 232 1.4785
174 1.4930 1.4940 1.4886 234 1.4780
17.6 1.4925 1.4935 1.4881 236 1.4775
17.8 1.4920 1.4930 1.4876 238 1.4770
18.0 1.4915 1.4925 1.4870 240 1.4765
18.2 1.4910 1.4920 1.4865 242 1.4760
184 1.4905 1.4915 1.4860 244 1.4755
18.6 1.4900 1.4910 1.4855 246 1.4750
18.8 1.4895 1.4905 1.4850 248 14745
250 1.4740

“-Valor para 20°C y 60°F son calculo Wedmore, 40°C valores son calculados de la ecuacion Auerbach y

Borries. Valores >22.0% son extendidos por el Comité del Codex sobre Métodos de Andlisis de Muestras
(1968), °-Si el indice de refraccion es medido a temperatura encima (abajo) 20°C, agregar (restar)
0.00023°C, encima (abajo) 20°C, antes de usar la tabla, °-Si el indice de refraccién es medido a
temperatura encima (abajo) 60°F, agregar (restar) 0.00013°F, encima (abajo) 60°F, antes de usar la tabla
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Prueba 2: Cenizas
A. Fundamento

La muestra se incinera hasta obtener cenizas. La diferencia de los pesos antes

y después de la incineracidén permite la estimacion del contenido de cenizas.

B. Aparatos y Equipos

- Mufla

- Balanza analitica

- Lampara infrarroja (IR)
- Plato de platino

- Desecador

C. Determinacion

Pesar en balanza analitica 5.0-10.0g de muestra en un plato de platino
tarado. Colocar bajo una lampara infrarroja de 375 vatios con una entrada de
voltaje variable y aumentar lentamente el voltaje aplicado hasta que la muestra
sea de color negro, en este momento ya no hay peligro de pérdida por la
formacion de espuma. Obtener la ceniza colocando la muestra en el horno a
600°C hasta obtener un peso constante (24h). Dejar enfriar en desecador y

pesar.

Prueba 3: Acidez Libre, Lactonay Total

A. Fundamento
El método consiste en determinar la acidez por medio de una titulacion acido-
base con una solucion de alcali estandarizado, expresando los resultados de la

acidez titulable como el equivalente en masa.
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B. Aparatos

- Balanza analitica

- Agitador magnético
- pHmetro

- Soportes metélicos
- Pinzas para bureta

C. Reactivos
- Hidroéxido de sodio 0.05N
- Acido clorhidrico 0.05N

Nota: ver estandarizacion de reactivos en anexo 1

D. Cristaleria

- Probeta 100mL

- Beaker 250mL

- Pipeta volumétrica 10.0mL
- Erlenmeyer 125mL

- Bureta 10.0mL

E. Determinacion
Disolver 10g de la muestra en 75mL de agua destilada libre de diéxido de
carbono en un beaker de 250mL. Agitar con agitador magnético, sumergir los
electrodos del pHmetro en la solucion y registrar la lectura. Valorar
con hidréxido de sodio 0.05N a una velocidad de 5.0mL/min. Detener la adicion
de hidroxido de sodio a un pH de 8.50. Inmediatamente pipetear 10mL
de hidréxido de sodio 0.05Ny rapidamente titular con acido clorhidrico
0.05N desde una bureta de 10mL a pH 8.30. Calcular como

miliequivalentes/kg:
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Calculo de acidez libre:
Acidez libre = (mL NaOH 0.05N - mL blanco) x 50 / g de mx

Calculo de lactona:
Lactona = (10.00 - mL de HCI 0.05N) x 50 / g de mx

Célculo de acidez total:
Acidez total = acidez libre + lactona

Prueba 4: pH (xii)

A. Fundamento
El pHmetro mide la diferencia de potencial entre dos electrodos: un electrodo
de referencia (generalmente de plata /cloruro de plata) y un electrodo de
vidrio que es sensible al i6n hidrogeno. ElI pH es la concentracion de

iones hidronio (H;O") presentes en la muestra.

B. Material y Equipo

- pHmetro

C. Cristaleria

- Beaker 250mL
- TermoOmetro

- Probeta 100mL

D. Procedimiento
Usando una solucién al 10% (10g de muestra disueltos en 100mL de agua
destilada) proceder utilizando un pHmetro de electrodo de referencia. Siga las

instrucciones del fabricante para el potenciometro utilizado. Compruebe el
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medidor de pH antes y después de su uso contra un buffer estandar de ftalato

acido de potasio.

Prueba 5: Proteinas
A. Fundamento

Por medio de la ebullicién de la muestra en &cido sulfarico concentrado se
efectla la destruccion oxidativa de la materia organica de la muestra y la
reduccion del nitrégeno organico a amoniaco, el amonio es retenido como
bisulfato de amonio y puede ser determinado in situ o por destilacion alcalina y

titulacion.

B. Material y Equipo

- Sistema de digestion Kjeldah
- Bafio maria

- Balanza analitica

- Soporte

- Pinza para bureta

- Papel filtro

- Picnometro: utilice cualquier picnometro adecuado.

C. Reactivos

- Acetona GR

- Hidroxido de sodio sélido GR
- Oxido de mercurio (Il)

- Mercurio metélico

- Sulfato de potasio

- Sulfato de sodio

- Acido sulfarico concentrado

- Tiosulfato de sodio
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- Zinc metalico
- Solucién de hidréxido de sodio estandar

Nota: ver estandarizaciéon de reactivos en anexo 1

D. Cristaleria

- Pipeta volumétrica 25mL
- Baldn de digestion

- Balon de destilacion

- Picnémetro

- Probeta 25mL y 100mL

- Bureta 50mL

- Erlenmeyer 250mL

E. Procedimiento

Pesar en una balanza analitica 5.0g de muestra y diluir en un frasco
volumétrico de 50mL con agua destilada caliente, enfriar. Transferir 25.0mL de
esta solucién a un matraz de digestion Kjeldahl y proceder de la siguiente
manera: Rellenar un picnometro limpio a fondo con agua recién destilada, tapar
y sumergir en un bafio de agua a temperatura constante con el nivel del bafio
por encima de la marca de graduacion del picndmetro. Después de 30min,
retirar el tapdn y con el tubo capilar ajustar hasta que el fondo del menisco es
tangente a la marca de graduacion. Secar el interior del cuello del picndmetro
con un pequefio rollo de papel filtro, tapar y sumergir en agua destilada a
temperatura ambiente por 15min. Retirar el picnbmetro, secar, dejar reposar
15min y pesar. Enjuagar con acetona el picnémetro vacio y secar bien con aire
por succion. Dejar que el frasco vacio llegue a temperatura ambiente, tapar y

pesar.

Peso del aire de contenido de agua destilada = Wp — Wv
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Gravedad especifica en aire = S/W

Donde: Wp = peso del picnémetro lleno, Wv = Peso picndmetro vacio, S = peso
de la muestra y W = peso del agua.

F. Determinar nitrbgeno como sigue:
Pesar en una balanza analitica 5.0g de muestra y transferir a un matraz de
digestion. Afadir 0.7g de 6xido de mercurio 6 0.65g de mercurio metélico, 159
de sulfato de potasio en polvo o sulfato de sodio anhidro y 25mL de &cido
sulfurico. Use un volumen mayor de &cido sulfarico si es necesario para
completar la digestion. Colocar el frasco en posicion inclinada y calentar
suavemente hasta que la espuma cese (si es necesario, agregue una pequeia
cantidad de parafina para reducir la formacion de espuma), hervir
vigorosamente hasta que la solucion sea clara y luego por =230min mas (2h
para muestras que contienen material organico), enfriar. Medir en una probeta
200mL de agua destilada y agregar al frasco, enfriar a <25°C, afiadir 25mL de
sulfato de sodio o solucion de tiosulfato de sodio y mezclar para precipitar el
mercurio. Afladir algunos granulos de zinc para regular la ebullicién, inclinar el
frasco y afiadir capas de hidréxido de sodio sin agitacion (para cada 10mL de
acido sulfarico usado, o su equivalente en acido sulfarico diluido, afiadir 15g de
hidroxido de sodio sélido o una solucién suficiente para hacer que los
contenidos sean fuertemente alcalinos) (una solucién de tiosulfato o sulfato de
sodio puede ser mezclado con la solucion de hidréxido de sodio antes de la
adicion al matraz). Inmediatamente conectar el matraz al bulbo de destilacion o
condensador y con la punta del condensador inmersa en acido estandar
agregar 5-7 gotas de indicador en el recipiente, gire el matraz para mezclar el
contenido fuertemente y luego calentar hasta que todo el amoniaco sea
destilado (=150mL de destilado). Quite el recipiente, lave la punta del

condensador y valorar el exceso de acido estandar en el destilado con la
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solucion de hidroxido de sodio estandar. Corrija para la determinacion del
blanco en los reactivos.
% N =[(mL A X Ng) - (mL B x Ny)] x1.4007 / g mx

Donde: A = mL de acido estandar, N, = normalidad del &cido, B = mL de
hidroxido de sodio y Nn = normalidad del hidroxido de sodio. Calcular las
proteinas, utilizando el factor N x 6.25

Prueba 6: Glucosa
A. Fundamento

Identificar utilizando el método de cromatografia de capa fina la presencia de

glucosa a través del valor de Rf.

B. Aparatos y Equipos

- Centrifuga

- Jeringa cromatografica
- Placa cromatogréfica

- Camara cromatografica

- Estufa

C. Reactivos

- Reactivo cromogénico de anilina-difenilamina (reactivo revelador):
Disolver 500mg de difenilamina.HCl y 0.55mL de anilina bidestilada en
50mL de acetona GR. Afadir 5mL de acido fosforico 85%. Preparaciéon
reciente.

- Etanol GR

- Acetona GR

- Fase movil: alcohol n-propilico:acetato de etilo: agua destilada (7+1+2)
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D. Cristaleria
- Pipetas volumétricas 1.0mL, 2.0mL, 5.0mL, 10.0mL
- Probeta 25mL

E. Preparacion de la Muestra

Diluir una cantidad de muestra con igual volumen de agua destilada. Colocar
0.5mL de esta solucion en un pequefo tubo de centrifuga, afiadir 4.0mL de
etanol absoluto, agitar y centrifugar. Decantar el liquido sobrenadante
transparente o ligeramente turbio, disolver el precipitado en 0.5mL de agua
destilada, reprecipitar con 4mL de etanol absoluto y centrifugar. Decantar y
disolver el precipitado en 0.1mL de agua destilada. Aplicar 2uL en la placa
cromatografica, las manchas de control como miel pura y/o melaza y jarabe de
maiz tratarla de la misma manera. Realizar el sistema cromatografico como
sigue: Colocar el solvente en el tanque de desarrollo 15min antes de insertar la
placa. Aplicar 2 uL y 6L de solucion prueba (2x3 o 3x2) a la placa. Aplicar los
puntos de control preparados anteriormente. Las soluciones control se pueden
conservar mediante la congelacion o el secado. Colocar la placa en el tanque
cromatografico de desarrollo hasta que el frente del solvente se aproxima a la
parte superior de la placa. Retire la placa, secar y rociar con el reactivo
revelador de color (Precaucion: Evite el contacto con el spray). Dejar que la
acetona se evaporar y colocar en el horno a 90-95°C hasta que los puntos

estén bien desarrollados (alrededor de 7-10min).
F. Cromatografia

Cromatografia ascendente o descendente puede ser usada. El solvente
adecuado para la descendente es alcohol n-propilico-acetato de etilo-agua
destilada (7+1+2). Equilibrar 45min y correr 240h, dejando un goteo de
solvente sobre el borde inferior del papel. El uso ascendente es mas corto

(aproximadamente 6h), colocar el rollo de papel en el cilindro, los bordes de
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primera necesidad y que figuran en el vaso cilindrico, utilizando alcohol
isoamilico-piridina-agua destilada (7+6+7). Para obtener mayor resolucion,

secar el papel y repetir el recorrido 21 vez.

El recorrido se hace con el solvente adecuado, evaporar y secar el papel
cromatografico. Sumergir en el reactivo cromogénico, dejar evaporar la acetona
y calentar 5-8min a 85-95°C hasta que los puntos de control de la miel tratados
anteriormente se conviertan en azul. La miel o melaza demuestra que contiene
5% de glucosa comercial por una serie de manchas azules de maltodextrina de
bajo Rf, convergiendo al origen. Los puntos de dextrina de la miel y melaza son
claramente de color marron o gris, no azul. Si el papel se calienta
excesivamente, tanto los puntos de dextrina de la miel y los puntos de

maltodextrina se acercaran a tonos de gris.

Prueba 7: Sacarosa

A. Fundamento
La polarimetria es una técnica que se basa en la medicion de la rotacion optica
producida sobre un haz de luz polarizada al pasar por una sustancia
Opticamente activa. La actividad Optica rotatoria de una sustancia, tiene su

origen en la asimetria estructural de las moléculas.

B. Aparatos
- Balanza analitica
- Polarimetro

- Papel litmus

207



C. Reactivos

- Crema de Alumina: La crema de alimina es idénea para clarificar los
productos del azucar ligeramente coloreados o como complemento de
otros agentes cuando los azlUcares se determinan por métodos
polariscépicos o de azlcares reductores.

- Hidroxido de amonio concentrado

- Carbonato de sodio GR

D. Cristaleria

- Baldn volumétrico 100.0mL
- Pipeta volumétrica 5.0mL

- Embudo de vidrio

- Tubos de polarimetria

E. Determinacion

Polarizacion directa inmediata: pesar en balanza analitica y transferir 26.0g de
muestra a un balén volumétrico de 100mL, diluir con agua destilada, agregar
5mL de crema de alumina [Preparar una solucion saturada fria de alumbre en
agua destilada. Agregar hidréxido de amonio con agitacién constante hasta que
la solucién sea alcalina al papel litmus y el exceso de precipitado asiente, lavar
por decantacion con agua destilada hasta que el lavado con agua destilada de
s6lo una ligera prueba de sulfatos con solucién cloruro de bario. Vertir el
exceso de agua destilada y guardar la crema residual en botellas con tap6n de
vidrio, diluir a volumen con agua destilada a 20°C, filtrar y polarizar

inmediatamente en un tubo de 200mm.

Polarizacion directa constante: Productos como la miel y glucosa comercial,
gue contienen glucosa u otros azucares reductores en forma cristalina o0 en

solucion a alta densidad, pueden mostrar mutarrotacion en condiciones que
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prevalecen durante el andlisis. Solo la rotacion constante puede ser utilizada en
métodos polarimétricos. Para obtener esto, permitir que la solucion preparada
para la polarizacién repose durante la noche antes de hacer la lectura. Si se
desea hacer la lectura de inmediato, calentar una solucién neutra (pH
aproximado 7.0) a su punto de ebullicibn o afiadir algunas gotas de hidroxido
de amonio, antes de diluir a volumen, o, si se ha hecho la solucién a volumen,
afadir bicarbonato de sodio seco hasta que este justo o ligeramente alcalino al
papel litmus (no deje las soluciones ligeramente alcalinas reposar a
temperaturas tan altas por periodos largos de tiempo porque pueden causar la
destruccion de la fructosa). Determinar la finalizacion de mutarrotacion

haciendo lecturas a intervalos de 15 a 30min hasta que sea constante.

Mutarrotacion: es la diferencia entre la polarizacion directa inmediata y la

polarizacion directa constante.

Prueba 8: Fructosa

A. Fundamento

Utilizando el método cromatografico de capa fina se identifica la presencia de

fructosa en la muestra por medio del valor de Rf.

B. Material y Equipos

- Columna de carbon: La columna es de 22mm od x 370mm de largo, con
1L de seccion esférica y una union reductora de 35/20 esférica estandar
en la parte superior. El adsorbente es una mezcla de 1+1 de carbon
Darco G-60 y filtro r4pido de ayuda (Celite 545 o Dicalite 4200).
Empacar con un tapon de fibra de vidrio fino en la base de la columna,

cerca del tubo de salida y llenar parcialmente la columna con agua
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destilada. Abrir la salida y dejar fluir agua destilada a través de la
columna para eliminar las burbujas de aire. Cerrar la salida cuando el
agua destilada este aproximadamente 10mL por encima de la fibra de
vidrio, a continuacién afiadir suficiente suspensién coadyuvante de la
filtracion de 1cm de profundidad y dejar reposar por gravedad. Vierta en
suspensiéon 12g de mezcla de adsorbente en 150mL de agua destilada.
Drenar 5min, aplique 4psi (27.6kPa) de presion hasta que la superficie
se estabilice y luego 10 psi (69kPa). Limpiar el exceso de absorbente de
la superficie por vacio. Agregar suficiente suspension coadyuvante de la
filtracion para lograr 1-2cm de profundidad y lavar la columna con
500mL de agua destilada y 200mL de alcohol 50%, en las que puede ser
almacenado. Antes de su uso lavar la columna con 250mL de agua
destilada. (Operacion de vacio puede ser utilizado, pero se prefiere la
presion.) Velocidad de flujo de 8.5mL/min a 10psi es comunmente
logrado.

Placas recubiertas con 250um de espesor de gel de silice G.
Almacenadas en desecador.

Jeringas cromatograficos

Estufa

Balanza analitica

Bafio maria

Camara cromatografica

. Reactivos

Fase Movil: n-butanol:acido acético:agua destilada (2+1+1).

Reactivo de color: Disolver ImL de anilina redestilada y 1g de
difenilamina.HCI en 50mL de acetona y afiadir 5mL de &cido fosforico.
Como alternativa para la anilina redestilada, haga lo siguiente: disolver

1g de anilina en 50mL de acetona y decolorar con carbon decolorante
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(No usar Darco G-60). Filtrar, diluir a 50mL y afiadir difenilamina y acido
fosforico. Preparacion reciente o almacenar a 0°C.
- Alcohol etilico al 7% y 50%

D. Cristaleria

- Beaker 50mL

- Pipeta volumétrica 10.0mL
- Probeta 25mL

E. Deteccion

Preparacion de la muestra: Pesar en balanza analitica 1.0g de muestra en un
beaker de 30 o 50mL. Afadir 10mL de agua destilada medida en probeta para
disolver y colocar en la parte superior de la columna. Hacer pasar dentro de la
columna con succién, pero no deje que se vacie. Lavar el beaker con dos
porciones de 5mL de agua destilada y luego forzar dentro de la columna. Lavar
con 300mL de alcohol 7%, que se descartan y luego con 100mL de alcohol
50%. Evaporar lo eluido en un beaker de 50mL en un bafio de vapor bajo
corriente de aire o nitrégeno. Transferir el residuo a un tubo de ensayo de
13x100mm con un total de 1.0mL de agua destilada. Evaporar hasta sequedad
en bafio a 60°C en corriente de aire o nitrogeno. Disolver el residuo en 0.1-

0.2mL de agua destilada.

Cromatografia: Colocar el solvente en el tanque 15min antes de insertar la
placa. Aplicar 2 pL y 6L (2x3 0 3x2) de solucion prueba a la placa. Aplicar los
puntos de control de la miel pura y adulterada, preparados como anteriormente
se hizo. Las soluciones de control se pueden conservar mediante la
congelacion o el secado. Colocar la placa para el desarrollo en el tanque hasta
gue se aproxime el frente de solvente a la parte superior de la placa. Retire la

placa, secar y rocie fuertemente con el reactivo revelador de
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color (Precaucion: Evite el contacto con el spray). Evaporar la acetona y
colocar en el horno a 90-95°C hasta que los puntos estén bien desarrollados
(alrededor de 7-10min).

Interpretacion: la jalea real mostrard 1 o 2 grandes manchas de color gris
azulado o manchas azul marron en Rf>0.35. Las rayas azules o series de
puntos que se extiende desde el origen proporciona evidencia presuntiva de la
presencia de jarabe de maiz, jarabe de maiz de alta fructosa, incluidos los
jarabes de alta fructosa, derivados del origen de la planta con excepcién del
maiz, si esto sucede, una prueba adicional debe llevarse a cabo para confirmar
la adulteracion. Repetir el pretratamiento de la columna con carbon de la
siguiente manera: Preparar la muestra como se hizo anteriormente, excepto
gue la columna debe lavarse con 100mL de alcohol al 25%, descartar esta
fraccion y lavar con alcohol al 50%. Las rayas azules o serie de puntos que se
extiende desde el origen de la placa cromatografica siguiente al tratamiento

proporcionan pruebas concluyentes de la adulteracion.

Prueba 9: Lipidos y Fosforo Lipidico (P20s)
A. Fundamento

Las grasas reaccionan en caliente con hidréxidos descomponiéndose en los
dos elementos que las integran: glicerina y acidos grasos. Estos se combinan
con los iones del hidroxido para dar jabones, que son en consecuencia las
sales sddicas o potasicas de los acidos grasos. Luego de extraer los lipidos se
determina por medio de diferencias de pesos y el fosforo lipidico por medio de

una titulacion.

B. Material y Equipos
- Balanza analitica

- Hot plate
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Bafio maria
Estufa

Mufla

Soporte

Pinza para bureta

. Reactivos

Solvente: mezclar volumenes iguales de cloroformo y etanol GR.
Solucién alcohdlica de hidroxido de sodio: Preparar una solucién libre de
carbono disolviendo 100g de hidroxido de sodio en 100mL de agua
destilada. Dejar reposar hasta que se aclare o filtrar con papel filtro
previamente empapado en alcohol. (5mL de solucion de hidréoxido de
sodio contiene 4g de hidroxido de sodio). Disolver 50mL de esta
solucion en 900mL de etanol y diluir con etanol a 1L.

Cloroformo GR

Acido nitrico GR

Hidroxido de amonio GR

Fenolftaleina (Indicador)

Etanol GR

. Cristaleria

Balon volumétrico 100.0mL

Pipetas volumétricas 25.0mL y 50.0mL
Probeta 10mL, 25mL y 100mL

Beaker 100mL

Embudo de vidrio

Vidrio reloj

Erlenmeyer 500mL

Bureta 25.0mL
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E. Preparacion de la Solucion

Pesar en balanza analitica 4.0g de muestra y transferir a un balén volumétrico
de 100mL. Aiadir 25mL de solvente muy lentamente (gota a gota) desde una
pipeta volumétrica mientras se agita constantemente hasta que las proteinas
coagulen y después se rompan completamente. Afiadir 60-65mL de solvente
adicional y dejar reposar 1h agitando cada 5min. Diluir a volumen con el

solvente, mezclar y dejar reposar la mezcla hasta que se aclare.
F. Determinacion

Lipidos: Transferir una alicuota de 50mL a un beaker 150mL y evaporar el
extracto hasta sequedad en bafio de vapor. Colocar el beaker en un horno por
5-10min a 100°C para eliminar cualquier remanente de agua. Disolver el
extracto seco en 5-10mL de cloroformo y filtrar en un beaker de 100mL pesado,
a través de compresas de algodon embalado en el vastago del embudo,
transfiriendo todo el extracto soluble al fondo y los lados del recipiente con
cloroformo. Lavar el embudo (el filtrado debe ser claro). Evaporar el cloroformo
en bafo de vapor y secar el beaker y su contenido en horno a 100°C hasta
peso constante (alrededor de 90min). Dejar el beaker enfriar hasta peso

constante (alrededor de 30min), pesar y reportar el % de lipidos.
% Lipidos = (g de residuo / g de muestra) x 100

Fdésforo lipidicos (P20s): disolver los lipidos secos en 2-3mL de cloroformo,
afadir 10-20mL de solucion alcohdlica de hidréxido de sodio, evaporar hasta
sequedad en bafio de vapor y colocar el beaker en el horno por 30min a
100°C para eliminar cualquier agua restante. Transferir el beaker en caliente a
un horno calentado a 500°C y mantener a esta temperatura por 1lh. Enfriar,
agregar unas gotas de agua destilada y romper el residuo con varilla de vidrio
de extremo plano. Cubrir el beaker con un vidrio reloj, agregar lentamente 5mL

de &cido nitrico (1+3), mezclar, lavar el vidrio reloj y el filtro, y colectar el filtrado
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en un erlenmeyer de 300 o 500mL. Lavar bien el material carbonizado y el
papel filtro con agua destilada. Pipetear en el beaker una alicuota
correspondiente a 0.4g de la muestra para el contenido de P,0Os de la muestra
<5%, 0.2g de 5-20%, 0.1g de >20%. Afadir 5-10mL de &cido nitrico, afadir
hidréxido de amonio hasta que el precipitado que se forma se disuelva
lentamente con agitacion vigorosa, diluir hasta 75-100mL y ajustar a 25-30°C.
Si la muestra no da precipitado con hidroxido de amonio como prueba de
neutralizacion, haga la solucién ligeramente alcalina al papel litmus con
hidréxido de amonio y después ligeramente acida con acido nitrico (1+3).
Afnadir solucion de molibdato lo suficientemente acidificada para asegurar la
precipitacion completa (20-50mL). Agitar mecanicamente por 30min a
temperatura ambiente, decantar y filtrar a través del filtro, lavar el precipitado
dos veces por decantacion con porciones de 25-30mL de agua destilada,
agitando fuertemente. Transferir el precipitado al filtrado y lavar con agua
destilada fria hasta que el filtrado pase por 2 rellenos de rendimientos de filtro
de color rosa en la adicion de fenolftaleina y 1 gota del alcali estandar.
Transferir el precipitado y el filtrado a un beaker, disolver el precipitado en
pequefio exceso del alcali estandar, afiadir unas gotas de fenolftaleina y titular

con acido estandar. Reportar como % de lipidos.
% Lipidos = ((V x C) x meq P,0s / g de muestra) x 100

Dénde: V = volumen gastado de acido, C = concentracion del acido

Prueba 10: Fosforo Total (P20s) ¢
A. Fundamento

El fésforo se encontrarse en las muestras ya sea en compuestos organicos o

inorganicos. Para liberar el fosforo que esta combinado en la materia organica,
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es preciso someter la muestra a un proceso de digestion acida. Tras la
digestion, el fésforo esta en forma de ortofosfatos, se determinan por métodos

colorimétricos.

B. Aparatos

- Balanza analitica
- Hot plate

- Estufa

- Mufla

- Soportes metalicos

C. Reactivos

- Bicarbonato de sodio 10%
- Acido nitrico (1+3)

- Hidroxido de amonio

- Fenolftaleina (Indicador)

D. Cristaleria
- Beaker 250mL
- Probeta 25mL
- Vidrio reloj
- Erlenmeyer 500mL
- Pipetas volumétricas 5.0mL y 10mL
- Bureta 50.0mL

E. Preparacion de la Solucién

Mezclar bien la muestra y pesar cerca de 300g en un beaker de 250mL. ARadir
20mL de solucion de bicarbonato de sodio al 10% y evaporar hasta sequedad

en un hot plate o en horno durante la noche a 100-105°C. Transferir el beaker
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mientras se encuentre caliente a un horno a 500°C durante 1h. Enfriar, agregar
unas gotas de agua destilada, romper el residuo con una varilla de vidrio de
extremo plano y cubrir el beaker con un vidrio de reloj, agregue lentamente
10mL de acido nitrico (1+3) mientras se agita, mezclar, lavar el vidrio de reloj y
el filtro, recolectando el filtrado en un erlenmeyer de 300 o 500mL. Lave bien el
material carbonizado y el filtro con agua destilada.

F. Determinacion

Pipetear en el beaker una alicuota correspondiente a 0.4g de la muestra para
el contenido de P,Os de la muestra <5%, 0.2g de 5-20%, 0.1g de >20%. Afadir
5-10mL de &cido nitrico, dependiendo del método de solucién (o su equivalente
en nitrato de amonio), a continuacion, afiadir hidroxido de amonio hasta que el
precipitado que se forma se disuelva lentamente con agitacion vigorosa, diluir
hasta 75-100mL, y se ajusta a 25-30°C. Si la muestra no da precipitado con
hidroxido de amonio como prueba de neutralizacion, haga la solucidon
ligeramente alcalina al papel litmus con hidroxido de amonio y después
ligeramente acida con acido nitrico (1+3). Afadir solucion de molibdato lo
suficientemente acidificada para asegurar la precipitacion completa (40-50mL).
Agitar mecanicamente por 30min a temperatura ambiente, decantar y a la vez
filtrar a través del filtro y lavar el precipitado dos veces por decantacién con
porciones de 25-30mL de agua destilada, agitando fuertemente y permitiendo
gue se revuelva. Transferir el precipitado al filtrado y lavar con agua destilada
fria hasta que el filtrado pase por 2 rellenos de rendimientos de filtro de color
rosa en la adicion de fenolftaleina y 1 gota del alcali estandar. Transferir el
precipitado y el filtrado a un beaker o vaso de precipitado, disolver el
precipitado en pequefio exceso del alcali estdndar, afiadir unas gotas de

fenolftaleina y titular con acido estandar. Reportar como P,Os total.
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G. Célculo

% P05 total = (V x C x meq P20s / g mx) x 100

Doénde: V = volumen del acido y C = concentracion de acido

Tabla N° XXV: Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO
67.38.03:05 para Jalea Real

Jalea Real Fresca

Jalea Real Liofilizada

Prueba Minimo Maximo Minimo Maximo
Humedad 12h a 70°C 60% 70% 5% 10%
Cenizas a 500°C 0.8% 1.0% - -
Proteinas N x 6.25 11% 15% 27% 40%
Glucosa 10% 15% 11% 26%
Sacarosa - 5% - 10%
Almidon Ausencia - -
Lipidos Totales 3% 7% 10% 30%
pH solucién al 5% 3.4 4.5 2% 5%
indice de acidez (meq/100g) 23 48 - -
Fésforo como P (mg) - - 1800mg 3500mg
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METODOS DE ANALISIS PARA

PRODUCTOS LACTEOS: YOGURT

219



YOGURT
Norma Consultada: NSO 67.01.10:08 Productos Lacteos: Yogurt
Alcance:

Aplica al yogurt natural, edulcorado y aquel que se le han agregado
aromatizantes, saborizantes, frutas naturales o procesadas, cereales y otros
productos naturales, yogurt light, ligero o liviano, sean fabricados en el pais o
importados.

Pruebas Organolépticas:

e Sabor: El yogur tendra el sabor caracteristico para cada forma de
presentacion y estara libre de sabor excesivamente &acido por

sobremaduracion, sabor amargo o cualquier sabor extrafio.

e Olor: El producto debera tener el olor caracteristico para cada forma de

presentacion y estara libre de cualquier olor extrafo.

e Color: ElI yogur natural debera tener color blanco o ligeramente
amarillento; los otros productos deberan tener el color caracteristico

para cada forma de presentacion.

e Aspecto: El yogur en cualquiera de sus formas de presentacion, debera
tener aspecto de coagulo uniforme, libre de grumos y/o burbujas, y
estard libre de suero separado. El producto con fruta debera tener

aspecto caracteristico con la fruta uniformemente distribuida.
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Pruebas Fisicoquimicas:

Tabla N° XXVI: Resumen de métodos de andlisis para cada prueba de Yogurt

Prueba Método
Nitrégeno Total en Leche Kjeldahl
Grasa en Leche Extraccion con Eter
Solidos Totales en Leche Diferencia de Pesos
Acidez en Leche Titrimétrico

Tabla N° XXVII: Resumen de métodos de analisis segun AOAC para Yogurt

Prueba Método AOAC
Nitrégeno Total en Leche 991.20 33.2.11
Grasa en Leche 989.05 33.2.26
Solidos Total en la leche 925.23 33.2.09
Acidez de Leche 947.05 33.2.06

Prueba 1: Nitrégeno Total en Leche

Ver metodologia para Helados en prueba “Proteinas en Sorbetes y Postres

Congelados”, utilizando el Método Kjeldahl.

Prueba 2: Grasa en Leche
A. Fundamento

La grasa se extrae con una mezcla de éteres de pesos conocidos de leche. El

extracto de éter se decanta en el plato de pesaje seco y se evapora el éter. La
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grasa extraida se seca hasta peso constante. El resultado es expresado en %

de grasa en peso.

B.

Material y Equipos

Platos para pesar: Metal, 8.5-9.5cm de diametro y de 4.5-5.5cm de
altura, o vasos de 250mL de vidrio.

Pesas de calibraciéon: Clase S, pesas estandar de calibracion para
verificar la precision de la balanza dentro de rango de peso que se
utilizar4 para pesar los frascos vacios y frasco con la muestra y pesar
los platos para pesar vacios y platos mas grasa.

Balanza analitica: Para leer con precision de 0.0001g. Con precision en
la verificacion dentro de 0.0002g. Revisar periodicamente y cuando la
balanza es movida o limpiada. Mantener un registro de calibracion de la
balanza.

Desecador: A temperatura ambiente. Para enfriar los platos de pesaje
después del preliminar y secado final. Utilice desecante grueso (malla
tamafo 6-16) que contiene minimas de particulas finas y cambios color
cuando se absorbe humedad.

Pinzas: Para el manejo de los platos de pesaje.

Hot plate: Bafio de vapor u otro dispositivo de calefaccion. Para la
evaporacion del éter a<100°C. Llevar a cabo la evaporacion en
campana.

Tapones: Tapones de corcho natural de alta calidad (tamafio 5) para los
frascos. Remoje los corchos en agua destilada varias horas para
mejorar el sello.

Estufa de vacio o aire forzado: Horno de vacio capaz de mantener la
temperatura de 70-75°C a 50.8cm (20 pulgadas) de vacio, u horno de

aire forzado capaz de mantener una temperatura de 100+1°C.
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- Bafo de agua para templar las muestras de leche antes del pesaje: Con
termometro y dispositivo para mantener la temperatura de la leche de
38+1°C.

- Centrifuga

C. Reactivos

- Eter etilico: Grado ACS, peroxido libre. No deja residuos en la
evaporacion.

- Eter de petréleo: ACS grado, intervalo de ebullicion 30-60°C. No deja
residuos en la evaporacion.

- Hidréxido de amonio: Concentrado, grado ACS, gravedad especifica 0.9

- Alcohol etilico: 95%. No deja residuos en la evaporacion.

- Agua destilada: Libre de residuos de hidrocarburos y minerales.

- Indicador de fenolftaleina: 0.5% (peso/volumen) en acetato alcohol.

D. Cristaleria

- Frasco: frasco de extraccion de éter estilo Mojonnier con un volumen de
21-23mL en el bulbo mas bajo, mas el cuello en la parte inferior del
matraz. El frasco debe tener una apertura lisa, redonda en la parte
superior que se sellara cuando se cierre con corcho.

- Pipetas volumétricas

- Erlenmeyer 250mL

- Probeta 10mL y 25mL

E. Determinacion

Preparaciéon de la muestra: Calentar la muestra a 38°C en un bafio de agua y
mezclar hasta homogeneidad, utilizando un agitador, si es necesario, para
reincorporar cualquier muestra adherida al recipiente o tapéon. Cuando sea

practico y los remanentes de grasas se dispersen, enfriar la muestra calentada
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a 20°C antes de transferir la porcion de prueba. Pesar el frasco vacio con el
tapon limpio y seco. Quitar el tapdn. Pipetear 10.0mL de muestra en un
matraz. Colocar el tapén en el frasco. Pesar cerca del 0.1mg. Compruebe el

zero de la balanza entre las muestras.

Preparaciéon de los platos de pesaje: el nUmero de platos de pesaje limpios y
pre-secados en las mismas condiciones que se utilizardn para el secado final
después de la extraccion de grasa. Asegurese de que todas las superficies
donde los platos de pesaje seran colocados (hot plate, desecador, etc.) estén
limpios y libres de particulas. Al final del secado en el horno, coloque los platos
en el desecador a temperatura ambiente y enfriar a temperatura ambiente. El
mismo dia de la extraccion de la grasa pesar los platos con exactitud de 0.1mg
y registrar los pesos. Comprobar el zero de la balanza después de pesar cada

plato. Proteja los platos pesados de contaminacion con materia extrafia.

Extraccion de grasa: Para muestras en un matraz afiadir 1.5mL de hidréxido de
amonio y mezclar bien. El hidroxido de amonio neutraliza cualquier acido
presente y disuelve la caseina. Aiiadir 3 gotas del indicador fenolftaleina para
ayudar a afinar la apariencia visual de la interfaz entre éter y las capas acuosas
durante la extraccion. Aiadir 10mL alcohol etilico, tapar con el tapon
empapado de agua destilada y agitar el matraz por 15seg. Para la primera
extraccion, afadir 25mL de éter etilico, tapar y agitar el frasco vigorosamente
por 1min, liberando la presion acumulada aflojando el tapdén si es
necesario. Afladir 25mL de éter de petroleo, tapar y repetir la agitacion vigorosa
durante 1min. Centrifugar los frascos a aproximadamente 600rpm
durante 230seg para obtener una separacion limpia de la capa acuosa (rosa
claro) y la fase de éter. Decantar la solucion de éter en el plato de pesaje
adecuado preparado como en la preparacion de las pesas. Cuando la solucién

de éter se decante en los platos, tener cuidado de no verter cualquier solido o
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fase acuosa suspendida sobre el plato de pesaje. El éter puede ser evaporado

a <100°C desde el plato mientras se realiza una segunda extraccion.

Para la segunda extraccion, afiadir 5mL de alcohol etilico, tapar con el corcho y
agitar vigorosamente por 15seg. A continuacién, afiadir 15mL de éter etilico,
reemplace el corcho y agitar el frasco vigorosamente por 1min. Afadir 15mL de
éter de petréleo, tapar con el corcho y repetir la agitacion vigorosa durante
1min. Centrifugar el frasco a 600 rpm durante 230seg para obtener una
separacion limpia entre la fase acuosa (rosa claro) y la fase de éter. Si la
interfaz esta por debajo del cuello del matraz, afiadir agua destilada hasta que
el nivel este aproximadamente a la mitad de camino hasta el cuello. Afadir
agua destilada lentamente por la superficie interior del frasco para que no haya
alteracion minima de la separacion. Decantar la solucion de éter de la segunda

extraccion en el mismo plato de pesaje utilizado para la primera extraccion.

Para una tercera extraccion, omita la adicion de alcohol etilico y repetir el
procedimiento utilizado para la segunda extraccion. Evaporar completamente
los solventes sobre un hot plate a <100°C (evitar salpicaduras). Seque la grasa
extraida mas el plato de pesaje hasta peso constante en el horno de aire
forzado a 100£1°C (=230min) o en estufa de vacio a 70-75°C en > 50.8cm (20
pulgadas) de vacio durante =27min. Retire el plato de pesaje del horno y
coléquelo en el desecador y enfriar a temperatura ambiente. Registre el peso

de cada plato de pesaje mas la grasa.

Realizar un par de blancos de reactivo cada dia que se llevan a cabo las
pruebas. Para ejecutar el blanco de reactivo, reemplace la muestra con 10mL
de agua destilada y probar el funcionamiento como normal. Registre el peso de
cualquier residuo seco recogido y usar el valor en el calculo. El blanco de
reactivo debe ser <0.0020g de residuos. Si el blanco de reactivo para el
conjunto de muestras es un nimero negativo usar ese niumero negativo en el

calculo
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Nota: Para restar nimeros negativos [peso promedio de residuos en blanco] en
la siguiente ecuacion, afiadirlo a [(peso plato + grasa) - peso de plato].

Un blanco negativo por lo general indica que los platos no estaban
completamente secos al comienzo de la determinacién o la calibracion de la
balanza cambiando entre el peso de los platos vacios y platos mas grasa. Las
causas de los blancos negativos deben ser identificadas y corregidas.

F. Célculo
% Grasa = 100 x {[(A) - (B)] - (C)} / peso de leche

Ddnde: A = peso de plato + grasa, B = peso de plato, C = Promedio peso de

residuo blanco.

Diferencia maxima recomendada entre los dos analisis es <0.03% de grasa.

A 3.6% de grasa:

sr=0.015% RSDgr = 0.512%
sr = 0.020% valor, = 0.044%
RSD, = 0.396% valorg = 0.056%

Prueba 3: Sélidos Totales en Leche
A. Fundamento

La determinacion del contenido de sdlidos totales se basa en la evaporacion
total de agua en una muestra de leche. Separando por filtracién el material

suspendido y secando se puede conocer el contenido de solidos totales por
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diferencia de pesos de una muestra de peso conocido y la pesada del residuo

SECO.

B. Materiales y Equipos
- Estufa

- Balanza analitica

- Plato de platino

- Bafio maria

- Lactdmetro Quvenne
- Infrarrojo

- Desecador

C. Cristaleria

- Termdémetro

D. Método | - Accion Final

Llevar la muestra a unos 20°C, mezclar hasta homogeneidad en un frasco
limpio y de forma repetida, y pesar rapidamente 2.5-3.0g de muestra. Si
grumos de muestra no se dispersan, calentar la muestra en un bafio de agua a
38°C y seguir mezclando hasta homogeneidad, usando un agitador si es
necesario, para reincorporar cualquier muestra adherida al recipiente o tapon.
Pesar dentro de un plato para pesar de 5cm de diametro de fondo plano (usar
un plato de platino de 59 si las cenizas se van a determinar en la misma
porcién). Calentar en un bafio de vapor 10-15min, exponiendo la maxima
superficie de la parte inferior del plato para aumentar el vapor, y luego calentar
por 3h en estufa de aire a 98-100°C. Enfriar en desecador, pesar con rapidez y

el reportar el % de residuo como “sélidos totales”.

% Solidos Totales = (g residuo / g muestra) x 100
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E. Método Il (Aproximado)

Determinar la gravedad especifica de la leche con un lactometro Quevenne
(Lectura de la parte superior de meniscos), observar la temperatura y corregir
la lectura L a 60°F (tabla N° XXVIII). Calcular los sélidos totales ya sea con la
formula 0.25L + 1.2F, en la que F = % de grasa en la leche, o desde tabla N°
XXIX

F. Método infrarrojo-Primera Accion

Utilice el método estandar D para determinar el % de soélidos totales para la
serie de 28 leches. Determinar el % de grasa, % de proteina y % de lactosa.
Calcular la diferencia de los solidos totales (ST)-F-P-L=a,donde F, Py L
son estimaciones de grasa, proteina y lactosa, respectivamente. Para el control
de rutina de calibracion, analizar una serie adicional de leches y ajuste el valor

para las diferencias de promedios de acuerdo con los datos acumulados.
Calcular el % de solidos totales=a+ F+ P + L

Alternativamente, calibrar por regresion multiple para calcular la ecuacion por
estimacion de TS o SNF como funcion de la grasa, proteina y lactosa sin
corregir las sefiales. Para recalibraciones, utilice una ecuacién de regresion
lineal simple que relaciona las estimaciones de regresion y valores estandar de
referencia, utilizando este Ultimo como variable dependiente, para corregir
estas estimaciones y obtener resultado final. En los instrumentos anteriores,
gue no lo hacen porgue no tiene esta capacidad en el software del instrumento,
este calculo debe ser realizado manualmente. Para realizar este célculo, los
datos de calibracion se deben recogen en los dias o semanas sucesivas, si es
necesario para el registro de estimaciones de regresién asi como para el
resultado final. Esta alternativa, es el método preferido pues se ha demostrado

ser mas exacto.
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Prueba 4: Acidez de Leche

A.

La leche fresca y productos de leche tienen una acidez titulable equivalente a
13 a 20 mL de hidréxido de sodio 0.1N/100 mL (0.12-0.18 % de &cido lactico)
debido a su contenido de anhidrido carbdnico, proteinas y algunos iones como
fosfato, citrato. Normalmente la leche y sus derivados no contienen &cido
lactico; sin embargo, por accion bacteriana la lactosa sufre un proceso de

fermentacién formandose acido lactico y otros componentes que aumentan la

Fundamento

acidez titulable.

B.

Aparatos
Balanza analitica
Pinzas

Soportes

Reactivos
Fenolftaleina
Hidréxido de sodio 0.1N

Nota: ver estandarizacion de reactivos en anexo 1

Cristaleria

Pipeta volumétrica 2.0mL
Bureta 50.0mL
Erlenmeyer 250mL
Beaker 100mL
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E. Determinacion

Mida o pese cantidad adecuada (alrededor de 20mL o 20.0g) de muestra en un
beaker adecuado y diluir con el doble de su volumen con agua destilada libre
de diéxido de carbono. Afdadir 2mL de fenolftaleina y valorar con hidroxido de
sodio 0.1N a la primera coloracion rosa persistente. Si se utiliz6 un volumen
medido de la muestra, determinar su peso desde la gravedad especifica de la
muestra. Reporte la acidez como % de acido lactico por peso (1ImL de
hidréxido de sodio 0.1N = 0.0090g de acido lactico). Si se usan pipetas del
meétodo Babcock para la leche, 20mL de hidréxido de sodio 0.1N requeridos =
% de acido como acido lactico.

Los resultados también pueden ser expresados como mL de hidréxido de sodio
0.1N/100g de muestra.

Tabla N° XXVIII: Tabla de Correccion para Gravedad Especifica de la Leche

(Lactémetro Quévenne)®

Temperature (°F)

Lactometer 51 52 53 54 55 56 57 58 59 60
20 19.3 19.4 19.4 19.5 19.6 19.7 19.8 19.9 19.9 20.0
21 20.3 20.3 20.4 20.5 20.6 20.7 20.8 20.9 20.9 21.0
22 21.3 21.3 21.4 21.5 21.6 21.7 21.8 21.9 21.9 22.0
23 22.3 22.3 22.4 22.5 22.6 22.7 22.8 22.8 22.9 23.0
24 23.3 23.3 23.4 23,5 23.6 23.6 23.7 23.8 23.9 24.0
25 24.2 24.3 24.4 24.5 24.6 24.6 24.7 24.8 24.9 25.0
26 25.2 25.2 25.3 25.4 25.5 25.6 25.7 25.8 25.9 26.0
27 26.2 26.2 26.3 26.4 26.5 26.6 26.7 26.8 26.9 27.0
28 27.1 27.2 27.3 27.4 27.5 27.6 27.7 27.8 27.9 28.0
29 28.1 28.2 28.3 28.4 28.5 28.6 28.7 28.8 28.9 29.0
30 29.1 29.1 29.2 29.3 29.4 29.6 29.7 29.8 29.9 30.0
31 30.0 30.1 30.2 30.3 30.4 30.5 30.6 30.8 30.9 31.0
32 31.0 31.1 31.2 31.3 31.4 31.5 31.6 31.7 31.9 32.0
33 31.9 32.0 321 32.3 32.4 32.5 32.6 32.7 32.9 33.0
34 32.9 33.0 3.1 33.2 33.3 33.5 33.6 33.7 33.9 34.0
35 33.8 33.9 34.0 34.2 343 34.5 34.6 34,7 34.9 35.0
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Tabla N° XXVIII: Continuaciéon

Temperature (°F)

Lactometer 61 62 63 64 65 66 67 68 69 70
20 20.1 20.2 20.2 20.3 20.4 20.5 20.6 20.7 20.9 21.0
21 21.1 21.2 21.3 21.4 21.5 21.6 21.7 21.8 22.0 22.1
22 22.1 22.2 22.3 22.4 22.5 22.6 22.7 22.8 23.0 23.1
23 23.1 23.2 23.3 23.4 23.5 23.6 23.7 23.8 24.0 24.1
24 24.1 24.2 24.3 24.4 24.5 24.6 24.7 249 25.0 25.1
25 25.1 25.2 25.3 25.4 25.5 25.6 25.7 25.9 26.0 26.1
26 26.1 26.2 26.3 26.5 26.6 26.7 26.8 27.0 27.1 27.2
27 27.1 27.3 27.4 27.5 27.6 27.7 27.8 28.0 28.1 28.2
28 28.1 28.3 28.4 28.5 28.6 28.7 28.8 29.0 29.1 29.2
29 29.1 29.3 29.4 29.5 29.6 29.7 29.9 30.1 30.2 30.3
30 30.1 30.3 30.4 30.5 30.7 30.8 30.9 31.1 31.2 31.3
31 31.2 31.3 31.4 31.5 31.7 31.8 31.9 32.1 32.2 32.4
32 32.2 32.3 32.5 32.6 32.7 32.9 33.0 33.2 33.3 33.4
33 33.2 33.3 33.5 33.6 33.8 33.9 34.0 34.2 34.3 34.5
34 34.2 34.3 34.5 34.6 34.8 34.9 35.0 35.2 35.3 35.5
35 35.2 35.3 35.5 35.6 35.8 36.9 36.1 36.2 36.4 36.5

-Paul G. Heineman, Leche, W. B. Saunders Co., Filadelfia, 1921, pagina 144

Tabla N° XXIX: Tabla para la determinacion de Sodlidos Totales en Leche
desde cualquier Gravedad Especifica tomada y porcentaje
de Grasa (Shaw y Eckles), resultados expresados como %

total de solidos.

%

Fat 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36

2.00 8.90 9.15 9.40 9.65 9.90 10.15 10.40 10.66 10.91 11.16 11.41
.05 .96 .21 .46 ) .96 .21 .46 g2 .97 .22 47
.10 9.02 .27 .52 77 10.02 .27 .52 .78 11.03 .28 .53
.15 .08 .33 .58 .83 .08 .33 .58 .84 .09 .34 .59
.20 14 .39 .64 .89 14 .39 .64 .90 15 .40 .65
.25 .20 .45 .70 .95 .20 .45 .70 .96 .21 .46 g
.30 .26 .51 .76 10.01 .26 .51 .76 11.02 .27 .52 17
.35 .32 .57 .82 .07 .32 .57 .82 .08 .33 .58 .83
.40 .38 .63 .88 13 .38 .63 .88 14 .39 .64 .89
A5 .44 .69 .94 19 44 .69 .94 .20 45 70 .95
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Tabla N° XXIX: Continuacion.

%
Fat 26 27 28 29 30 31 32 33 M 35 36
.50 .50 75 10.00 .25 .50 .75 11.00 .26 .51 .76 12.01
.55 .56 .81 .06 .31 .56 .81 .06 .32 .57 .82 .07
.60 .62 .87 12 .37 .62 .87 A2 .38 .63 .88 13
.65 .68 .93 .18 .43 .68 .93 .18 44 .69 .94 .18
.70 .74 .99 .24 .49 74 .99 .24 .50 75 12.00 .25
75 .80 10.05 .30 .55 .80 11.05 .31 .56 .81 .06 .31
.80 .86 A1 .36 .61 .86 A1 .37 .62 .87 12 37
.85 .92 A7 .42 .67 .92 17 .43 .68 .93 18 .43
.90 .98 .23 .48 73 .98 .23 .49 74 .99 .24 .49
.95 10.04 .29 .54 .79 11.04 .30 .55 .80 12.05 .30 .55
3.00 .10 .35 .60 .85 .10 .36 .61 .86 11 .36 .61
.05 .16 41 .66 91 17 .42 .67 .92 By .42 .68
.10 .22 47 72 .97 .23 .48 .73 .98 .23 .48 74
15 .28 .53 .78 11.03 .29 .54 .19 12.04 .29 .55 .80
.20 .3 .59 .84 .09 .35 .60 .85 .10 .35 .61 .86
.25 .40 .65 .90 .16 .41 .66 9 .16 .42 .67 .92
.30 .46 n .96 .22 47 72 .97 .22 .48 .13 .98
.35 .52 7 11.03 .28 .53 .78 12.03 .28 .54 79 13.04
40 .58 .83 .09 .34 .59 .84 .09 .34 .60 .85 .10
45 .64 .89 .15 .40 .65 .90 15 .40 .66 .91 .16
.50 .70 .95 .21 .46 71 .96 .21 .46 72 .97 .22
.55 .76 11.02 .27 .52 77 12.02 .27 .52 .78 13.03 .28
.60 .82 .08 .33 .58 .83 .08 .33 .58 .84 .09 .34
.65 .88 .14 -39 .64 .89 14 .39 .64 .90 .15 .40
.70 .94 .20 .45 .70 .95 .20 .45 .70 .96 .21 .46
.75 11.00 .26 .51 .76 12.01 .26 .51 .76 13.02 .27 .52
.80 .06 .32 .57 .82 .07 .32 .57 .82 .08 .33 .58
.85 12 .38 .63 .88 13 .38 .63 .88 .14 .39 .64
.90 .18 .44 .69 .94 .19 .44 .69 .94 .20 .45 .70
.95 .24 .50 .75 12,00 .25 .50 .75 13.00 .26 .51 77
4.00 .30 .56 .81 .06 .31 .56 .81 .06 .32 .57 .83
.05 .36 .62 .87 12 .37 .62 .87 12 .38 .63 .89
.10 .42 .68 .93 .18 .43 .68 .93 .18 .44 .69 .95
.15 .48 .74 .99 .24 .49 .74 .99 .25 .50 .76 14.01
.20 .54 .80 12.05 .30 .55 .80 13.05 .31 .56 .82 .07
.25 .60 .86 .1 .36 .61 .86 12 .37 .62 .88 .13
.30 .66 .92 17 .42 .67 .92 .18 .43 .68 .94 .19
.35 72 .98 .23 .48 .13 .98 .24 .49 .74 14.00 .25
.40 .78 12.04 .29 .54 .79 13.04 .30 .55 .80 .06 .31
:45 .84 .10 .35 .60 .85 .10 .36 .61 .86 12 .37
.50 .90 .16 .41 .66 .91 .16 .42 .67 .92 .18 .43
.55 .97 .22 .47 72 .97 .22 .48 73 98 .24 .49
.60 12.03 .28 .53 .78 13.03 .28 .54 .79 14.04 .30 .55
.65 .08 .34 .59 .84 .09 .34 .60 .85 .10 .36 .61
.70 .15 .40 .65 .90 .15 .40 .66 .91 .16 .42 .67
.75 .21 .46 71 .96 .21 .46 72 .97 .22 .48 .73
.80 .27 .52 77 13.02 .27 .52 .78 14.03 .28 .54 .79
.85 .33 .58 .83 .08 .33 .58 .84 .09 .34 .60 .85
.90 .39 .64 .89 14 .39 .64 .90 .15 .40 .66 91
.95 .45 .70 .95 .20 .45 .70 .96 .21 .46 72 .97

232



Tabla N° XXIX: Continuacion.

%

Fat 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35

5.00 12.51 12.76 13.01 13.26 13.51 13.76 14.02 14.27 14.52 14.78 15.03
.05 .57 .82 .07 .32 .57 .83 .08 .33 .58 .84 .09
.10 .63 .88 13 .38 .63 .89 .14 .39 .64 .90 15
.15 .69 .94 .19 .44 .69 .95 .20 .45 .70 .96 .21
.20 75 13.00 .25 .50 .75 14.01 .26 .51 .76 15.02 .27
.25 .81 .06 31 .56 .81 .07 .32 .57 .82 .08 .33
.30 .87 12 .37 .62 .87 .13 .38 .63 .88 .14 .39
.35 .93 .18 .43 .68 .93 19 .44 .70 .95 .20 .45
.40 .99 .24 .49 74 14.00 .25 .50 .76 15.01 .26 .51
.45 13.05 .30 .55 .80 06 .31 .56 .82 07 .32 .57
.50 A1 .36 .61 .86 .12 .37 .62 .88 13 .38 .63
.55 A7 .42 .67 .93 .18 .43 .69 .94 .19 .44 .69
.60 .23 .48 73 .99 .24 .49 75 15.00 .25 .50 75
.65 .29 .54 79 14.05 30 55 .81 06 31 .56 .81
.70 .35 .60 .85 11 .36 .61 .87 12 .37 .62 .87
75 .41 .66 91 17 .42 .68 .93 .18 43 .68 .93
.80 .47 J2 .97 .23 .48 .74 .99 .24 .49 .74 .99
.85 .53 .78 14.04 .29 54 80 15.05 30 55 .80 16.06
.50 .59 .84 10 .35 .60 .86 A1 .36 .61 .86 12
.95 .65 .90 .16 .41 .66 .92 A7 .42 .67 .92 .18
6.00 5! .96 .22 .47 .72 .98 .23 48 .73 .98 .24
.05 77 14.02 .28 .53 .78 15.04 .29 54 .79 16.04 .30
.10 .83 .08 .34 .59 .84 .10 .35 .60 .85 .10 .35
.15 .89 14 .40 .65 .90 .16 .41 .66 .91 .16 .42
.20 .95 .20 .46 J1 .96 .22 .47 72 .97 .22 .48
.25 14.01 .26 .52 a7 15.02 .28 .53 78 16.03 .28 .54
.30 .07 .32 .58 .83 .08 .34 .59 84 .09 .34 .60
.35 13 .38 .64 .90 .14 .40 .65 90 .15 .40 .66
.40 .19 .44 .70 .96 .20 .46 Nt 2 .21 .46 72
.45 .25 .50 .76 15.02 .26 .52 77 16.02 .27 .52 .78
.50 .31 .56 .82 .08 .32 .58 .83 .08 .33 .58 .84
.55 .37 .62 .88 .14 .38 .64 .89 .14 .39 .64 .90
.60 .43 .68 .94 .20 .44 .70 .95 .20 .45 .70 .96
.65 .49 .74 15.00 .26 .50 .76 16.01 .26 .51 .76 17.02
.70 .55 .80 .06 .32 .56 .82 .07 .32 .57 .82 08
.75 .61 .86 12 .38 .62 .88 13 .38 .63 .88 .14
.80 .67 .92 .18 .44 .68 .94 .19 .44 .69 .94 .20
.85 .73 .98 .24 .50 .74 16.00 .25 .50 .75 17.00 .26
.90 .79 15.04 .30 .56 .80 .06 .31 .56 .81 .06 .32
.95 .85 .10 .36 .62 .86 12 .37 .62 .87 12 .38
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Tabla N° XXIX: Continuacion.

Partes Proporcionales

Fraction to Be

Fraction to Be

Fraction to Be

Lactometer Added to Total Lactometer Added to Total Lactometer Added to Total
Fraction Solids Fraction Solids Fraction Solids
0.1 0.03 0.4 0.10 0.7 0.18
72 .05 .5 .13 .8 .20
3 .08 .6 .15 .9 .23

Tabla en la que se muestran las partes proporcionales de la cantidad a ser agregada cuando

las lecturas del lactdbmetro estan en nimeros enteros y decimales.

Tabla N° XXX: Especificaciones para los parametros requeridos por la NSO
67.01.10:08 para Yogurt

Acidez como
Producto Materia grasa, acido lactico, Solidos totales,
gramos / 100g gramos / 100g gramos / 100g
Minimo | Maximo | Minimo | Maximo | Minimo | Maximo

Yogurt entero, natural,
edulcorado, saborizado,
aromatizado o con frutas 3.0 4.0 0.6 1.2 11.7 -
y/o semillas
Yogurt semidescremado,
natural, edulcorado,
saborizado, aromatizado o 0.15 <3.0 0.6 1.2 8.85 -
con frutas y/o semillas
Yogurt descremado natural
o simple, azucarado,
saborizado, aromatizado o 0.05 <0.15 0.6 1.2 8.7 -
con frutas y/o semillas
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ANEXO N°1
Estandarizacion de la solucion de Nitrato de Plata (i
A. Preparacion de la solucion estandar

Disolver un poco mas del peso tedrico de nitrato de plata (peso equivalente,
169.87) en agua destilada y diluir hasta volumen. Realizar en cristaleria de
vidrio perfectamente limpia y mantener la solucion preparada en frascos ambar
con tapones de vidrio protegida de la luz.

Método de Mohr

B. Reactivos

- Cloruro de potasio (KCI): recristalizar el KCI 3 veces a partir de su
disolucion en agua destilada, secar a 110°C y luego calentar a
aproximadamente 500°C hasta peso constante. El peso equivalente de
KCl = 74.555.

- Solucién de cromato de potasio (K,CrO,) al 5%: pesar 5g de K,CrO,4 y

diluir a 200mL con agua destilada.

C. Estandarizaciéon

Pesar suficiente cloruro de potasio para producir una titulacion de
aproximadamente 40mL (aproximadamente 0.3g para una solucion al 0.1N) y
transferir a un erlenmeyer de 250mL con tapon de vidrio con 40mL de agua
destilada. Anadir 1mL de solucién de cromato de potasio y titular con la
solucion de nitrato de plata hasta que aparezca el primer color perceptible
marron rojizo palido. Del volumen de la titulacién, restar los mL de la solucion
de nitrato de plata requeridos para producir el color del punto final en 75mL de
agua destilada que contiene 1mL de solucién cromato de potasio. Del volumen

neto de nitrato de plata, calcular la normalidad:



Normalidad = g KCI x 1000/mL AgNO3 x 74.555

Estandarizacion de la solucion de Tiosulfato de Sodio (i

A. Preparacion de la solucion estandar

Disolver 25.0g de tiosulfato de sodio pentahidratado en 1L de agua destilada.
Ebullir suavemente por 5min y transferir en caliente a un frasco de
almacenamiento previamente limpiados con una solucion de limpieza de &cido
cromico caliente y enjuagado con agua tibia hervida. Guardar la solucion en
lugar oscuro, fresco, no devolver las cantidades no utilizadas al frasco. Si se
desean soluciones menos concentradas de 0.1N, preparar por dilucidon con
agua destilada hervida. Las soluciones mas diluidas (son menos estables y

debe prepararse justo antes de su uso)

B. Estandarizaciéon

Pesar 0.20 a 0.23g de cromato de potasio (secado por 2h a 100°C) y colocar
en un frasco con tapon de vidrio. Disolver en 80mL de agua destilada que
contiene 2g de yoduro de potasio. Agregar, con agitacion, 20mL de &cido
clorhidrico 1N y colocar inmediatamente en la oscuridad por 10min. Valorar con
solucion de tiosulfato de sodio, A, agregando solucién de almidon después de

gue la mayor parte de yodo se ha consumido.

Normalidad = g K,Cr,O7x 1000/mL Na,S,03x 49.032

Estandarizacion de la soluciones Tiocianato de Amonio y Potasio (i

A. Reactivos



- Nitrato de plata purificado: Disolver 50g de nitrato de plata en 20mL de
agua destilada en ebullicion que contenga aproximadamente 5 gotas de
acido nitrico. Calentar para disolver, filtrar atn en caliente por un filtro de
vidrio poroso, utilizando succién y recoger el filtrado en beaker limpio de
borosilicato. Lavar el beaker y el filtro con aproximadamente 5mL de
agua destilada caliente, agregando los lavados de filtrado. Dejar enfriar
en bafio de hielo, revolviendo para inducir la cristalizacion y colocar en
refrigeracion a 10°C hasta que se alcanza el equilibrio. Decantar el
liquido a través del filtro de fibra de vidrio y transferir los cristales al filtro.
Cubrir el filtro con un vidrio reloj y pasar aire a través del filtro para
eliminar el liquido adherido. Trasladar los cristales a un pequefio y limpio
beaker de borosilicato. Cubrir el beaker con un vidrio reloj y colocar
dentro de un beaker mas grande de borosilicato cubierto. Secar a 105°C
y se fusionan en 220-250°C, sostener a esta temperatura
aproximadamente 15min después de que los cristales se hayan fundido.
Proteger contra el polvo durante la preparacion. Enfriar en un
desecador, quitar el producto del beaker, colocar el polvo en un mortero
y secar por 0.5h a 105°C, guardar en frascos ambar con tapon de vidrio
en un lugar oscuro sobre un buen desecante.

- Solucion de referencia: A una mezcla de 5mL de acido nitrico (1+1), 2mL
de solucion de alumbre férrico y 115mL de agua destilada, afiadir

0.02mL de tiocianato 0.1N, anotando el volumen exacto utilizado.

B. Preparacion de la solucién estandar

Preparar la solucién 0.1N del reactivo que no muestra cloro, utilizando 7.612g

de tiocianato de amonio 0 9.718g de tiocianato de potasio/L.



C. Estandarizacion

Pesar con precision, en un vidrio reloj tarado, suficientemente nitrato de plata
purificado para dar una titulacion de 40mL (0.7g de solucion 0.1N) y transferir
con agua destilada través de embudo de vidrio a un erlenmeyer de 250mL con
tapon de vidrio. Disolver en aproximadamente 75mL de agua destilada (libre de
halégenos) y afiadir 5mL de acido nitrico (1+1) y 2mL de solucién de alumbre
férrico. Valorar con la solucién de tiocianato hasta que la solucién valorada
logra un color marrén rojizo, que se mantiene después de agitar vigorosamente
por 1min. Registrar la lectura de la bureta y dejar el frasco a un lado por 5min,
agitando de vez en cuando, mantener el color del punto final mediante la
adicion de solucion de tiocianato si es necesario. A continuacion, afadir
solucion de tiocianato extra, si es necesario, para producir el color del punto
final permanente, comparandolo con el color de la solucion de referencia. Del
volumen total de la solucion de tiocianato utilizada en la titulacion, restar el

volumen contenido en la soluciéon de referencia.

Normalidad = g de nitrato de plata x 1000 / mL titulados x 169.87

Estandarizacion de Solucion de Hidroxido de Sodio (1
Método estandar de ftalato hidrogeno de potasio
A. Aparato

Utilizar una bureta y pipeta calibrada. Proteger las salidas de aire de buretas
automaticas de contaminacion de CO, con protectores adecuados de tubos

gue contienen sosa y cal. Utilice recipientes de vidrio resistente a los alcalis.



B. Reactivos

- Agua libre de CO,: preparar mediante uno de los siguientes métodos: (1)
Hervir el agua destilada por 20min y enfriar con la proteccion de sosa-
cal, (2) pasando burbujas de aire a través del agua destilada, libre de
CO,, a través del tubo de soday cal por 12h.

- Solucién de hidréxido de sodio (1+1): a 1 parte de hidroxido de sodio
(calidad reactivo conteniendo % carbonato de sodio) en un frasco afiadir
1 parte de agua destilada y agitar hasta que la disolucion se haya
completado. Tapar con el tap6n de goma. Dejar reposar el carbonato de
sodio hasta que se haya sedimentado, dejando perfectamente un liquido
claro (aproximadamente 10 dias).

- Ftalato acido de potasio: NIST SRM para Acidimetria 84. Triturar, pasar
por un tamiz N°100. Secar 2h a 120°C. Enfriar en un desecador que

contiene acido sulfurico.

C. Preparacion de la soluciéon estandar

La tabla N° XXXI brinda volumenes aproximados de solucion de NaOH (1+1)
necesarios para hacer 10L de soluciones estandar. Afiada el volumen
necesario de solucion de hidréxido de sodio (1+1) a 10L de agua destilada libre
de COa..

Tabla N° XXXI: Volumenes de solucién de hidroxido de sodio (1+1) requeridos

para preparar soluciones de diferentes normalidades.

Normalidad aproximada mL NaOH para ser diluidos a 10L
0.01 54
0.02 10.8
0.10 54.0
0.50 270.0
1.0 540.0




Comprobar la normalidad, la que deberia ser un poco alta, como en D, ajustar

a la concentracion deseada con la siguiente formula:
V1=V XN / N1

Donde: N2 y V. representan la normalidad y el volumen de solucibn madre,
respectivamente, y V; el volumen de solucion de reserva que debe ser diluido
para obtener normalidad deseada, Nj.

D. Estandarizacion

Pesar exactamente suficiente ftalato hidrogeno de potasio (KHCgH4O4)seco
para valorar 40mL y transferir a un frasco de 300mL que ha sido barrido libre
de CO,. Anhadir 50mL de agua destilada libre de CO,. Tapar el frasco y agitar
suavemente hasta que la muestra se disuelva completamente. Valorar a pH 8.6
con solucion previa estandarizada, teniendo precaucion para excluir el CO, y
utilizando como indicador el electrodo de vidrio del pHmetro o 3 gotas de
fenolftaleina. Determinar el volumen de hidroxido de potasio requerido para
producir el punto final del blanco, haciendo coincidir el color en otro frasco que
contiene 3 gotas de fenolftaleina y el mismo volumen de agua libre de CO..
Reste el volumen requerido utilizado en la primera titulacién y calcular la

normalidad:

Normalidad = g KHCgH;O4 x 1000 / mL NaOH x 204.229

Estandarizacion de solucién de Acido Clorhidrico
A. Preparacién de las soluciones estandar.

La tabla N° XXXII da los volumenes aproximados requeridos de acido

clorhidrico 36.5-38% para hacer 10L de solucién estandar.



Tabla N° XXXII: Volumenes de acido clorhidrico concentrado requeridos para
preparar soluciones de diferentes normalidades.

Normalidad aproximada mL HCI para ser diluidos a 10L
0.01 8.6
0.02 17.2
0.10 86.0
0.50 430.1
1.0 860.1

B. Método Estandar de sodio Hidroxido

Titular 40mL frente a solucion alcalina estandar preparada para estandarizar la
solucion de hidroxido de sodio, C-D, de cerca de la misma concentracion del
acido, se aplica la misma estandarizacién en un frasco de 300mL que ha sido
barrido libre de CO,, utilizando agua destilada libre de CO, y 3 gotas de

fenolftaleina.
Normalidad = (mL estandar alcali x normalidad del alcali) / mL de HCI

Si mas concentrado se desea, diluir la solucién al valor de normalidad

requerida con la siguiente formula:
V1=V X N> / N1

Dénde: N, y V, representan la normalidad y el volumen de la solucién madre,
respectivamente, y Vi1 = volumen de solucién de reserva que debe ser diluida

para obtener la normalidad deseada, N;.

Comprobar la concentracion exacta de la solucion final mediante titulacion
como se realizd anteriormente. La normalidad serd exacta soélo si el mismo
indicador se utliza en la determinacibn como en la estandarizacion.

Reestandarizar si otro indicador diferente a fenolftaleina es utilizado.
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6.0 DISCUSION DE RESULTADOS

En El Salvador existen dentro de las Normativas Salvadorefias para la
evaluacion y andlisis de productos alimenticios las Normativas Salvadorefas
Obligatorias, Normativas Salvadorefias Recomendadas y el Reglamento
Técnico Centroamericano, en el presente trabajo de graduacion se realizé una
investigacion bibliografica de los productos Sal Fortificada con Yodo, Café
Soluble Instantaneo, Carnes y Productos Carnicos, Embutidos Crudos y
Cocidos, Productos Lacteos: Mantequilla, Helados y Mezclas de Helados, Jalea
Real y Productos Lacteos: Yogurt para las cuales solamente se encuentran
disponibles las Normativas Salvadorefias Obligatorias, como resultado se
obtiene una guia de metodologias de analisis fisicoquimicas y sensoriales, que
incluye una portada, introduccion, objetivo de la guia, abreviaturas utilizadas,
alcance por producto, los métodos de analisis organolépticos y fisicoquimicos
para cada uno de ellos, fundamento de los métodos, especificaciones de los
limites para cada componente evaluado y su referencia bibliografica, asi como

el material, equipos, reactivos y cristaleria necesaria para el analisis de estos.

Durante la investigacion la mayor dificultad encontrada fue la revision de
bibliografia antigua recomendada por las Normas Salvadorefias Obligatorias
como las Normas Sanitarias de Alimentos en su primera edicion, siendo
sustituida por la bibliografia actual referente al analisis de productos
alimenticios tales como Métodos Oficiales de Analisis de la AOAC, el Codex
Alimentarius, Andlisis de Alimentos de Nielsen, entre otros. Dichos libros son
especificos con respecto al método de analisis a utilizar para cada parametro
evaluado, excepto para algunos métodos, en el que da diferentes opciones de
métodos para su evaluacion, en este caso, cada laboratorio o institucion
interesada en el andlisis, debe validar el método segun las condiciones y

equipos con gue cuenten en sus instalaciones.
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Como actualmente no existe un documento que incluya para estos productos
todos los analisis fisicoquimicos y sensoriales recomendados y los limites para
cada parametro de los mismos, se considera que este trabajo de graduacion
representa un insumo importante para la industria alimentaria, docencia y

estudiantil.
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7.0 CONCLUSIONES

En El Salvador para los productos en estudio solamente se encuentran
vigentes y disponibles al publico las Normativas Salvadorefias
Obligatorias.

Las Normas Salvadorefias Obligatorias proponen libros de referencia
para el andlisis de los productos, uno de los mas referidos y en el que se
encuentran una gran cantidad de metodologias fisicoquimicas para el
analisis de alimentos en general, es la Asociacion Oficial de Quimicos
Analiticos (AOAC).

Algunas Normas Salvadorefias Obligatorias proponen el uso de
bibliografia de dificil acceso tal como las Normas Sanitarias de
Alimentos en su primera edicion, cuya obtencion no fue factible debido

a la antigtiedad de la misma.

La Asociacion Oficial de Quimicos Analiticos propone métodos de
analisis con reactivos y equipos especificos, por lo tanto, cada
laboratorio debe realizar la adecuacion requerida para el cumplimiento
de los mismos, tomando en cuenta equipos, cristaleria, reactivos y
personal capacitado para la seleccion de un método y su posterior

validacion.

Las Normas Salvadorefias Obligatorias indican las pruebas sensoriales

necesarias en la evaluacion de los alimentos.

Las Normas Salvadorefias Obligatorias brindan para cada producto los

pardmetros a evaluar y los limites especificos para cada uno de ellos.
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8.0 RECOMENDACIONES

. Contar en forma impresa yl/o digital con la Asociacion Oficial de
Quimicos Analiticos (AOAC), ademéas de otra bibliografia referente al

andlisis de alimentos.

. Que las Normativas Salvadorefias sugieran a bibliografia reciente y
ediciones actualizadas, con el objetivo de facilitar la basqueda de la
informacion requerida para cada producto.

. Elaborar una guia para las metodologias de analisis y especificaciones
microbiolégicas y métodos de muestreo de los productos que se

contemplan en esta investigacion.

. Elaborar otras guias metodologicas de anadlisis sensoriales,
fisicoquimicos y microbiolégicos para productos que no estan incluidos

en esta investigacion.

. Validar las metodologias de analisis que esta guia presenta

dependiendo del alcance de cada laboratorio.

. Que el Organismo Salvadorefio de Reglamentacibn Técnica
(OSARTEC) proponga elaborar los Reglamentos Técnicos

Centroamericanos para los productos plasmados en esta guia.
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