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Analisis Cualitativo de Cationes.

Marcha Sistematica.
Identificacion de algunos
Cationes de Interés Bromatologico.

I. Fundamentos Tedricos:

El estudio del andlisis cualitativo es un estudio de las vias y medios
utilizados para identificar sustancias. Especificamente el andlisis cualitativo
inorganico se refiere a la identificacion de cationes (iones metélicos e ibn amonio) y
aniones (radicales de acidos) presentes en sustancias y mezclas de sustancias.

Si consideramos una sustancia que contenga a todos los cationes que
figuran en el esquema N© 1 se debera encontrar un método que permita probar la
presencia de cada uno de ellos. Una solucion podria ser encontrar un reactivo
especifico para cada i6on que diera una solucién coloreada o un precipitado con uno
y sblo un catién. Lamentablemente esto s6lo es posible en un nimero limitado de
casos, y el principal problema radica en la dificultad para eliminar las
interferencias y perturbaciones a la reacciéon caracteristica de un i6n, que ejercen
los otros iones. En conclusion, el camino mas sencillo para identificar a un catiéon
determinado es que este se encuentre solo, libre de otros cationes. Asi es que todo
el andlisis cualitativo es una serie de separaciones e identificaciones.

Entre las propiedades quimicas de los iones, las de mayor interés
analitico son: color, aptitud para formar precipitados y/o complejos. Asi, surge la
clasificacion de cationes en seis grupos, ordenados segiin la insolubilidad que
presentan frente a los reactivos generales utilizados.

Guia de Trabajos Prdcticos de Laboratorio 2017 | -



Separacion de cationes en seis grupos

GRUPO: REACTIVO GENERAL
GRUPOI: GRUPOITA
Pb+2, Ag+, Hg,*2 HCl diluido (precipitado)
GRUPO 1I: REACTIVO Cu+z, Pb*2, Hg*2,
Cu+2, Pb+2, Hg*2, S=en medio AUXILIAR _T Cd+2, Bi*3
Cd+2, Bi*3, Sn+4, clorhidrico [ == =—/
As+3/+5, Sb+3/+5 pH = 0,52 NaOH GRUPOII B
[H*]=0,3M 6N _l (solucién)
GRUPO III: Sn+4, As*3/+5,
Fe+s, Al+3, Cr+3 NH,OH Sb+s/+5
NH,CI
GRUPO1V:
Ni*2, Co*2 S=en medio
Zn*2, Mn+2 amoniacal
pH alcalino
GRUPOV:
Ca*2, Sr+2, Ba*2 (NH,).CO 4
GRUPO VI:
NH,*, Mg*2, Sin reactivo
K+, Na+ general
Identificacion
con reactivos
especiales.

Se entiende por marcha analitica sistemdtica a un conjunto de
técnicas practicas basadas en el conocimiento de las propiedades de los iones y
de las leyes por las que se rigen las reacciones, las circunstancias en que éstas se
verifican, y que tienen por objeto separar de una manera sistematica los iones
presentes en una muestra problema, para proceder luego a su reconocimiento
individual definitivo. El procedimiento a seguir se muestra, para el Grupo I, en
el esquemas N° 2.
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Precipitacion, Separacion y Caracterizacion de los cationes del Grupo 1.
(Esquema N° 1)

Solucién preparada

'

{Ag*-Pb*2— Hg*2 + ...}

HCl 6N

v

{AgCN - PbCly - Hg.Cly } + filtrado (II a VI Grupo)

H.O
v

K.CrO, | Acido
acético NH,OH

PbCrO, ¥
(Amarillo) ¥

[Ag(NH,).]*Cl- // Hg + Hg*NH.CI (mezcla negra)

HNO;, 1 1] Agua regia
AgClV¥ [HgClL,]=
(blanco)
SnCl,
A 4
(blanco)
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Marcha esquematica de la técnica operatoria del 1° Grupo de Cationes.
(Esquema N° 2)

aproximadamente
—| == o5 3 de solucion
preparada

L+ HC! 20 % ligeramente exceso }-—:)I
O

[ Agitar [PbCl, forma solucion sobresaturada] }

———,———

O O

Hay precipitado No hay precipitado
[pueden ser AgCl; PbCl,; Hg,Cl,] [ausencia de Ag*; Pb*% Hg,*?]

@ )

Lavar con agua
conteniendo HCI
[para disolver posibles BiOCI
y SbOCI blancos y evitar
disolucién de PbCl, |

O

Investigar 2° Grupo |
de cationes

7

+ 5 cm® agua casi hirviendo
[para disolver PbCl,]

R,: AgCl; Hg,Cl,
y algo PbCl,

[ Investigar Pb*2 ] (C e
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Marcha esquematica de la técnica operatoria del 1° Grupo de Cationes.
(Esquema N° 2) (Continuaci6n).

Investlgar Pb*2 ] R,: AgCl; Hg,Cl, ]

y algo PbCl,
D [Lavar con agua caliente ]

[para disolver todo PbCl,]
O
[+ 10 cm® NH, 10 % [ para dicolver AgCI ] ]

[ Investigar Ag* ](:——-

O

Algo de F,
+ Sol. de KZCrO4
en acido acético

PbCrO,
Amarillo

no de PbSO, blanco

hasta que con H,SO,
=

-

Hg*NH,CI + Hg;
= mezcla negra
[si habia poco
AgCl retiene Ag
por reduccion]

l

[ lnvestigr Hg, i J

Algo de F,

+ HNO,
[para romper
Ag[NH,],Cl]

J) No hay preCIpltado
[pudo retenerse en la

AgCl mezcla negra]
Blanco

Investigar Ag en R,

U

[ Poner R, en capsula ] (==
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Marcha esquematica de la técnica operatoria del 1° Grupo de Cationes.
(Esquema N° 2) (continuaci6n).

{ Poner R, en cépsula

&S

b

[+ 4 cm3 agua regia [para disolver y oxidar Hg," a HgClﬁ]]

|
O

Evaporar débilmente [para eliminar exceso disolvente]
Hasta cerca sequedad [para evitar volatilizar sales Hg*?]

|
O

+ agua [para disminuir concentracion de HCI
y precipitar AgCl si habia Ag*]

O )
Hay precipitado [No hay precipitado]
Filtrar I ‘

O

AgCl ( + SnCl, J
- e
Blanco [para reducir Hg*?]

Hg,Cl,
Blanco
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Cationes de Interés Bromatologico

Dentro de los cationes que presentan interés bromatologico podemos
citar los siguientes:

Plomo:

La contaminacion ambiental con plomo, ha aumentado con la indus-
trializacion y con la utilizacion en los combustibles de antidetonantes con plomo. El
Plomotetraetilo PI(C.Hs),, es un antidetonante utilizado para aumentar el valor
octano de la gasolina que se convierte por combustion en PbO, PbCl. y otros
compuestos inorganicos del Plomo. El aumento del empleo de gasolina sin plomo
ha dado como resultado un descenso del grado de contaminacion.

El plomo del suelo esta por lo general inmovilizado, por lo tanto el
aumento del nivel de plomo en las plantas no es proporcional al grado de
contaminacion de este. Las verduras o tubérculos con gran area superficial
(espinacas, coles, lechugas, canas de azlcar, etc.) pueden contener niveles de
plomo mas altos cuando se cultivan en las proximidades de las fuentes emisoras del
mismo. Otras fuentes de contaminacion son los utensilios de estafio que contienen
plomo, las latas soldadas y los esmaltes que contienen plomo, especialmente si
estdin en contacto con alimentos organicos (hoy en dia esta fuente de
contaminacion es de menor importancia). Se considera que la dosis semanal
aceptable para un adulto (70 Kg) es de 3,5 mg.

Mercurio:

La intoxicaciéon por mercurio causada por el consumo de alimentos,
se debe a compuestos organomercuriales, por ejemplo: Dimetilmercurio, sales de
metilmercurio y sales de fenil-mercurio, estos compuestos altamente toxicos son
liposolubles, facilmente absorbibles, se acumulan en los eritrocitos y el sistema
nervioso central y son muy téxicos. Algunos se utilizan como fungicidas y para el
tratamiento de semillas. Los compuestos de metilmercurio también son
sintetizados por la microflora a partir de compuestos de mercurio existentes en los
sedimentos de las aguas, por lo que el contenido de estos compuestos puede ser
elevado en los peces y otros organismos acuaticos. Los envenenamientos
registrados (Japon, Iran), se atribuyen al consumo de pescados contaminados por
vertidos industriales y de semillas tratadas. La dosis semanal aceptable para un
adulto (70 Kg) es de 0,35 mg de los que como maximo 0,2 mg seran de Hg
metalico.

Arsénico:

Es un elemento traza esencial que parece estar relacionado con el
metabolismo de la metionina; ademas la arsenocolina sustituye a la colina en
algunas funciones. Las necesidades humanas se estiman en 12 - 25 mg/dia. La
fuente principal es el pescado.

Los niveles de contaminacién de las aguas proximas a los
asentamientos humanos son muy importantes, de acuerdo a las normas esta-
blecidas por la Organizacién Mundial de la Salud, los niveles maximos de arsénico
son de 0,01 mg/l, si sobrepasa la norma el agua deja de ser apta para el consumo.
Se considera que la exposicion a niveles altos de arsénico por el consumo de agua
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contaminada desarrolla lesiones en la piel, en las unas y el cabello que desemboca
en el cancer. La contaminacion del agua puede provenir del empleo mayoritario en
la agricultura de plaguicidas derivados del arsénico. Ejemplo: el acido
metilsarsonico o arseniatos de calcio sodio y de plomo; y los vertidos de aguas
residuales de industrias y de la explotacién minera.

Cadmio:

Los iones cadmio, contrariamente a los iones plomo y mercurio, son
facilmente absorbidos por las plantas y se distribuyen uniformemente por todos los
tejidos de tal modo que no es posible la descontaminaciéon por eliminaciéon de las
pieles o la separacion de las hojas mas externas, tal como ocurre con el plomo. En
los alimentos de origen animal, el cadmio se halla principalmente en los 6rganos
internos (higado, rin6n) y también en la leche. Se consideran fuentes de
contaminacion las aguas residuales de la industria y los lodos de las depuradoras
que se utilizan como fertilizantes. La ingesta prolongada de cadmio, conduce a un
acumulo en el organismo humano, sobre todo en el higado y rifiones que a partir de
0,2 - 0,3 mg Cd/g de corteza renal conduce, entre otras cosas, a lesiones en los
tbulos. Su ingestion varia y se estima en 0,19 mg/semana, tanto en la R.F.A.
(Republica Federal de Alemania) como en otros paises.

Cobre:

Su contenido en el hombre es de 100 - 150 mg, es componente de una
serie de oxidoreductasas (citocromooxidasa, superoxidodismutasa, tirosinasa,
uricasa, aminooxidasa). Participa en los procesos metabdlicos que ayudan a
obtener energia al interior del organismo, contribuyendo a prevenir la anemia,
enfermedades 6seas y a detener el dafio celular producido por radicales libres. En
el plasma, el cobre se encuentra principalmente unido a la ceruloplasmina, que
cataliza el paso Fe2 —F®3, esta reaccidon es muy importante, puesto que solamente
el Fe3 es transportado por la transferrina. Las necesidades diarias de cobre son del
orden de 1-2 mg que se cubren con la comida ordinaria. Del mismo modo que el
hierro, el cobre es perjudicial desde el punto de vista de la tecnologia de los
alimentos, puesto que cataliza una serie de reacciones no deseadas, las oxidasas
conocidas de los alimentos que utilizan solamente el sistema redox Cu2/Cu! como
grupo prostético son las polifenoloxidasas y la ascorbico oxidasa. Las
polifenoloxidasas tienen importancia en la calidad de los alimentos de origen
vegetal, porque provocan el pardeamiento enzimatico en papas, manzanas, setas,
etc.

El sulfato de cobre pentahidratado, es utilizado en el tratamiento del
agua como alguicida, funguicida, germicida, insecticida y bactericida; también es
utilizado como fertilizante, desinfectante en la fabricacion de alimentos
concentrados para animales. La inhalacion de aerosoles de sulfato de cobre,
produce la condiciéon conocida como "pulmén del rociador de vifiedos". Los
individuos afectados presentan tumores verduscos en el pulmén y en el higado,
pero se mantienen asintomaticos hasta etapas avanzadas. La exposicion dérmica
repetida o prolongada a las sales de cobre puede causar irritaciéon, prurito y
enrojecimiento de la piel.
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Aluminio:

El hombre contiene entre 50-150 mg de aluminio. El consumo de
aluminio se encuentra entre 2 -10 mg/dia. El aluminio apenas se absorbe en el
tracto gastrointestinal y se elimina en gran medida en las heces, practicamente no
pasa a la leche, las sales de aluminio también son practicamente atoxicas. Sin
embargo trabajos recientes muestran que una acumulacién patologica de aluminio
en el organismo humano trae consigo lesiones progresivas en las células del
sistema nervioso central.

Sodio:

Su contenido en el organismo humano es del orden de 1,4 g/kg. El
principal papel del sodio, es regular la presion osmotica de los liquidos
extracelulares, ademas activa algunas enzimas por ejemplo: la amilasa. El consumo
de sodio es de 1,7 a 6,9 g/dia. Tanto el consumo excesivo de sodio como el
deficitario producen graves alteraciones. Desde el punto de vista de la alimentaci6on
solo es de gran importancia el aporte excesivo, porque puede producir entre otras
cosas hipertension.

Potasio:

El contenido de potasio en el organismo humano es de unos 2 g/kg, se
encuentra localizado principalmente en las células. Regula la presion osmoética
celular, participa en la excitabilidad de la célula y activa una serie de enzimas de la
glicolisis y la cadena respiratoria. La deficiencia de potasio, se produce o por un
consumo pobre de alimentos o por la ingesta de alimentos pobres en potasio,
ejemplo: Pan, grasas. Entre las fuentes ricas de potasio, podemos mencionar las
verduras, las legumbres, los extractos de carne, harinas de soja, cacao
semidesgrasado, almendras, papas, bananas, tomates, etc.

Calcio:

Se encuentra en el esqueleto y en otros tejidos. Como consecuencia de
su gran importancia para la construcciéon del sistema 6seo, la coagulacion de la
sangre y la contraccion del musculo, el calcio es un componente esencial de la
alimentacion, su deficiencia produce alteraciones graves. El aporte de calcio
deseable es de 0,8 - 1 g/dia y se cubre con el consumo medio en los alimentos, que
es del orden de 0,8 - 0,9 g/dia. Las fuentes principales son la leche y los productos
lacteos y a gran distancia les siguen las frutas y verduras, productos derivados de
los cereales, carnes, pescados y huevos.

El CaCl (cloruro de calcio), se utiliza en la industria de la alimentacion,
para dar consistencia a productos como los tomates en conserva.
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I1. Parte experimental

Marcha Analitica de
Cationes para el Grupo 1.

Fundamentos para su precipitacion y separacion

1- Reactivo General del grupo: HCI diluido al 20 % (= 6N) que da iones
cloruro CI- e hidrogeniones H+* (El CI- es el precipitante y el H* mantiene las
sales de bismuto y antimonio, si las hay, en solucion, evitando su
precipitacion como oxicloruros blancos).

2. Precipitacion de los cationes al estado de cloruros
AgCl...coiiiiiieeenn. (blanco)
PbCla...ueurrrreiieeeeeenns (blanco)

3- Separacion del PbCl2 por su solubilidad en agua hirviendo, ya que:
Solubilidad en agua a 20°Cdel PbCl. = 11g/l.
Solubilidad en agua a 100°C del PbCl. = 33,4 g/1.

4+ Separacion del AgCl por su solubilidad en solucién de amoniaco con
formacion de la sal compleja soluble cloruro diaminoargéntico:
[Ag(NH3)-]Cl

5+ El tratamiento con amoniaco produce la transformacién del Hg.Cl. en un
compuesto también insoluble de cloruro amiduromercarico blanco
Hg,NH.Cl y Hg libre negro, constituyendo la llamada “mezcla negra”.

6. Disolucion en agua regia de la mezcla negra mercurio-merctrica con
formacion del complejo mercuarico: [HgCl,] tetracloromercuriato.
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Procedimiento

Las solubilidades y productos de solubilidad a 20°C de los cloruros
precipitados correspondientes al grupo I son:

Solubilidad
Precipitado gramos/litro moles/litro Producto de Solubilidad
AgCl 1,5 X 10-3 1,1X 10-5 [Ag+][Cl-] = 1,2 x 1010
PbCl2 11 3,9 X 10-2 [Pb+2][CI-] = 2,4 x 104
Hg2Cl2 3,8 x10-7 8 x10-7 [Hg.*2][Cl-]2 = 2 x 1015

1. Tomar en tubo de ensayo 6 ml de la solucién a investigar y afiadir 3 gotas de
HCI diluido, agitar. Si no aparece turbidez o precipitado no hay cationes de este
grupo y se pasa al siguiente.

Si se forma precipitado afnadir 15 gotas mas de acido agitando.

Calentar suavemente y dejar enfriar completamente. Filtrar.

Filtrado:

Contiene los cationes del II grupo en adelante. Comprobar si la precitacion fue
completa adicionando 1-2 gotas de HCI diluido.

Precipitado:

Contiene los cloruros del grupo I. Se lava con 1 ml de agua fria a la que afadi6 2
gotas de HCl diluido.

2. Calentar a ebullicion 2 ml de agua destilada e hirviendo afadir al precipitado
sobre el mismo filtro dejandola pasar sola. El filtrado se calienta de nuevo y se
repite la operacion.
Tomar una porciéon de filtrado y anadir 2 gotas de acido acético y 3 cromato de
potasio. Si aparece precipitado amarillo indica presencia de Pb+2 (No todo el Pb+2
precipita como PbCl. ya que el Kps de este compuesto es alto y la precipitacion
puede ser incompleta. Asi es que algo de PbCl. en solucién pasa en el filtrado de
grupo I, debiéndose investigar en el grupo II de cationes, donde con el H.S
precipitara totalmente como PbS con un valor de Kps muy bajo: Kpspps = [Pb*2][S=]
=4 X 1028),
Si existe el catién Pb+2, se trata nuevamente el precipitado con 2 ml mas de agua en
ebullicion, repitiendo el proceso hasta que el filtrado no de reaccion con unas gotas
de H.SO, concentrado.

Pb+2 + H.SO—> PbSOY + 2 H+
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3. Sobre el resto de precipitado obtenido en el primer paso, en ausencia ya de
PbCl,, sin sacarlo del filtro, anadir 1-2 ml de NH3 diluido, dejando que pase
lentamente. El filtrado se pasa 2 o 3 veces mas para conseguir la disolucion
completa del AgCl.

Tomar una porcién del filtrado amoniacal, anadir gotas de HNO3; concentrado,
hasta acidez agitando. La formacion de un precipitado o turbidez indica presencia
de Ag+.

4. Si al anadir NH; sobre el precipitado en el paso 3 éste se pardea o ennegrece, es
suficiente sefal de la existencia de ion Hg.+*2.

Si se desea, se confirma éste catiéon trasladando el precipitado a una capsula donde
se trata con 6 gotas de HCl concentrado méas 2 gotas de HNO; concentrado (se
forma asi agua regia). Se calienta a ebullicion sin llegar a sequedad, se diluye con 1
ml de agua y se afiaden gotas de SnCl.. La formacion de un precipitado blanco, gris
o negro, indica presencia de Hg- *2.

Ecuaciones

HAc
1. Pb2 + K.CrOy —

HNO4
2, Ag+ + NH3/ NH4OH — > [Ag(NHg)Q] Cl _—

3. HgNH.Cl + Aguaregia ——» [HgCl,]2
[ch14]_2 + SnClz EEEEE—— Hg2C12\V

Hg2C12 +  Sn+2(exceso) —> 2Hg + [SnClg]2
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Reconocimiento de los Cationes del Grupo I en adelante, Reacciones de
Identificacion para los siguientes Iones.

1. Ag+ T KoCTO, ettt e e e e e e et e e e eeaeeeaaaes

2. Cu*2 + Dietilditiocarbamato de SOdio .......cccovuvvveriiiieiiiiiiieieeeeeeeieeeeeee e,

3o AST3 d AGNOS et e e e e e e e e e e e e e e e e e aaeas
(ASOg)

Je ASTE 4 AGNO3 i
(AsO,)

5. FEt2 4 KSCN ..ot eeetee e e e e eeaeeeeeeeaaneeeesssanneessssnnnseesrannnns

Fet2  +  K5[FE(CN)6].ccieiirrreeeeeeeeicirnreeeeeeeeeiitrrreeeeeeeeerareeeeeeeeeesssssesseeeesssnnnnns

6. | T S O 1 O\ PSRRI

SR T e (O I =T (0 13 PO USSR

7. NH " 4 NESSIET oottt vee e e e e aeeeeane

Guia de Trabajos Prdcticos de Laboratorio 2017 | -



Analisis Cualitativo de Aniones.
Clasificacion y Reconocimiento
de algunos Aniones

de interés bromatologico

I. Fundamentos Teoricos:

La sistematizacion analitica necesaria para la investigacion de aniones en
una muestra dada requiere previamente de la existencia de una clasificacion
semejante a la que se vio para cationes. Sin embargo, a diferencia de estos, en
aniones no existe una clasificacion tnica, y puede decirse que cada autor propone
la suya propia aunque entre todas existan naturales analogias.

Citaremos seguidamente algunas de las causas responsables de esta
situacion:

a. El gran nimero de aniones a considerar, que incluye no solo a los
formados por elementos electronegativos (F-, S=, Cl-) sino también a los
formados por elementos electropositivos muy acidos como arseniatos,
arsenitos, cromatos, permanganatos, etc.

b. La ausencia de reactivos verdaderamente selectivos que separan grupos
bien definidos de aniones. El reactivo general del grupo se usa solamente
para revelar la presencia de los aniones del mismo, y no como método
separativo tal como en cationes.

c. La inestabilidad frente a los cambios de acidez que modifican su potencial
redox y puede transformar al mismo.

Una clasificacion general bastante adoptada es la que se basa en las
distintas solubilidades de las sales de plata (Ag*) y bario (Ba*2) 6 con Ba*2 y Ca+*2
(calcio) resultando un ordenamiento en tres (3) grupos. Esta clasificaciéon no es
completa, pero resulta sencilla y comoda.

Aniones del Grupo I:

Precipitan con Ba*2 6 mezcla de Ba*2 y Ca*2 en medio neutro o
débilmente alcalino.
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arseniato .......ccceeeeeeeeeeennnn. (AsO43)

ATSENILO .evvveveeeeeeeraeeanaeenens (AsO2)
borato ......cccovvvvvevieieennnnnn. (B,O,2)
carbonato .........ccceeeeeeennnns (CO52)
Cromato .....cccceevevveeeeeeeennn. (CrO42)
fluoruro ........eeeeeeeeeveeeennnn. (F)
fosfato ......coeevevveeeennnn. (PO43)
yodato ....ceeeeevveeeiiieieenns (I05)
oxalato ......eevveevveeeeeennnnn. (C.042)
silicato .....ccceeeeecvreeeeennnenn. (SiO52)
sulfato .....ccccevveeeeinieeennnee, (SO42)
SUIfITO e (S052)
tartrato .......oceeevvvvvvvvvnnnnne. (H4C,062)
tiosulfato .....ccceevevvevvvnnnnnns (S2052)
Aniones del Grupo II:

Precipitan con Ag* en medio 4cido nitrico diluido y frio.

bromuro ........ccccceeeeennneenn. (Br)

CIANUTO ...ooevvvvvverieeeeennee (CNH)

ClOTUTO e (ClH

ferricianuro ...........ceeeeee.e. ([Fe(CN)s]3)

ferrocianuro ..................... ([Fe(CN)s14)

016 101 o SRR (IH

SUIfUrO e (S2)

sulfocianuro ..................... (SCNY)
Aniones del Grupo III:

No precipitan con Ba+*2 6 Ba+2y Ca*2 ni con Ag* en los medios indicados.

Las propiedades oxidoreductoras de los aniones son de gran im-
portancia, puesto que la identificacién de los mismos se ve muy condicionada por
el estado de oxidaciéon que presentan y que varia en gran parte con la acidez del
medio.

La clasificacién de aniones oxidantes o aniones reductores que se hace a
continuacion, establece que el caracter oxidante se refiere a su aptitud parea oxidar
el I- a I. (yoduro a yodo) y el cardcter reductor a la capacidad para reducir
(decolorar) al permanganato (MnO,) ocurriendo ambas reacciones en medio
netamente acido.
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En estas condiciones se tiene:

Aniones oxidantes:

Grupo I:

Grupo II:

Grupo III:

Aniones Indiferentes o0 no
clasificados

Aniones reductores:

Grupo I:
Grupo II:

Grupo III:
Aniones Indiferentes o no
clasificados

ASO4'3, CI‘O4'2, 103_

[Fe(CN)e]3

NOg' (pH= O), NOz', ClOg', BI’Og'
MnO,, CIO- (hipoclorito), IO~ (hipoyodito)
BrO- (hipobromito)

(C20472), (H4C40672) (en 0), (AsO473),
(SO32), (S20572)

(5-2), ([Fe(CN)e]+4), (CN-), (SCN-), (I
(CI") (alta concentracion), (Br-)

NO., Ac (alta concentracion),

MnOy-, CIO- (hipoclorito), IO- (hipoyodito)
BrO- (hipobromito)
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I1. Parte Experimental:

Ensayos de ubicacion
para aniones.

La posibilidad de ubicar a un aniéon determinado en algunos de los
grupos que se mencionaron en las clasificaciones dadas hasta aqui dependera del
resultado obtenido al realizar cada uno de los ensayos que siguen:

Ensayo N° 1

A 0,5 ml de la soluciébn problema se anaden unas gotas de HCI
concentrado otras 5 de KI 2N y otras tantas de tetracioruro de carbono o
cloroformo. Agitar fuertemente. La reaccion que se verifica es:

Anion + I — > L + i
(incoloro) (rosado o violeta en la capa organica)

De aqui se deduce que una reaccion positiva se debe al caracter oxidante
del anién investigado. Si la reaccion fuera negativa, entonces dicho anion podria
ser reductor y para averiguarlo, se procede con el ensayo N° 2.

Ensayo N° 2

A 0,5 ml de la solucion problema, anadir H.SO, (1:1) hasta neutralidad,
maés unas 5 gotas de exceso. Anadir a continuacién, gota a gota KMnO,4 0,01 N. La
reaccion que se verifica es:

Anion + MnO4, + H* —— Mn*2 + .....ooeeeeneen.
(violeta) (incoloro)

Si esta reaccion es positiva el anion resulta ser reductor. Si por el
contrario, se obtuviera una respuesta negativa también a este ensayo, entonces el
anion se denominara indiferente.

Ensayo N© 3

Tome 0,5-1 ml de muestra en tubo de ensayo y agregue HNO3; 3 M hasta
desprendimiento de CO. y reaccion acida al tornasol. Luego anadir solucién de
BaCl. 1 N. Observar si hay o no formacion de precipitado y su color.

HNO,
Anion + BaCL—> ...
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Ensayo N©° 4

Idem que el ensayo N° 3, pero afiadiendo AgNO; 0,1 N. Observar la
presencia o no de precipitado y su color.

Anion + AgNO; — »

Reconocimiento de algunos aniones.
Reacciones de identificacion para los siguientes iones.

1. CO32 + AZNO3 — B ittt
2. SO42 4 PDAC) 2= oo
3. S22 4 AGNOg —F et
4. MnOy4 + HoOo — P
5. ClO- + reactivo orto-toluidina ———»coloracion amarilla

6. Fo 4 CaCle 7 et s
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Analisis Cualitativo
Identificacion de sulfatos en vino

Introduccion:

En el vino se encuentran pequeiias cantidades de sulfatos SO4, y su cantidad
depende principalmente del suelo en donde se cultive la uva. Durante la
fermentacion, los sulfatos sufren ligeras modificaciones, transformandose en
sulfuros o di6xido de azufre.

Este ultimo en algunas circunstancias, es posible que se oxide y se
transforme en sulfatos. El limite legal es de 2 g/L, expresado como sulfato potasico
El contenido de sulfato en vino embotellado aumenta durante su envejecimiento,
especialmente si supera los 10 anos de almacenado.

El denominado método rapido, que consiste en la precipitacion de los
sulfatos con cloruro de bario y una comprobacion visual de la turbidez, es el
recomendado por la Comision de las Comunidades Europeas publicadas en el
Diario Oficial de las Comunidades Europeas.

Articulo 1104
Queda prohibida la circulacion de vinos: ..... “que contuvieran mas de 1 g por
litro de cloruros, expresados como cloruro de sodio o méas de 1,20 g por litro de

sulfatos, expresados como sulfato de potasio, estos productos se consideraran
Adulterados’.....

Materiales:
¢ 2 tubos de ensayo.
¢ Gradilla para tubo de ensayo
¢ 2 bureta graduada x 5ml portabureta.
¢ 1embudo para bureta.

¢ 1vaso de precipitacion.

Reactivos:

¢ Solucidon de Cloruro de Bario 1

Legislacion Bromatolégica:

El C.A.A en su capitulo XIIT Bebidas Fermentadas, articulos 1.092; 1.093 y
1.094 y 1103 establece las demas exigencias para esta bebida. A los fines de la
presente guia aplicaremos los siguientes articulos:
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VINOS Y PRODUCTOS AFINES

Articulo 1092:

Se entiende por Uva para vinos, el fruto fresco, maduro, sano y limpio de la
Vitis vinifera L en sus distintas variedades y que una vez cosechado no ha sufrido
proceso de fermentacion o deshidratacién alguno, ni ningan otro que modifique
sus propiedades y condiciones naturales.

Articulo 1093, Vinos genuinos:
Los obtenidos por la fermentacién alcohoélica de la uva fresca y madura o del mosto
de la uva fresca, elaborados dentro de la misma zona de produccion.

Articulo 1094 Vino Regional:

Es el vino genuino elaborado en las provincias de La Rioja, San Luis, Catamarca,
Cérdoba, Jujuy y Salta o los vinos de otras provincias que el Instituto Nacional de
Vitivinicultura declare incluidos en esa denominacién, que no tengan cortes o
mezclas con vinos de otra procedencia y siempre que en su elaboracidon se emplee
exclusivamente uva producida dentro de la provincia y que su fraccionamiento se
efectte en origen.

Iones de Interés Bromatolo6gico

Dentro de los aniones mas importantes desde el punto de vista
bromatolégico podemos mencionar los siguientes:

Nitritos y Nitratos (NO:-, NO3):

Los nitritos y nitratos, son los compuestos mas utilizados para el color de
las carnes curadas. También tiene accién microbiana, especialmente junto al NaCl,
son importantes por ejemplo en el caso de productos carnicos no estériles,
especialmente para evitar las infecciones con clostridium botulismo. Su efecto es
dependiente del pH y proporcional a la concentracion de HNO.. Para conseguir el
enrojecimiento de la carne se considera suficiente, dosis de 5 - 20 mg de NO./Kg;
para que aparezca el caracteristico a curado 50 mg/Kg y para conseguir el efecto
antimicrobiano deseado 100 mg/Kg. La toxicidad aguda solo se produce a grandes
dosis (formacion de nitro hemoglobina). Actualmente se considera que el posible
peligro viene de la formacion de nitrosaminas, una de las sustancias con mayor
efecto cancerigeno. Un gran numero de experimentos animales, han demostrado
que la alimentaciéon simultanea con aminas susceptibles de nitrosacion y nitritos
conduce a la formacién de tumores, por ello se estan realizando esfuerzos
tendientes a reducir el aporte total de nitritos y nitratos en la alimentacion.

Concentraciones elevadas de nitratos en el agua de bebida puede ser
peligroso para la salud, especialmente para nifios y mujeres embarazadas. La
contaminacion de agua con nitrato puede ser de origen natural, ejemplo: Por los
pozos ciegos, camaras sépticas, etc., o por la fertilizacion de suelos para cultivos;
los nitratos son buenos indicadores de contaminacion microbiologica del agua
donde existen pozos sépticos cercanos a los pozos agua de bebida. Cuando el
contenido de nitrato en el agua supera el nivel maxima concentracion (MCL) los
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microorganismos del tracto digestivo pueden convertir los NO5; en NO.-, estos
compiten con el oxigeno en la corriente sanguinea y hacen ineficiente su
transporte, causando una enfermedad llamada metahemoglobinemia que puede ser
mortal en los nifios, la misma puede ocurrir cuando el MCL es de 10 ppm. de
nitréogeno o de 45 ppm NO;~ (segin el C.A.A.).

Bromatos (BrQO;-):

La incorporacién de acido ascorbico, bromatos alcalinos o harina de soja
enzimaticamente activa, mejora la calidad de la harina de gluten débil, por
ejemplo: en la fabricacion de panes y panecillos. En estos casos la masa se hace
mas seca y hay un aumento de su resistencia a la extension, tolerancia al mezclado
y estabilidad a la fermentacion. Ademéis aumentara el volumen de coccion y
mejorara la estructura de la miga.

La adiccion de Bromatos alcalinos (Ejemplo: El bromato de potasio), a la
harina, también previene el ablandamiento excesivo del gluten durante la
formacion de la masa. Durante la coccion, los bromatos se reducen completamente
a bromuros; no se produce la bromacion de los constituyentes de la harina. Sin
embargo la adiccion de bromato de potasio no esta permitido en la Argentina por
sus efectos nocivos para la salud. El peligro de utilizar este aditivo no solo implica
un riesgo para quien consume el pan, sino fundamentalmente para los operarios
que manipulan el producto ya que su inhalacion puede generar intoxicaciones
severas. Diversos estudios han revelado que el bromato de potasio es un potencial
causal de cancer (segin la F.A.O, O.M.S y Comité de expertos en aditivos
alimentarios), el mismo es un carcinégeno genotoxico (causante de cancer) y sobre
la base de los estudios realizados sobre bromato residual en el pan, se concluyo que
el uso del mismo como agente de tratamiento de la harina no es apropiado, reite-
rando como principio general que el bromato de potasio no deberia estar presente
en los alimentos que se consumen.

Dioxido de azufre y sulfitos (SO2, SO32):

Su accion se extiende a levadura, hongos y bacterias. La actividad se
incrementa con el descenso del pH y se atribuye al acido sulfuroso no disociado, el
cual predomina a pH< 3.

La toxicidad es pequefia a la dosis habitual. Se discute su accion
mutagénica. Los sulfitos se eliminan por la orina en forma de sulfatos. Se utilizan
en las frutas y verduras desecadas, zumos de frutas, jarabes, concentrados y purés,
bajo la forma de SO., Na.SO3, K-SO3, NaHSO3;, KHSOs, Na.S.0;, K-S-05 en dosis
menor o igual a 200 ppm.

En la elaboracion del vino se utiliza antes de la fermentacion del mosto,
para evitar el desarrollo de microorganismos perjudiciales y durante la
fermentacion con cultivos puros a 50-100 ppm; en la conservacion se utiliza a unos

50-75 ppm.
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El SO2, tiene no solo una accién antimicrobiana, sino que se emplea para
evitar coloraciones anormales por bloqueo de compuestos carbonilos reactivos
(reaccion de Maillard, pardeamiento no enzimatico) o por inhibiciéon de la
oxidacion fendlica (pardeamiento enziméatico), e inhibe el deterioro de nutrientes
como la vitamina C; sin embargo para un segmento de la poblacién como los
asmaticos, los sulfitos son un riesgo, entre las posibles reacciones pueden
producirse nauseas, diarreas, urticarias y dificultades para respirar o ataques
asmaticos. Hoy el uso de sulfitos como conservante, se limita a ciertos productos
del mar y tipos de galletitas, gelatinas, jaleas, frutas y verduras procesadas (en
jugos o desecadas) entre otros y su presencia debe advertirse en el etiquetado.

Fosfatos (PO,;3):

El contenido de fésforo del hombre, es de unos 700 g, las necesidades de
fosfato son del orden de 0,8 - 1,2 g/dia. El cociente Ca/P de los alimentos debe ser
de uno. El fésforo, en forma de fosfato libre o como ester o anhidrido, juega un
papel central en el metabolismo y es un componente esencial de la dieta. Los
compuestos organicos del fosforo consumidos con la dieta son escindidos por
fosfatasas en el intestino de tal modo que la absorcién de fésforo se realiza
principalmente en forma de fosfato inorganico. Los polifosfatos, que juegan un
papel importante como aditivos de los alimentos, se absorben previa escisiéon a
orto-fosfato. La magnitud de esta escision depende del grado de condensaciéon del
compuesto.

Fluor:

El organismo humano contiene unos 2,6 gs. de fltor. El caracter esencial
de este elemento se pone de manifiesto por alteraciones del crecimiento. La acci6on
toxica de los fluoruros se produce ya a 2 ppm, la fluoracion del agua de bebida debe
realizarse con sumo cuidado.

Yodo:

Su contenido en el organismo humano es de unos 10 mg, la mayor parte
del cual (70-80 %) se encuentra en el tiroides. El aporte de Yodo con los alimentos
ocurre de modo muy rapido, en forma de Yoduros que se utiliza para la formacion
de hormonas tiroideas, tiroxina y triyodotironina. Las necesidades de Yodo del
hombre son de unos 100-200 ug/dia. La deficiencia de yodo se acompafia de
hipertirodea la de la glandula tiroides (bocio). La mayoria de los alimentos
contienen relativamente poco Yodo, buena fuente de este elemento son la leche, los
huevos y sobre todo los peces marinos. Para evitar un consumo tan bajo de Yodo en
algunos paises con zonas pobres en Yodo, se ha establecido una profilaxis mediante
el enriquecimiento de la sal coman con KI 100 ug de Yodo en 1-10 g de sal comun.
Las dosis de Yodo mas elevadas son toxicas y producen en las ratas alteraciones en
la reproduccion y lactacion. En el hombre se producen alteraciones del tiroides.
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Introduccion al Analisis Volumétrico.

I. Fundamentos Teoéricos:

Se entiende por analisis volumétrico a un conjunto de procedimientos
cuantitativos de extensa aplicaciéon en Quimica Analitica, debido a su rapidez,
sencillez y exactitud, que permite determinar el volumen de una soluciéon de
concentracion conocida (solucion estandar o valorada) necesaria para que
reaccione completamente con la sustancia investigada (o analito).

El procedimiento por el cual, un volumen conocido del analito A,
reacciona cuantitativamente con un volumen determinado de la solucién estandar
B, se denomina titulacion o valoracién de A y procede cuando B, llamada también
titulante, se aiade lentamente desde una bureta sobre un erlenmeyer que contiene
al titulado A, hasta que la reaccion entre los dos sean completa.

Al momento en el cual se ha agregado un volumen de B exactamente
equivalente a la cantidad de A presente se le denomina punto de equivalencia y
corresponde a un punto tedrico que no puede determinarse en forma experimental.
Si podemos determinar un punto préximo al punto de equivalencia que se da en el
momento en que observamos que la reaccién termind, y que denominamos punto
final, correspondiendo al momento en el que detectamos algin cambio fisico que
acompaiia a la situacidon de equivalencia quimica entre A y B. Se busca que la
diferencia de volimenes entre el punto de equivalencia (teoérico) y el punto final
(practico) sea pequeiia, para que el error de titulacion sea bajo.

Generalmente se recurre a un sistema auxiliar que se coloca junto al analito,
y que se denomina indicador, para que sefiale el cambio producido al concluir la
reaccion y que puede ser aparicion o desaparicion de un color, presencia de un
precipitado, enturbiamiento, etc. o también algin cambio en las propiedades
eléctricas de la solucion.

No todas las reacciones son utiles en el anélisis volumétrico, y se
emplean so6lo aquellas que cumplen con estos requisitos:

e Reaccidn rapida, estequiométrica y sin reacciones secundarias.

e Poseer un cambio marcado en alguna propiedad de la solucién que permita
detectar el final de reaccion y el empleo de indicadores.

e Reaccion cuantitativa, con el equilibrio del sistema desplazado hacia la
derecha, para que la propiedad de la solucion que cambia en el punto final,
muestre una variacion marcada y no gradual que dificulta su deteccion.

Calculos Generales:
Los calculos aplicables a las reacciones empleadas en el analisis

volumétrico estan basados en la equivalencia quimica que alcanza la reaccion entre
Ay B, cuando se completa la reaccion.
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Para una ecuacion general:

aA + bB — —  » AB
(analito)  (solucién estandar) (Producto)

La formula es la siguiente:
En el punto de equivalencia:
Ntimero de equivalentes 4 = Nimero de equivalentes s

Con las siguientes expresiones:

NxV(ml) = m(g)

\ 1000 , | PE )
AoOB AOB
m(mg) = N x Va(ml)
PEA

m(g)a = Npx Vg (mml) meqa
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Il. Parte Experimental:

Titulacion Directa.
Materiales:

2 erlenmeyer de 250 ml

1 embudo para bureta

1 bureta &mbar con portabureta

1 pipeta doble aforo (para la muestra)

* & o o

Reactivos:

Solucidén estandar de AgNO3 0,1 N
Muestra artificial de Cl-

Solucion de fluoresceina al 0,1 % en Etanol
Indicador universal de pH

* & & o

Procedimiento

1. Cargar la bureta con solucién estandar de AgNO3 0,1 N, empleando el
embudo. Enrasar.

2. Tomar 10 ml de muestra y colocarlos en un erlenmeyer. Ajustar el pH a
neutro o débilmente basico.

3. Anfadir 5 gotas del indicador fluoresceina y mezclar. Observar.

4. Titular lentamente con AgNO3 0,1 N, hasta viraje del indicador.
Observar y anotar los cambios.

5. Leer el volumen empleado de la solucion estandar.

6. Calcular la [Cl-] en la muestra en ppm y en g/1.

Nagt x Vagt = m(g)
PEcr-

(alicuota = 10 ml)

II1. Interpretacion de los Resultados:

Formular una conclusion y debatirlo junto a sus companeros.
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Trabajo Practico de Laboratorio

Titulacién Acido-Base

I. Fundamentos Tedricos:

El objeto de la titulaciéon de una solucion 4cida con una solucién valorada
de una base, es determinar la cantidad de base que es quimicamente equivalente al
acido presente en la muestra, y viceversa, puede también determinarse la cantidad
de base presente en una solucion mediante el empleo de una soluciéon valorada de
un acido. Cuando se alcanza el punto de equivalencia, punto estequiométrico, o
punto final tedrico, se tiene una solucion acuosa de los productos de reacciéon del
acido y la base, que corresponden a una reaccion general de neutralizacion que se
formula de modo diferente, segin la extensién con que se verifique la hidrolisis de
la sal formada.

H* + OH- == HsO0....cooovvevevre. pH=7 ...... acido fuerte / 6
base fuerte

HCl + NaOH —» NaCl + H2O.....cccvvveerveeenrenns no hay hidrolisis

HAc + OH- 2= Ac + H:0 .......pH > 7 .... 4&cido molecular débil /
0 base fuerte

HAc + NaOH Z=— NaAc+ H20................... Hidrolisis del anién

BOH + H* == B* + H.0 ........ pH<7...... base molecular débil / o
acido fuerte

NH,OH + HCl == NH,Cl + H20 ......cocucucuneneee. Hidrolisis del cation

Como se ve, para una determinada titulacion, el punto de equivalencia se
caracteriza por una concentracion definida de protones, [H*], cuyo valor depende
de la naturaleza del acido, de la base y de la concentracion de la soluciéon en el
punto final.

Existe un gran niumero de sustancias que se emplean como sistemas de
indicacion, que se denominan indicadores de neutralizacion o acido-base y que
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tienen en solucion diferentes colores, segiin el pH de la misma. La caracteristica
principal de estos indicadores es que la variacion del color que corresponde a un
medio acido, al color que corresponde al alcalino no es brusco, sino que ocurre en
un cierto intervalo de pH (generalmente de 2 unidades), denominado, rango de
viraje, zona de viraje o intervalo de pH. El ambito de viraje del indicador puede
corresponder a distintos pH, segtn sea el indicador, siendo el mas adecuado para
una volumetria dada, aquel cuyo rango de viraje contenga al pH del punto de
equivalencia.

La evolucion de una valoracion acido-base se sigue con el trazado de una
curva, llamada curva de titulacién, que se obtiene graficando pH en ordenadas y
volumen de titulante en abscisas, obteniéndose un salto brusco de pH en la zona
del punto final. En la practica, es conveniente para lograr mayor exactitud que la
variacion de los valores de pH en las cercanias al punto final sea elevada, lo que
puede favorecerse titulando con especies fuertes (H+* u OH-). El indicador escogido
entonces se coloca en el erlenmeyer de titulacién justamente para detectar este
salto de pH y por ende, el punto final de la titulacion.

Legislacion Bromatolégica:

El Cédigo Alimentario Argentino (C.A.A), es una ley sancionada en 1969
y reglamentado en 1971, cuyas disposiciones hard cumplir por las autoridades
sanitarias nacionales, provinciales y municipales, en cualquier parte del pais
(Articulo 2°)

La observancia de las normas establecidas por C.A.A sera verificada a
través de métodos y técnicas analiticas uniformes en todo el territorio argentino y
homologado por la Autoridad sanitaria competente. (Art. 6°).

Segin esta normativa, la aptitud de un producto alimenticio para su
consumo y/o comercializacion (importacion/exportacion) dependera de las
concentraciones maximas y minimas establecidas por el presente c6digo para cada
uno de los pardmetros de calidad a evaluar: Fisico, quimica, microbiolégica,
toxicologica y sensorial.

Cervezas

El C.A.A en su capitulo XIII, articulos 1.081; 1.083 y 1.084 establece parte de
las exigencias para esta bebida. A los fines de la presente guia aplicaremos los
siguientes articulos.

Art. 1.080 - (Res 80, Conjunta N° 63/02 y N° 345/0213/1/82)

1. Descripcion

1.1 Definiciones
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1.1.1 Cerveza: Se entiende exclusivamente por cerveza la bebida resultante de
fermentar, mediante levadura cervecera, al mosto de cebada malteada o de extracto
de malta, sometido previamente a un proceso de coccién, adicionado de lapulo.
Una parte de la cebada malteada o de extracto de malta podra ser reemplazada por
adjuntos cerveceros.

La cerveza negra podra ser azucarada.

La cerveza podra ser adicionada de colorantes, saborizantes y aromatizantes.

Articulo 1082 - (Res 2142, 5.9.83)
"Las cervezas deberan responder a las siguientes exigencias:

a) Presentar aspecto limpido o ligeramente opalino, sin sedimento apreciable.

b) La turbidez no sera mayor a 3 unidades de formazina.

¢) Acidez total expresada como dcido ldctico: no debera exceder de 3 por
ciento p/p referido al extracto del mosto original.

d) Acidez volatil expresada como acido acético: no debera ser superior a 0,5%
p/p referido al extracto del mosto original.

e) Glicerina: no debera exceder de 3% p/p referido al extracto del mosto
original.

f) Anhidrido fosférico (P205) y nitrégeno total: min. 0,40% p/p referido al
extracto del mosto original para cada uno en el caso de las cervezas genuinas. Para
el resto se admitira un min. de 0,35% p/p.

g) pH: debera estar comprendido entre 4 y 5. En el caso de las cervezas sin
alcohol y de malta liquida el valor maximo podra ser 5,5.

h) Dioxido de carbono: debera ser superior a 0,3% p/p.

i) Extracto primitivo (Ep) o extracto en el mosto original (calculado): debe
corresponder a los limites fijados en el Articulo 1080 para cada tipo.

Se obtendra empleando la siguiente formula:

Ep = (2,0665x A + E) x100
1,0665 X A + 100

Dénde:
A =% de alcohol p/p
E = Extracto seco por ciento p/p

j) Grado de fermentacion: no debera ser inferior a 46%.
Esta disposiciéon no rige para las maltas ni para las cervezas sin alcohol.

Se calculara con la siguiente expresion:
Ep-E x100

Ep
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Analisis de Cervezas

El objetivo del analisis de los alimentos es proteger la salud de los
consumidores; por tanto busca verificar si se cumplen o no, los requerimientos
establecidos de calidad e inocuidad para cada alimento. Por ejemplo en un queso
fresco, el porcentaje de grasa; en un jugo de frutas, los grados brix; en helado el
recuento de bacterias coliformes totales; en hamburguesas la presencia de
Escherichia coli O157:H7, etc.

El muestreo es una parte esencial de la quimica analitica que se aplica
también al anélisis de los alimentos y dado que la mayoria de los métodos de
ensayo son destructivos, el analisis de un lote completo resulta inviable. Para que el
resultado de una determinacion en un analisis sea significativo y confiable, la
muestra analizada debe tomarse de manera que se asegure su integridad y la
representatividad del lote del que proviene.

La cantidad de muestra establecida en el proceso de muestreo, debe
tomarse en base a la reproducibilidad de los requisitos del ensayo para el objetivo
deseado, y esto se indica en el método analitico.

Para el anélisis de cervezas el procedimiento a realizar incluye los

siguientes pasos:

1. Objetivo del muestreo: determinar acidez total expresada en acido lactico en
cervezas industrializadas que se expenden en S.F.V. de Catamarca.

2. Plan de muestreo:

a) Lugar o punto de muestreo: centros de venta (fabrica, supermercado,
distribuidoras)

b) Alimento a muestrear y presentacion: la cerveza se comercializa en
envases de vidrio de 350, 750 y 970 ml de capacidad o en latas de 375 y
500 ml. Se debe definir la presentaciéon a muestrear.

¢) Toma de muestra: Elaborar un croquis del lugar de muestreo y en el punto
de muestreo dividir el area de muestreo por zonas, identificar cada una de
ellas con un nimero. Usando ntimeros aleatorios seleccionar 20 muestras.
Colocar el termometro ambiental para verificar la temperatura de
almacenamiento. Etiquetar debidamente las muestras con: fecha y hora de
muestreo, lugar de muestreo, descripcién genérica del producto, nimero
de lote, temperatura de almacenamiento, parametros a analizar, nombre y
firma del muestreador. Para preservar las muestras, se colocan en
conservadoras refrigeradas entre 2 y 8°C y se envian al laboratorio a la
brevedad posible.

3. Analisis de la muestra: se realizan segin técnicas oficiales de la AOAC.
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4. Interpretacion de los resultados segin CAA.

5. Manejo de residuos: una vez finalizado el analisis, se sella el envase y se
guarda en refrigeracion. Dejar las muestras bajo resguardo (si la caducidad
lo permite) 5 dias. Desechar en contenedor para envio posterior a planta de
tratamiento o en su defecto devolver la muestra al productor para que el
disponga de ella.

Fuente: Muestreo de Alimentos — ANMAT (Administracion Nacional de
Medicamentos, Alimentos y Tecnologia Médica); Guia para Muestreo de Alimentos
—FAO (Organizacion de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacién).
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IT Parte Experimental:

Determinacion de Acidez Total en Cerveza

I. Normalizacion (estandarizacion) de la solucion de NaOH 0,1 N

Las bases usadas en volumetria son principalmente los hidréxidos de
sodio y de potasio, ninguno de los cuales puede ser considerado patréon primario,
ya que se contaminan ficilmente con la humedad (higroscopicos) y el CO2
(pasando a carbonatos) dificultando su utilizacién como titulantes. Asi, se hace
necesario eliminar los CO3 2 presentes en la droga sélida, y para ello se procede del
modo siguiente:

Se prepara primero una solucion madre de NaOH al 50 %, empleando
agua destilada recientemente hervida y enfriada a temperatura ambiente (esta
solucién resulta ser = 19 M, con S = 1,51 gr/ml). Luego, y considerando que a la
concentracion de la solucion stock mencionada, los carbonatos son insolubles, se
los separa por centrifugacion, tomando del liquido sobrenadante la alicuota
necesaria para preparar la solucion de trabajo, con la concentracion deseada.

Finalmente esta ultima deberd ser normalizada contra un patrén
primario acido, tal como el biftalato de potasio (FAP). Proceder entonces como
sigue:

Materiales:
¢ 2erlenmeyer x 250 ml.

¢ 1bureta graduada x 50 ml con portabureta.
¢ 1embudo para bureta.

¢ 1vaso de precipitacion.

¢ 1 pipeta doble aforo x 25ml.
¢ 1probetax 100 ml
Reactivos:
¢ Soluciéon de NaOH o,1 N.
¢ Solucion alcoholica de fenolftaleina al 1 %.

¢ Solucion de FAP (o droga soélida).
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Procedimientos:

1. Normalizacion de una solucion de NaOH - 0,5 N.

1.a. Colocar 0,5 g de FAP, exactamente pesado en un erlenmeyer de 250
ml, disolviendo con 25 ml de H20 destilada sin CO2.

1.b. Anadir 3 o 4 gotas de indicador fenolftaleina.

1.c. Titular con la solucién de NaOH 0,1 N hasta viraje del indicador.
1.d. Leer el volumen de Vyase de alcalis gastados y calcular el factor "t"
correspondiente, con la férmula siguiente:

“t”base = mFAP (mg)
PEFrar X Vhase (ml) X Nbase

1.e. Corregir la Normalidad de la solucion de NaOH 0,1 N empleando el
factor “t” calculado en el punto 1.d , aplicando la siguiente formula:

N exacta = Naprox. x “t”’base

I1. Valoracion del acido Lactico en Cervezas comerciales:

La cerveza es una bebida que se obtiene por fermentacion alcohdlica de mosto
elaborado con cebada germinada sola, o mezclada con otros cereales. El almidon
proveniente de los granos se fermenta en agua con la ayuda de levaduras
(Sacharomyces Cerevicea o Sacharomyces Uvarum) y se aromatiza con lapulo.

La acidez resultante en las cervezas es debida a diversos acidos orgéanicos entre
ellos el acido lactico.

El Codigo Alimentario Argentino (C.A.A.) establece para Acidez Total en cerveza,
expresada como &cido lactico: no debera exceder de 3 por ciento p/p referido al
extracto del mosto original.

Materiales
¢ 2 erlenmeyer x 250 ml

¢ 1 matraz aforado x 500 ml

¢ 1bureta graduada x 50 ml con portabureta
¢ 1embudo para bureta

¢ 1vaso de precipitacién

¢ 1 pipeta doble aforo

¢ 1probetax 100 ml
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Reactivos:
¢ Solucion de NaOH 0,1 N de normalidad corregida.
¢ Solucidn alcohodlica de fenoftaleina al 1 %

¢ Muestra de Cerveza comercial

Procedimiento:

2. a. En un erlenmeyer de 500 ml colocar 100 ml de cerveza, llevar a
calentamiento a bafio Maria durante 30 min a 60°C para eliminar
completamente el di6xido de carbono, se deja enfriar, diluir hasta el
enrase con agua destilada. Homogeneizar la solucién y rotular como
solucion A.
2. b. Extraer una alicuota de 25 ml de la solucién A y colocarla en un
erlenmeyer de 250 ml.
2. ¢. A continuacion, agregar gotas del indicador fenolftaleina.
2. d. Titular, agitando, con la solucién normalizada de NaOH 0,1 N hasta
viraje del indicador.
2, e. Leer el volumen de base gastado y expresar el resultado en gr % de
acido lactico.
2, f. Célculos: gr % acido lactico = n x 0,009 x 100

\%

n: ml de NaOH gastados
V: volumen de Alicuota

III. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusion comparando los datos obtenidos segin la
normativa vigente (CAA).
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Trabajo Practico de Laboratorio

Titulacion de Precipitacion
-Argentometria-
Determinacion de cloruros
en Margarinas

I. Fundamentos Teoéricos:

Los métodos volumétricos basados en la formacién de un producto poco
soluble (precipitado) se denominan titulaciones de precipitacion y particularmente
aquellas en las que el i6n precipitarte es el cation Ag*, titulaciones argentométricas.
La aplicacion méas importante de estos métodos esta referida a la cuantificacion de
haluros: Cl-, Br-, I, CN-, en general.

El punto final en estas técnicas se determina usando un sistema de
indicacion apropiado, siendo dos tipos de indicadores los que se emplean con
mayor frecuencia.

1. Indicadores que reaccionan con el titulante: dan origen a
dos métodos muy usados: a) Método de Mohr; b) Método de
Volhard. En el primero se forma un segundo precipitado
coloreado en el entorno del punto de equivalencia (precipitacion
fraccionada). En el segundo, se forma un complejo coloreado
soluble en las proximidades del punto de equivalencia.

2. Indicadores de adsorcion: la reaccion se verifica en la super-
ficie del precipitado, y el indicador existe en forma ionizada en la
solucion. El Método de Fajans usa un indicador de este tipo, la
fluoresceina para cuantificar haluros a un

Método de Mohr

Es un método directo para valorar haluros (cloruros y bromuros)
mediante la adiciéon de una soluciéon estandar de AgNO; 0,1 N y como indicador se
anade una solucion soluble de cromatos, el K.CrO, que imparte coloraciéon amarilla
a la solucion problema.

Lo que se pretende es que reaccionen en primer lugar los cloruros dando
un precipitado blanco de AgCl (cloruro de plata) y que al consumirse éstos, el
primer exceso de ion plata reaccione con el indicador dando un precipitado de
Ag-CrO, (cromato de plata) rojo, indicativo del final de la titulacion.

Los fenomenos que se producen en esta titulacion pueden ser
encuadrados en lo que conocemos como precipitacion fraccionada. Si en una
solucion coexisten dos iones capaces de precipitar con el mismo reactivo, el hecho
de que precipite en primer término uno u otro, sera funcion no sélo del valor del
producto de solubilidad de cada uno de los precipitados susceptibles de formarse,
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sino también de la relacion de concentraciones de aquellos iones precipitables.
Dicho de otro modo, no es cierto que precipite primero aquella sustancia de menor
producto de solubilidad, sino la que satisfaga primero el valor de su constante del
producto de solubilidad.

De lo anterior, resultara claro que si deseamos que el agregado de nitrato
de plata produzca primero la precipitacion de cloruro de plata, mien-tras que el
precipitado de cromato de plata aparezca justamente una vez que se haya
precipitado todo el i6n cloruro deberd regularse convenientemente la
concentracion del indicador.

El método de Mohr permite la determinaciéon de cloruros por el
procedimiento directo, ya que precipitan los haluros correspondientes por adiciéon
de un cierto volumen de solucion normalizada de AgNOs:

CI + Agt =— AgCl )erecitado blanco
Kps =1x 10710

La soluciéon problema que contiene al i6n cloruro se ajusta a un pH entre
6,5 y 10 y se anade algo de K.CrO, (cromato de potasio) que en concentraciones
bajas acttia como indicador, senalando el punto final por la aparicién permanente
de un precipitado color rojo-ladrillo.

CrO,2 +2Agt =— Ag.CrO, \l/precipitado rojo-ladrillo
Kps =1,9x10712

El intervalo del pH = 6,5 a 10 se explica asi:

Para un valor inferior a 6,5 se inhibe la accion del indicador, puesto que
el i6n cromato es bastante soluble en soluciones acidas transformandose en i6n
dicromato:

2 CI'O4_2 + 2H+ 2 CI'207_2+ H20

Por encima de un pH = 10 se precipita: Ag-.O hidratado de color marrén
café, antes de terminar la titulacion.

El pH se regula anadiendo NaHCO5 6 HNOs diluido, dependiendo del pH
que presente la muestra.

Margarina

Legislacion Bromatoloégica: Capitulo VII

El art. Articulo 551 - (Resolucion Conjunta SPRel N° 203/2013 y SAGyP N°
206/2013)

“Con la denominacién de Margarina”, se entiende el alimento constituido por una
fase acuosa intimamente mezclada con una fase grasa alimenticia formando una
emulsion plastica. La fase grasa podra estar constituida por:

a) Grasas animales comestibles (enteras o fraccionadas)
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b) Aceites vegetales comestibles (enteros o fraccionados)

c) Aceites y/o grasas comestibles hidrogenados, los que no podran constituir la
totalidad de la fase grasa, debiéndose incluir obligatoriamente en los mismos
aceites o grasas no hidrogenados.

d) Aceites y grasas interesterificados y/o transesterificados.

e) Mezcla de las substancias grasas mencionadas precedentemente.

f) Grasa de leche, Max.: 5,0% en peso.

En la elaboracion de la margarina queda permitido el empleo de los siguientes
ingredientes y aditivos:

a) Leche pasteurizada, leche en polvo (entera, parcial o totalmente
descremada) y/o crema de leche pasteurizada.
b) Edulcorantes nutritivos, autorizados por el presente Cédigo, Max.: 2% en
peso.
c)Proteinas comestibles incluyendo, pero no limitadas a, suero liquido,
condensado o seco, suero modificado por la reducciéon de lactosa y/o minerales,
componentes del suero libre de lactosa, albimina, caseina, caseinato, en cantidades
no mayores a las requeridas para lograr el efecto deseado.
d) Sal (cloruro de sodio), Max.: 3% en peso.
e) Colorantes de origen vegetal de uso permitido consignados en el Articulo
1324 del presente y/o sus equivalentes sintéticos.
f) Diacetilo, como reforzador de la aromatizacion biologica, Max.: 1 mg/kg (1
ppm).

g) Aromatizantes sintéticos cuyos componentes, purezas y dosis hubieren sido
previamente autorizados por la autoridad sanitaria nacional.

h) Antioxidantes y sinergistas autorizados en el Articulo 523 bis y en las
concentraciones que correspondan segin su contenido graso.

i) Substancias conservadoras: acido sorbico y/o acido benzoico y/o sus sales
autorizadas por el presente Codigo en cantidades no superiores a 1 g/kg (1000
ppm) expresados como 4cidos.

j) Agentes emulsionantes: los consignados en el Articulo 550 y en las mismas
proporciones.

k) Lecitina, Méax.: 0,2% en peso.

1) Vitaminas: solo se autoriza en las margarinas rotuladas para untar y en las
siguientes cantidades:

Vitamina A: 15.000 a 30.000 UI/kg equivalente a 4500 a 15.000 microgramos/kg
de retinol.
Vitamina D: 1.500 a 3.000 Ul/kg equivalente a 37,5 a 75,0 microgramos/kg de
colecalciferol.

m) Reguladores de Acidez: 4cido citrico y lactico q.s.

La margarina debera responder a las siguientes caracteristicas y/o
exigencias fisicas, quimicas y microbiolégicas:
1. El contenido de materia grasa no sera menor de 80,0% en peso.
2. La cantidad de agua no sera mayor de 16% en peso.
3. La fase grasa presentara un punto de fusién no mayor de 42°C en las margarinas
para untar y de 48°C en las margarinas para uso culinario.
4. Debera presentarse solida a 20°C, su textura sera lisa y homogénea sin camaras
de agua o aire.
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5. Presentara una distribucién y tamafno razonablemente uniforme de los glébulos
de agua al examen microscopico en capa delgada entre porta y cubreobjeto.

6. Presentara color amarillento uniforme y no evidenciard sabores y olores
extranos.

7. El contenido de metales y catalizadores residuales no sera superior al indicado
en el Articulo 548 del presente Codigo.

8. Cumplira con los siguientes criterios microbiolégicos:

Parametro Criterio de aceptacién Técnica
Enumeracién de | n=5, c=2, ISO 21528-1:2004
enterobacterias m=10 ICMSF
NMP/g M=102
Recuento de hongos y | n=5, c=2, ISO 21527-2:2008;
levaduras m=10 BAM-FDA: 2001,
UFC/g M=102 APHA: 2001

La margarina deberd ser envasada en recipientes o envolturas
impermeables, previamente autorizados por la autoridad sanitaria competente.

La denominacion de venta sera “Margarina” y debera consignarse con caracteres de
color rojo, de buen realce y visibilidad, cuyo tamano no podra ser menor que el de
cualquier otra inscripcién o designacién del rotulado con excepcién de la marca.

Se indicaré en el rétulo para untar o para reposteria cuando corresponda.
Ademas de lo exigido en el Capitulo V debera consignarse con caracteres bien
visibles en el rotulo o en las tapa de los envases el mes y afio de elaboracion asi
como la leyenda conservar refrigerado o similar.

En caso de utilizarse papel impermeabilizado la fecha deberd ser bien legible,
impresa o perforada.

La perforacion no debe exponer el contenido al medio ambiente.

En caso de agregarse vitamina A y/o D deberan ser claramente declaradas en el
rotulado, asi como su concentracion.

Estos productos se consideraran como productos dietéticos por lo que deberan
cumplir con las exigencias consignadas en el Capitulo XVII del presente Codigo".

Fuente: Codigo Alimentario Argentino. ANMAT (Administracion Nacional de Medicamentos,
Alimentos y Tecnologia Médica).
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I1. Parte Experimental:

Determinacion de cloruros
en Margarinas

Materiales:
¢ Matraz aforado x 100 ml
¢ Vidrio de reloj
¢ 2 erlenmeyer x 250 ml
¢ Bureta caramelo x 25 ml

Reactivos:

¢ Muestra: Margarina Comercial
¢ NaHCO; solido

¢ Indicador para pH

¢ Ki:CrOsal5%

¢ AgNO5;0,1N

1. Determinacion de Cloruros en margarinas
Definicion:

Las margarinas son emulsiones s6lidas y extensibles del tipo "agua en
materia grasa"; son grasas semisolidas con aspecto similar a la mantequilla pero
mas untuosas. Se obtienen mediante procedimientos industriales a partir de grasas
insaturadas de origen vegetal (margarina 100% vegetal) o bien a partir de grasas de
origen animal y vegetal mezcladas (margarinas mixtas).

La determinaciéon del contenido de cloruro en mantequilla constituye uno de los
analisis quimicos mas importantes que se realizan a los alimentos como parte del
control de calidad.

Procedimiento:

1.a. Pesar 2 g de muestra en vidrio de reloj.
1.b. colocar la muestra en un erlermeyer de 250 ml y disolver con 20 ml
H20 destilada caliente, libre de cloruros.
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1.c. Agitar y dejar en reposo hasta una temperatura 50-55°C

1.d. Adicionar 2 ml de solucion acuosa de Cromato de potasio al 5%
1.e. Titular con la solucion de AgNO; 0,1 N hasta obtener la coloraciéon
rojo ladrillo correspondiente al punto final.

2. Preparacion del blanco:

2.a. Tomar 10 ml de agua destilada libres de Cl- y anadir 1 ml de
indicador K.CrO,. Titular con AgNOs; 0,1 N. Hasta aparicion del
precipitado rojo ladrillo.

2.b. Este ensayo, nos permite conocer el color del punto final y tener asi
una referencia apropiada al realizar luego la determinacién en la muestra
investigada.

2.c. Calculos: La concentracion de Cloruro de Sodio presente en la
muestra se calcula aplicando la siguiente férmula:

%NaCl = Nag* x meqnac1 X Vag* (ml) x 100
Peso muestra (g)

II1. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusion comparando los datos obtenidos segiin la normativa
vigente (CAA).
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Titulaciones con Formacion
de Complejos.
Determinacion de Calcio y Magnesio
en agua, titulacion con EDTA.

I. Fundamento Tedricos:

Las reacciones de formacion de complejos, se han utilizados hace ya
mucho tiempo, con fines analiticos cuantitativos, especialmente desde la
introduccién de los compuestos de coordinacion denominados quelatos, obtenidos
por la reaccion de un i6n metalico con un ligando o complejante. Varias
aminas terciarias que contienen ademés grupos carboxilicos, forman complejos de
notable estabilidad con diversos iones metalicos, estos compuestos se encuentran
en el comercio bajo el nombre de complexonas o como versenatos, entre los que se
encuentran al acido etilendiaminotetraacético, EDTA, y sus sales disodicas que
adquirié mucha importancia por sus aplicaciones.

El EDTA etilendiamintetracetico cuya formula es:

HOOC-H,C CH,-COOH

~

N——H,C CH, ——N

/ \CHZ-COOH

HOOC-H,C

El EDTA forma con los iones metalicos, complejos 1:1, obteniéndose las
siguientes reacciones para los diversos cationes:

Me*2 + H,Y2——> MeY2 + 2H*
Me+*3 + H.Y2 <—> MeY- + 2H*
Me+4 + H.Y2 <—> MeY + 2H*
Como se ve, la extension en que se forman estos complejos viene
afectada notablemente por el pH, existiendo ademas una correlacién entre la carga

del cation y la estabilidad del complejo resultante, que se resume asi:

a. Los complejos del EDTA con los cationes divalentes son muy
estables en soluciones basicas o débilmente acidas.

b. Los complejos de los cationes trivalentes son estables atn en el
campodepH de1a 2.

c. Los complejos de los cationes tetravalentes son estables en mu-
chos casos, incluso a pH menor que 1.
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Debido a la tendencia del EDTA a complejar a muchos cationes, es que
para conseguir un control considerable de su comportamiento, se debe regular
convenientemente el pH de la reaccion.

La valoracion directa de los iones metalicos con EDTA es posible siempre
que se disponga de algtin método adecuado para la deteccion del punto final, p.e.,
el Mg+2 se determina empleando el indicador metalocromico llamado negro de
eriocromo T : (NET) en solucién algo alcalina.

Mg+2 + H,Y-2 <> MgY-2 + 2H+

El indicador es un agente quelante organico que en soluciones neutras o
débilmente basicas existe en forma de i6n débilmente cargado, HIn-2, de color azul.
Este ion forma compuestos quelatos de color rojo con varios iones metalicos, el Mg
entre ellos; la quelacion va acompanada del desplazamiento de iones Hidrogenos.

Mg*2 + HIn2 «—> Mgln- + H*
azul rojo

Asi, en la valoraciéon directa del Mg empleando como indicador al NET,
la solucién posee inicialmente color rojo debido a la elevada concentracion de iones
Mg+2, esta concentracién disminuye en el punto de equivalencia y el equilibrio
anterior se desplaza hacia la izquierda. Logicamente la estabilidad del complejo
metal indicador debe ser menor que la del complejo metal-EDTA para que sea
posible que el valorante compita favorablemente con el indicador en la
complejacion de los iones magnesio. El calcio también puede valorarse con EDTA y
el complejo que forma es mas estable que el magnesio, pero produce con el
indicador NET una coloracion muy tenue. El calcio puede titularse con EDTA a
punto final definido usando murexida como indicador aun pH de 12 o0 mas.

La murexida presenta, en solucion los siguientes cambios:

H,In- <> Hiln2<—> H.In>
rojo-violeta violeta azul

pH<4 pH=9-11 pH>1

El Ca*2 reacciona con la murexida dando 3 especies complejas:

CaHyIn* «—> CaHsIn «— CaH.In-
amarillo-naranja rojo-naranja  rojo

pH<8 pH=8-4,5 pH>4,5

De acuerdo con los equilibrios planteados y las especies presentes, el
cambio de color que se observa a pH = 12 es del rojo al azul debido
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CaH.In- «<—> H.ln-
(rojo) (azul)

complejo forma libre del indicador

El Ca+2 y el Mg+2 pueden estar presentes simultAneamente en una muestra y asi
seran titulados con EDTA del siguiente modo:

e Una alicuota de la muestra se ajusta a pH = 10 y se titula la suma de
los dos metales con EDTA, y NET como indicador.

e Otra alicuota idéntica se ajusta a pH mayor que 12 con lo cual
precipita Mg(OH). y el Ca*2 que permanece en solucion se titula con
EDTA y murexida como indicador. La diferencia de volimenes de
solucion de EDTA requerida en la primera y segunda titulacion
corresponde a la cantidad de Mg~+2.

Legislacion Bromatolégica:

Capitulo XII: Bebidas Hidricas, Agua y Agua Gasificada.

Agua Potable:
Art. 982 - (Res MSyAS N° 494 del 7.07.94)

Con las denominaciones de Agua potable de suministro ptablico y Agua potable de
uso domiciliario, se entiende la que es apta para la alimentacién y uso doméstico;
no debera contener substancias o cuerpos extrafios de origen biol6gico, organico,
inorgénico o radioactivo en tenores tales que la hagan peligrosa para la salud.
Debera presentar sabor agradable y ser practicamente incolora, inodora, limpida y
transparente.

El agua potable de uso domiciliario es la proveniente de un suministro
publico y/o privado, cuya fuente es superficial (rios, diques, arroyos, manantiales,
etc.) o de una fuente subterranea (perforacion). El muestreo puede realizarse de
grifos domiciliarios o de los reservorios o depodsitos domiciliarios (tanques
domiciliarios).

Segin esta Norma, el agua para consumo humano debera cumplir con
las caracteristicas fisicas, quimicas y microbiologicas siguientes:
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Caracteristicas fisicas:

e Turbiedad: MAX ....ccccoviiiieiiieeeeeeeeee e 3NTU;
LI 076 (o) S RRRRRN max. 5 escala Pt-Co;
@ OJOT e e sin olores extranos.

e Amoniaco (NH4) MAX.:...uuueieeeiiiiiiiiieieeeeeeeiieeeeee e 0,20 mg/l;
e Aluminio residual (Al) MAaX.:....ccoovvvvviiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeee, 0,20 mg/l;
CIR:N <13 0V (¢ o 02 XS] B 1 T 3. <R SORS 0,05 mg/l;
e Cadmio (Cd) MAX.i.cccueiieiiirrrieeeeeeeeiieee e e e eeeeanns 0,005 mg/l;
e  CIanuro (CN-) MAX. uuuuueeeeeeeieeeiireeeeeeeeeeeirereeeeeeeeesrrrreeeeeeens 0,10 mg/l;
@ CINC (ZN) MAX. ciiiiiiiiiieeee e eeeiareee e e e eeesaaareeeeeesesnnes 5,0 mg/l;
@  Cloruro (Cl=) MAX. u..uueeeeeeeieeieeiiireeeee e eeeaaareee e 350 mg/l;
e Cobre (CU) MAX. uuuiiiiieeeeiirreeeeeeceeciiree e eeeetree e e e e e e e eeanaeeees 1,00 mg/l;
@ Cromo (CrI) IMAX. u.uuueeeeeeeeeeeiiirrreeeeeeeeeirereeeeeeeesisraeeeeeeeeesnes 0,05 mg/l;
e Dureza total (CaCOs3) MAX. u.cceeeeiuiieeeeeiiireeeeieeeeeeiveee e 400 mg/l;

Fuente: Codigo Alimentario Argentino. Actualizado, De la Canal y Asociados S.R.L.
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I1. Parte Experimental:

Determinacion de Calci
y Magnesio en agua,
Titulaciéon con EDTA|
Materiales:
¢ 2 erlenmeyer por 250 ml.
¢ 1 pipeta doble aforo por 25 ml.
¢ 1 bureta por 50 ml con portabureta.
¢ 1embudo para bureta.
¢ 1vaso de precipitacion.
¢ 1 pipeta graduada.
Reactivos:
¢ Solucion 1x10-2 M de sal disédica de EDTA
¢ Solucion buffer NH4C1 / NH3 (pH= 10)
¢ Negro de eriocromo T (NET) al 1 % en NaCl
¢ (perfectamente molidos e intimamente mezclados).
¢ Murexida (purpurato de amonio) al 1 % de NaCl.
¢ Solucién de NaOH al 10 % (libre de CO3-2)

¢ Muestra de agua.

1. Determinacion de Calcio y Magnesio:
Procedimiento:

1.a. Verter en el erlenmeyer, 50 ml de muestra de agua medidos con
pipeta aforada.

1.b. Anadir 1 ml de buffer NH4/NH3 y una pequena cantidad de NET en
NaCl.
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1.c. Calentar ligeramente la solucion para favorecer la reaccion del punto
final y titular con EDTA 1x10-2 M, hasta viraje del indicador a azul.

1.d. Tomar nota del volumen consumido de reactivo titulante.

2. Determinacion de Calcio:

Procedimiento:
2.a. En un erlenmeyer de 250 ml, verter 50 ml de muestra agua.
2.b. Anadir una punta de espatula de murexida en NaCl y a conti-
nuacion, 2 ml solucion de NaOH al 10 %, hasta obtener color rojizo-

rosado.

2.c¢. Titular con EDTA 0,01 M, hasta pasaje a violeta-azulado. Esperar
unos segundos para confirmar el punto final.

2.d. Tomar nota del volumen de EDTA consumido.

2.e. Calculo: de la suma Ca*2 + Mg+*2 restar lo correspondiente a Ca*2y
se obtendra Mg+2. Expresar cada cation en ppm.

Mg+2:
(alicuota = 50 ml)

(Vner — VMur) X MEpTA X 24,3 X 1000 = ppm Mg+2

alicuota
Ca*z:
(alicuota = 50 ml)
VMur X MEDTA X 40 X 1000 = ppm Ca*2
alicuota
Dureza:
(alicuota = 50 ml)
VNETX MEDTA X 100 X 1000 = ppm CaCOs;

alicuota
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Formulas reducidas:

EDTA

M = 0,01

Alicuota = 50 ml

ppmcacos, = Vepta (ml) X 20

ppmcat2 = Vepra (ml) x 8

ppmyg*2 = Vepta (ml) X 4,86

II1. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusiéon comparando los datos obtenidos segun la
normativa vigente (CAA).
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Titulaciones Redox.
Permanganimetria:
Determinacion de Fe(I1)

I. Fundamentos Teoéricos:

Muchas reacciones quimicas se caracterizan por la transferencia de
electrones entre las especies reaccionantes. Se designan como reacciones de 6xido-
reduccion 6, sencillamente, reacciones redox y constituyen la base de un
importante nimero de métodos volumétricos.

La reaccién se produce entre un agente oxidante y un agente reductor

’

asl:

1 1
Ox; + Red» Red; + Ox»

Donde:

Ox; se reduce a Red, y es el oxidante
Red. se oxida a Ox. y es el reductor

La tendencia de una sustancia a oxidar o reducir depende de su estado de
oxidacién y también de su estructura. Cuando mayor es su estado de oxidacion su
tendencia general es a tomar uno o varios electrones (e-) para reducirse a un estado
de oxidacion inferior:

Mo+ 4+ e-—> M@+

Por ejemplo:
Cet4 + e —> Ce*3
8H* + MnO4 + 5 —> Mn*2 + 4 H.O

Contrariamente, cuando menor sea su estado de oxidacion la disposicion
general sera a efectuar el proceso opuesto, es decir, cedera electrones y se oxidara.

Mn+  — M(n+1) + e
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Por ejemplo.

2CF —CL°+2e-

7Zn°® —> 7Znt2+2e°

La utilidad de una reaccion redox en el analisis volumétrico depende en
gran parte de la disponibilidad de medios para detectar el punto de equivalencia.
Existen tres casos en los cuales se emplean indicadores visuales:

a. Con auto-indicadores:

Cuando el titulante es de color fuerte. Por
ejemplo: el permanganato de potasio KMnO,, una solucion 0,02 M es
de color violeta oscuro. Las soluciones diluidas son de color rosa. El
producto de la reduccion, el Mn+2, es casi incoloro, rosa muy palido.
El curso de una titulacién con KMnO, puede seguirse observando los
cambios de color del titulante a medida que se reduce.

b. Con indicador de almidén:

Empleado para las titulaciones en las
que participa el yodo. El almidon forma un complejo de color azul
oscuro con el yodo, resultando sensibles a cantidades muy pequefias
de éste. Cuando se titula con I, la solucion es incolora hasta alcanzar
el punto de equivalencia donde cambia a azul perceptible a la primera
gota de titulante en exceso.

c. Con indicadores redox:

Son éstos los indicadores de mayor apli-
cacion en las titulaciones redox. Son a su vez oxidantes o reductores
que no responden en particular a los cambios de concentracién de
ningdn i6n dado de las soluciones sino en general, a las variaciones
del potencial de oxidacion del analito. Se encuentran dentro de este
grupo de indicadores sustancias que son colorantes que poseen
colores vivos y que tienen un color bajo la forma oxidada y otro bajo
la forma reducida. Asi, el estado de oxidaciéon del indicador y por
tanto su color dependera del potencial de la solucion.
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Debera buscarse siempre que el ambito de transiciéon del indicador para
un potencial determinado se encuentre en las inmediaciones del punto de
equivalencia. Ademas la reaccidon debera ser rapida y reversible para que el cambio
de color sea notable y permita detectar convenientemente el punto final de la
titulacion.

El Permanganato como Titulante

El i6n permanganato es un oxidante fuerte que es frecuentemente usado
como titulante en forma de una solucién de permanganato de potasio. Es un ion
intensamente coloreado por ende se da la posibilidad de la autoindicacién como ya
se mencionara anteriormente.

Debe aclararse que el KMnO, presenta algunos inconvenientes que
deben controlarse a fin de obtener los resultados deseados. En soluciones diluidas
la estabilidad es reducida. La reduccién del permanganato produce diferentes
estados de oxidacion del manganeso segtn las condiciones de la solucion:

En medio acido:

MnO4 +5e + 8 H* —> Mn*2 + 4 H.O
En medio 4cido débil:

MnO4 +3e + 4 H* —> MnO: + 2 H.O
En medio alcalino débil o neutro:

MnO4 +2H.0+3e —> MnO-, + 4 OH-
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I1. Parte Experimental:

Permanganimetria:
Determinacion de Fe (I1)

1. Normalizacion de la solucion KMnO, con Na.C.0, segun la técnica
de McBride.

Materiales:
¢ Vaso de precipitaciéon por 250 ml (Erlenmeyer)
¢ Bureta con portabureta
¢ Embudo
¢ Pipetas graduadas
¢ Termdémetro

¢ Tripode con malla de amianto

Reactivos:
¢ Na.C.040,05N
¢ H.SO41:10
¢ KMnO, 0,02 N
Procedimiento:

1.a. Introdazcase una alicuota de 10 ml de la solucién de oxalato de
sodio en un erlenmeyer de 250 ml, afiddanse 8 ml de acido sulfarico 1:10
y 30 ml de agua destilada.

1.b. Coloquese el vaso en un tripode sobre una malla de amianto y
caliéntese lentamente y con agitacion a unos 80 °C (usar un termo-
metro).
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1.c. Retirese el vaso de la llama y comience la titulacion con la solucion
0,02 N de permanganato de potasio. Agréguense las porciones iniciales
lentamente, llegando a la decoloracion total antes de anadir la siguiente
porcion. Controlar la temperatura y si ésta desciende debajo de 70 °C,
vuélvase a calentar la solucion. Tittlese hasta color rosa palido.

1.d. Calcilese la molaridad exacta de la solucion de permanganato de

potasio, encontrando el valor de t.

t= Nna2c204 X V Na2co04 (ml)
Nxmnos X Vimnog (ml)

Nkmnog = Naproximado xt

2. Titulacién permanganimétrica de Fe (II).

El Fe (II) en medio 4cido se oxida con i6n permanganato, de acuerdo con
la siguiente ecuacion:

MnO,4 + 5 Fet2+ 8 H¥ ———> Mn*2 + 5 Fe+*3 + 4 H.O
La solucion en anélisis se acidifica con acido sulfarico diluido; si hay

cloruros, se obtienen resultados elevados porque la reaccion entre el Fe (II) y el
permanganato induce la oxidacién de cloruro a cloro molecular (o a hipoclorito).
Materiales:

¢ Erlenmeyer por 250 ml

¢ Pipetas graduadas

¢ Vaso de precipitacion

¢ Embudo para bureta

¢ Bureta con portabureta
Reactivos:

¢ Solucion de sulfato ferroso cristalizado

¢ H.SO41N

¢ KMnO, 0,02 N
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Procedimiento:

2.a. Se pesan 0,10 g de Fe+2 y se lleva a matraz de 100 ml (si no es
hidratada). Se toman 20 ml de solucion problema, y se introducen en un
erlenmeyer de 250 ml.

2.b. Se afiaden 20 ml de acido sulfarico normal y se titula con solucion
de permanganato de potasio 0,02 N, hasta obtener coloracion rosada
palida.

2.c. Se repite con una porcién de méas de 20 ml de solucién problema, y
se promedian los resultados.

2.d. Se calcula el porcentaje de Fe (II) en la muestra analizada con la

siguiente ecuacién:

% Fe = Nxmnos X Vkmnos X meq X 100
alicuota

II1. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusion comparando los datos obtenidos segin la
normativa vigente (CAA).
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Analisis Cuantitativo Instrumental

Espectrofotometria de absorcion en el visible

I. Fundamentos Teoéricos:

La absorcion selectiva de radiacion electromagnética que se produce
cuando esta atraviesa una solucion contenida en una celda, da lugar a que el rayo
emergente difiera del incidente. Es asi, que el proceso de absorcién disminuye el
poder radiante (intensidad) de la radiacion transmitida desde un valor P,
(correspondiente al haz incidente) hasta un valor P (correspondiente al haz que
emerge de la solucién). La absorcion no es el tinico proceso por el cual se reduce el
poder de radiacion de la luz que atraviesa la solucidon. Las reflexiones en la
superficie de la celda, asi como la dispersiéon causada por particulas en suspension
también contribuyen a esa disminucion. Para compensar estas pérdidas, se coloca
primero en la celda una solucion "en blanco"” constituida por el disolvente y todos
los constituyentes del sistema investigado, menos el que quiere determinarse.

Asi el poder radiante de la radiacién transmitida corresponde al poder
radiante incidente original, menos las pérdidas por reflexion, dispersion, etc. Se
designa a este poder radiante como P, y es igual al poder radiante incidente
"corregido”, cuando el "blanco" se reemplaza por la muestra.

La radiacion que absorbe la muestra se determina entonces, com-
parando la intensidad del haz transmitido cuando no hay muestra (P,) con la del
haz transmitido cuando hay muestra (P). La relacion entre estos dos poderes de
radiacion P/P, se conoce como transmitancia, T, 6 al multiplicarla por 100, como
porcentaje de transmitancia, % T.

De acuerdo con la ley de Lambert-Beer, la transmitancia esta relacionada
con la longitud de paso éptico b (en cm) a través de la solucién y la concentracion c
(moles/1) del soluto absorbente de la solucién en la siguiente forma:

-log P=-logT=¢bc
Po

Siendo e (epsilon) la absortividad molar, caracteristica de la especie
absorbente y funcion de la longitud de onda de la luz. Al término -log P/P, se lo
denomina absorbancia, A, entonces

A=ebc O A=abc
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Siendo a la absortividad para una especie cuya concentracion se expone
en gramo/litro.

La expresion anterior, es la forma mas conveniente de la ley de Beer para
fines analiticos, pues la absorbancia es directamente proporcional a la
concentracion del analito absorbente de interés, cuando la absortividad y el camino
Optico se mantienen constantes.

La Figura 1 muestra la grafica correspondiente a la absorbancia vs
concentracion que resulta ser una recta que pasa por el origen.

T T T e N\ En el proceso de una determinaciéon fotométrica,
uno de los aspectos mas importantes es la
seleccion de la longitud de onda apropiada para
las mediciones de absorbancias. Esta seleccion

| |
I I
| |
| = | : :

se realiza sobre una curva obtenida con la
: | absorbancia de una solucion del analito
| B : investigado, obtenida a varias longitudes de
| C (e/h | onda, es decir una curva de la A (ordenadas) en
\___L\ Figura | ,———7 funcion de A (abscisas). La grafica asi obtenida

e se designa como Espectro de Absorcion del
compuesto.

Si se desea obtener alta sensibilidad es preciso elegir una longitud de
onda para la cual el valor de la absorbancia sea alto.

La ley de Lambert-Beer es valida s6lo para luz monocromatica, un
requisito que se alcanza dificilmente en la practica. Es asi que se trabaja con filtros
o monocromadores para obtener una banda estrecha de longitud de onda, que
ademas debera corresponder a una zona de poca pendiente en la curva espectral, se
tiene entonces una monocromacidad aceptable.

La técnica experimental en espectrofotometria visible hace uso de una
Curva de Calibrado. Se la obtiene midiendo la absorbancia de soluciones de
concentraciones conocidas y distintas del analito de interés, y graficando la
absorbancia en funciéon de dichas concentraciones. A continuacién se mide la
absorbancia de la solucién problema y la concentracion de la especie absorbente se
lee en la curva de calibrado.

Si el sistema en estudio cumple con la ley de Beer la curva de calibrado sera
una linea recta que pasa por el origen (Figura 1). Sin embargo en la practica, la
linea es recta solo hasta un cierto limite de concentracion, y después de este
aparecen desviaciones de la ley causadas por factores tanto quimicos como
instrumentales.

Si las desviaciones de la curva no son considerables, las determinaciones
cuantitativas son factibles.

De lo expuesto hasta aqui, surge entonces que los pasos sucesivos a
seguir toda vez que se desee emplear una técnica espectrofotométrica son los
siguientes:
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1. Trazado de la curva espectral (Espectro de Absorcion del compuesto).

1.a. Preparar a partir de una droga p.a. una soluciéon del componente que
se desea determinar en una concentracion estipulada y trazar la curva
espectral, realizando para ello una serie de medidas de absorbancia a
distintas longitudes de onda y [c] constante.

1.b. Sobre la curva espectral, seleccionar la longitud de onda de trabajo
que corresponda a un maximo de la curva. Se logra asi maxima
sensibilidad y reproducibilidad.

1.c. Preparar una serie de soluciones patrones de concentraciones
crecientes y perfectamente conocidas en el componente a determinar.

2, Verificacion de la ley de Lambert-Beer (Trazado de la Curva de Calibrado)

2.a. Desarrollar el color con un reactivo adecuado, simultaneamente en
los patrones y en la muestra, si es necesario.

2.b. Efectuar las lecturas de la absorbancia, A, de los patrones a la
longitud de onda seleccionada (A = cte)

2.c. Graficar absorbancia, A vs. concentracion.

2.d. Medir la A de la muestra y usando la grafica determinar su
concentracion.
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I1. Parte Experimental:

Espectrofotometria de absorcion en el visible.

Materiales:
¢ Matraz aforado por 250 ml
¢ Matraz aforado por 100 ml
¢ Bureta con porta por 50 ml
¢ Embudo para bureta

¢ Vaso de pp por 50 ml

Instrumental:

¢ Espectrofotometro

Procedimiento:
1. Preparacion de los patrones

1.a. Partiendo de una solucion 2 x 102 M de KMnO, preparar 250 ml de
solucion 4 x 1074 M.

1.b. Colocar en matraces por 100 ml los volimenes de solucién 4 x 104
M (descargados desde una bureta) que sean necesarios para que al
enrasar a 100 ml con H.O destilada se obtengan patrones de las
concentraciones que siguen: 0,2 x 104 M; 0,4 x 104 M; 0,6 x 104 M; 0,8
X104 M, 1,2x104M, 1,6 x 104 M.

2, Trazado de la curva espectral

2.a. Encender el equipo y colocar lectura de A, seleccionando el botén
adecuado.
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2.b. Colocar en las celdas que provee el equipo, la referencia (H-O
destilada) y el patron de concentracion 1,6 x 104 M.

2.c. Seleccionar la longitud de onda A = 410 nm.

2.d. Colocar en el portacelda la celda con la referencia y llevar el equipo
a 0 (cero) de absorbancia (100 % T) mediante las perillas adecuadas
(consultar en el equipo).

2.e. Repetir el procedimiento anterior con la celda conteniendo el patréon
de concentracion 1,6 x 104 pero ahora leer directamente la A en la escala
digital.

2.f. Reiterar los ultimos tres pasos variando la longitud de onda a
intervalos de 10 nm hasta llegar a 520 nm, luego a intervalos de 5 nm

hasta 550 nm y a continuacion de 10 en 10 nm hasta llegar a 610 nm.

2.g. Trazar la curva espectral graficando A vs. A y elegir la Aw maés
adecuada.

3. Trazado de la curva de calibracion y determinacion de la
concentracion de una muestra incognita.

3.a. Operar con el equipo en forma analoga, manteniendo fija la n,W
escogida, obteniendo los distintos valores de A para cada patron.
3.b. Graficar A vs. [c] (Ley de Lambert-Beer)

3.c. Medir el valor de A de la muestra a la misma A y determinar su [c]
usando la grafica obtenida en 3.b.

III. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusiéon comparando los datos obtenidos segun la
normativa vigente (CAA).
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Analisis Cuantitativo por Emision.
Fotometria de Llama.

I. Fundamentos Tedricos:

Hemos visto ya, la determinacién espectrométrica de sustancias en

solucion, es decir, el modo en que las moléculas absorben energia. Ahora
estudiaremos la espectroscopia de dtomos, que se usa para la determinacion cuali y
cuantitativa de mas de 60 elementos. El estudio espectroscopico de atomos (o de
iones elementales, tales como Fe+2, Al") con radiacion uv-visible sblo es posible en
fase gaseosa donde los atomos y iones se encuentran separados entre si. Por esto el
paso inicial en estos métodos de espectroscopia atémica, es la atomizaciéon, un
proceso por el cual una muestra se volatiliza y descompone para producir gas
atémico. Hay diversas maneras de obtener atomos libres y de medir la absorciéon o
emision de radiacion de los mismos, es asi que los métodos espectroscopicos
atomicos se clasifican segin la forma en que se atomiza la muestra, siendo
también muy variable la temperatura que emplea cada método. Los métodos
atébmicos pueden basarse en fenémenos de absorcion, fluorescencia y emision.
La espectrofotometria de emision de llama, o mas simplemente la fotometria de
llama usa como fuente de energia de excitacion a una llama, en donde la muestra
en solucion se dispersa (o nebuliza) en forma de rocio fino que luego se mezcla con
el combustible gaseoso y oxidante para arrastrarla al mechero. El mecanismo para
obtener vapor atémico es complejo. Primero el disolvente se evapora y queda la sal
deshidratada. La sal se disocia en atomos gaseosos libres en estado basal. Una
fraccion de estos atomos pueden absorber energia de la llama y pasar a un estado
electronico excitado. Cuando regresan al estado basal, los &tomos excitados emiten
fotones de longitud de onda caracteristica. Esto se detecta con un dispositivo
monocromador-detector convencional. Debido a que la emision produce pocas
lineas, seria suficiente emplear filtros de interferencia simple (para los metales
alcalinos), pero como la llama produce un fondo de interferencia, se recomienda
emplear directamente un monocromador (Figura A).

La intensidad de emision es directamente proporcional a la
concentracion de la sustancia analizada en la solucion que se aspira en la llama.

La fotometria de llama se usa rutinariamente para la determinacién de
metales alcalinos que son facilmente excitables y por tanto requieren temperaturas
bajas de la llama, y estas se alcanzan usando propano o gas natural como
combustible y aire como gas oxidante.
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I1. Parte Experimental:

en hojas por fotometri
de llama.

Materiales:

¢ Fotémetro de llama.

L 4

Vasos de precipitado.

*

Pipetas.

Reactivos:

L 4

Solucién patron de K 5 meq/1
¢ Muestras foliares.
Procedimiento:
1. Encender el equipo.

2. Colocar el capilar en un vaso con agua destilada para asegurar la
limpieza del fotdbmetro.

3. Calibrar en el visor 0,00 nebulizando con agua destilada.

4. Calibrar en el K a 5,00 meq/1 llevando a disolucién de 01:20.
5. Proceder a nebulizar con muestra en disolucién 01:20.

6. Verificar el calibrado y repetir la lectura de las muestras.

~. Promediar las lecturas.

8. Calculo: Calcule el porcentaje de potasio mediante la siguiente
férmula:

%K = PPM X 1,5
g (peso muestra en mg)

II1. Interpretacion de los resultados:

Realizar una conclusion comparando los datos obtenidos segin la normativa
vigente (CAA).

Guia de Trabajos Prdcticos de Laboratorio 2017 | -



Determinacion de Sustancias
Colorantes Naturales
En Pimento

I. Fundamentos Tedricos:

Con la denominacién genérica de pimenton o paprika, se entiende el
producto de la molienda de los frutos seleccionados y desecados de diversas
variedades rojas del género Capsicum (Art. 1233, Cap. XVI CAA).

En Catamarca el cultivo de pimiento para pimenton se concentra en los
departamentos de Belén y Santa Maria y se comercializa sobre la base de una
apreciacion subjetiva de la mayor o menor proporciéon de frutos mancha-dos,
quemados, amarillentos, blanquecinos etc. que posee cada partida.

Se establecen categorias de uso comuin como primera, segunda, se-
leccion y esencia sin que, en general, se realicen anélisis de laboratorio para
determinar la calidad y los precios de venta de cada partida.

La reglamentacidon internacional que rige el comercio exterior de
piment6n, suele exigir la determinacion del llamado color extractable como
criterio de calidad de la materia prima. El método analitico internacionalmente
mas aceptado para este fin, es el propuesto por la American Trade Association
(ASTA) que establece los grados ASTA, un piment6én apto para exportacion debe
superar los 120° ASTA.

El color es producido por los carotenoides presentes en el fruto, y su
contenido depende de factores tales como el cultivar, el estado de maduracion,
condiciones de crecimiento, etc.
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I1. Parte Experimental:

Determinacion de Sustancias
Colorantes Naturales
en Pimenton.

Materiales:
Material de vidrio habitual para laboratorio y ademas:

¢ Balanza
¢ Erlenmeyer de 250 mL
¢ Bureta graduada de 25 mL

¢ Espectrofotometro

Reactivos:
¢ Muestras comerciales diferentes de pimenton
¢ Acetona
¢ Solucion de éacido sulfarico al 5 % v/v, para controlar el
espectrofotometro.
¢ Solucion patrén de color (usando CoCl..6H-0 y K.CrO,)
Procedimiento:

1. Preparacion del patrén de color:

1.a. Pesar exactamente; 1,3500 g de CoCl..6H.0 y 0,0125 g de K.CrO, en
erlenmeyer.

1.b. Agregar 20 ml de solucion de acido sulfarico al 5 % v/v.

1.c. Transferir a matraz volumétrico de 100 ml, previamente enjuagado
con tres alicuotas de la solucion sulfarica. Enrasar.

1.d. Usando como blanco la solucién de acido sulfarico; medir la
absorbancia A de la solucion patron de color, a A= 477 nm (que
corresponde a la longitud de onda de trabajo a la cual esta solucién tiene
absorbancia maxima).
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1.e. Si fuera necesario, calcular el factor de correccion f, empleando la

f = AteoRICA
ArEiDA

Donde, la absorbancia teérica de la solucion, es igual a 0,315.

2. Medicion de las muestras de Pimenton

2.a. Pesar 0,1 g de pimenton y transferirlo a un matraz de 250 ml de
color ambar con 200 ml de acetona. Agitar y dejar reposar por cuatro
horas al abrigo de la luz.

2.b. Transcurrido el tiempo mencionado, homogeneizar y enrasar con
acetona. Sacudir y dejar nuevamente en reposo por 10 minutos.

2.c. Transferir 5 ml de la solucibn obtenida a la celda del
espectrofotometro, y medir, por duplicado, la absorbancia a A= 460 nm.
Usar acetona como blanco.

2.d. Calcular los grados ASTA como sigue:

ASTA color = Ax250/100xfx16.4
m

f = 0,315 = 0,9265
0,340

II1. Interpretacion de los resultados:
Clasificar por su color (exportaciéon 6 no) a los diferentes pimentones en

funcion de sus grados ASTA (Normativa Internacional). Formular una conclusion y
debatirla con sus compaiieros.
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Determinacion del Grado
de Acidez en Aceites
Vegetales

I. Fundamentos Tedricos:

Se conoce que las grasas y aceites son una fuente de energia funda-
mental para la dieta humana, por lo que el conocimiento de su composicion
quimica, y de las fuentes a partir de las que se obtienen, es esencial para com-
prender la nutricién y la bioquimica de las grasas.

El control analitico de las grasas vegetales, tiene como finalidad,
determinar las siguientes caracteristicas principales: genuinidad, calidad y residuos
extranos.

a. La genuinidad o pureza garantiza la ausencia de mezclas del
aceite con otras grasas.

b. La calidad determina las categorias comerciales del aceite.

c. Los residuos (plaguicidas, herbicidas) se relacionan con la
inocuidad del producto.

Para todos los alimentos en general, existen documentos normativos que
contienen disposiciones generales y establecen los requisitos que aquellos deben
cumplir para su adecuada comercializacion. El Codigo Alimentario Argentino
(CAA) y las normas IRAM (Instituto Argentino de Normalizacién) son ejemplos de
estos documentos.

En el caso particular de los aceites de oliva (AO) y también de orujo de
oliva, la normativa internacional del Consejo Oleicola Internacional (COI) que rige
para su comercializacion es muy exigente, y contiene un gran namero de
determinaciones en razén de que existen varias categorias comerciales y hay riesgo
de mezclas fraudulentas con otros aceites vegetales debido a la diferencia de
precios que presentan estos aceites en relacion a las demas grasas vegetales.

El aceite de oliva virgen, es el resultado de la aplicacién de un conjunto
de operaciones mecanicas y/o fisicas, que bajo condiciones adecuadas y partiendo
solo de aceitunas, separa de éstas la fraccion oleosa del resto de los constituyentes.
El valor biologico de este alimento es muy reconocido y sus propiedades
beneficiosas para la salud le atribuyen un destacado rol en la prevencion de
distintas enfermedades.

Nuestra provincia se ha transformando desde hace algunos afios en una
de las principales productoras de AO del pais, y paulatinamente este alimento esta
siendo incorporado a nuestra dieta; por tanto, el conocimiento de la calidad de
nuestros aceites nos permitira como consumidores, la eleccién méas adecuada.
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Trabajo Practico de Laboratorio

I1. Parte Experimental:
Determinacion del Grado
de Acidez en Aceites
de Oliva.

Materiales:
Material de vidrio habitual para laboratorio y ademas:

¢ Balanza
¢ Erlenmeyer de 250 mL
¢ Bureta graduada de 25 mL
Reactivos:
¢ Muestras de aceite de oliva de diferentes marcas comerciales
¢ Mezcla de éter etilico y etanol 95 % (v/v) en proporcion 1:1
¢ Solucién acuosa valorada de hidréxido de sodio 0,1 M
¢ Solucion alcoholica de fenolftaleina al 1 %

¢ Ftalato acido de potasio FAP (patron primario, PE = 204,23)

Procedimiento

1. Toma de muestras de AO:
Se trabajara con muestras extraidas de fabrica y de locales comerciales del medio,
segun las instrucciones proporcionadas por el jefe de trabajos practicos.

2. Preparacion y neutralizacion de la solucion mezcla de trabajo éter
etilico y etanol 95 % (v/v):

Neutralizar exactamente y al momento de su utilizaciéon, la mezcla pro-porcién 1:1
de éter etilico/etanol 95 % (v/v) con solucién de NaOH 0,1M usando fenolftaleina
como indicador.

3. Preparacion de la solucion de hidréxido de sodio 0,1 M :
Seguir los mismos pasos que se estudiaron previamente para la preparaciéon de Na
OH 0,1 M.
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4. Normalizacion de la solucion de hidréxido de sodio 0,1 M:

4.a. Pesar en erlenmeyer de 250 mL 0,5 g de ftalato acido de potasio
seco. Anotar la masa real pesada.

4.b. Agregar aproximadamente 25 mL de agua destilada libre de CO. y
disolver.

4.c. Anadir 3,4 gotas de fenolftaleina al 1%.

4.d. Titular por duplicado, con la solucién de hidréxido de sodio 0,1 M.
4.e. Promediar los dos valores obtenidos.

4.f. Calcular el factor de correccion de la base y la normalidad exacta a
partir de la expresion que siguen:

tnaoH = Masarap (mg)
PEFrap X VNaoH X NBase

Nexacta = NAprox. X tBase

5. Valoracion de la muestra de Aceite de Oliva (AO) con solucion
normalizada de NaOH o,1 M:

5.a. Pesar 2,82 g de aceite de oliva en erlenmeyer de 250 mL.

5.b. Agregar 25 mL de la solucion neutralizada de éter etilico-etanol.
5.c. Titular la muestra, con agitacion, usando como valorante la solucion
estandarizada de NaOH 0,1 M hasta, viraje del indicador a rosado (la
coloracion debe permanecer por 10 segundos).

5.d. Calcular el porcentaje de acido oleico (C18:1) libre presente en el
AO.

% C18:1 = VxM xPM x 100
1000x P

Siendo:

V: volumen en ml de la solucién de NaOH usada

M: concentracion molar exacta de la solucion de KOH usada
PM: peso molecular del acido oleico, igual a 282

P: peso en gramos de muestra
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6. Tratamiento de datos
Trabajar con los datos de las muestras de fabrica y de local comercial por

separado:

6.a. Reunir, por comisién, los datos de volumen utilizado de valorante
obtenidos en cada grupo y por cada muestra.

6.b. Realizar el promedio y calcular la desviacién estandar. Informar los
resultados finales.

6.c. Comparar entre si los resultados finales obtenidos en cada comision
de trabajo.

II1. Interpretacion de los resultados:

Determinacion de la calidad de los AO segiin normativa. Clasificar segin
la norma IRAM 5523:2002 a los aceites de oliva analizados, teniendo en cuenta los
valores de acidez obtenidos.

Formular una conclusion y debatirla con sus compatieros.
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