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OBJETIVO

El objeio do este rabajo, e dar a conocer el control reallzado
desde &l punto de vimta gufmico, en las materias primas v adicivoa uti-
lizados én la inhricacion de leches an palvo,

Las materias primas incloyen desde luego, la leche como com-
puesto principal, las sustancias empleadas durante su proceso y los a-
dicivos como comparicldn intrinseca del producto final.






BPORTANCIA DE LA LECHE COMO ALIMENTD.

La leche, como se ha discurlds durante mucho Hempo, so consl- -
dera uno de los allmentos mda importantes &n la allmentaclon humana.

Tambitn, es de tedos reconocldo, que lu leche en la alimenta---
clitn infantil, oo tene sustituto y esto s& debs a que presenta para ] --—
lactante, la fuente fundamental de todos sus requerimientos nutriciona
Izs. Por ejemplo, la deficlancla de flerro que existe en la leche, rstd —
compensada con lus réeservia quo @l reclén nacklo posee en el hgado. —
El cilcio y ol fhaforo; factores principales y necesarios en &l crec]----
miento de los nito, son suministrados en un gran porcentaje por la le-—
che v segin &2 ha dicha, &l crecimiento infantll, estd en proporciin di—=
recta ¢on la cantidad d& leche gue consuman. For lo tanfo, == necesario
tener presente gue las deficlencilas de calclo ¥ fosforo en la slimenta —-

cifn de los nifio, los pradispone al raguitismo.

Durante & embarszo, también las necesidaded de calclo en las -
madres, ¥ en los nifios reclén nacidos, son muy grandes, ¥ estas son -
aportadas al organismo himano poar la leche y productos lacteos,

En lo que respecta a o8 olros componentes de la leche, ol valor
de allos conaiste en que debido a su alto coaficlente do digestibilidsd, -
la labor necesaria para absorberlos, es muy pequefia; asf por ejemplo,-
las proteinas se digleren enun %4 %, la grasa en un 95 § y la lactosa*
en un 100 %. En el nifio de pecho, estas proporcionss son mayores. A—

demis, como el aparato digestivo del lactante estd adaptado en su totall
==



dad, para una allmentacion dquids, nada mejor hay, que la leche. (19)
DEFIMNICHN

La leche se ha definido, como la secrecitn de las glindulss ma-
marias de los mamfferos, para el solo propdsito de servir de allmento
a sus criss v contiens unn cantidsd equilibrads de sustenclas ssencia --
les para su desarrcllo y subsistencia.

El reglamento oficlal mexicano de leches, define a la misma co
moi "El producto natural obtenido por la ordeia complata de imo & maa
animales sapoa, con excluslon de] producto obtenido 15 dias antes dal *
parto y 5 dlas despues de este acto, & cuando mo contenga calostro”.

Para los efectos do aste reglamento, la leche de vaca, se deno -
minard con & nombre pendrico de leche: la leche procedente de piro a-
nimal, #= designard ademis con el nombre de la hambra de que proce -

da,

La leche de orfgen humano, es bisica por su composicion quiml
c4, expuesta a pocd probabilidades de contaminacién, siendo en la ma-
yor parté de los casos, estéril. La leche de vaca, pura y manipulda an
forma tal que se evilen contaminaciones, brinds igual valor nutridvo. -
Diversos investigadores, han afirmado que despues de muchas experien
clas realizedae por ellos, en numerosas ratas de prosba. las cuales —
permiten un control muy rigido, oo han podido encontrar diferencia sig
mificativa &n el valor nutritivo de las protelnas de 1a leche de vaca. com
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paradan con las proteinas de la leche humana. Haclendo estas miaman
exparienclas én nifios lactantes, han demosirado tambisn, gque el va--
lor bloldgico {capacidad que dene una protélna cualquicra pars sustliu
ir a la proteins da] proplo organismo humano) de ambas protelnas os-
practicamente & mismo.

Le busearon diferencias estadisticas entre le protedna de la le-

che de vaca y de la mujer en las siguléntes determinaciones:

1.~ Eficiencia en la retencitn protéica.

Habiendose encontrado solo pequafes varisciones, las cuales -
no alcanzaron slgnifacado estadistico; por ojemplo, las proteinas de ”
la loche de vaca parecen ser ligeramente mejores en lo que reapacta
a la urilizacisn total de ellas, debido posiblemente s 1o mojar absor --
cita del nitrogeno; en cambio el valor blolagico de las lactoproteinas
de orfgen humano, fue ligeramente mayor.

La leche entera de vaca, os tambifn una foente de energla, - -

cuyo valor energético varfa entre 610 y 710 calorfas por lliro, pudien
dose tomar como promedio el de 650 calorfas, El de la loche descre-
mada es de 350 calorfas par ltro.

La leche o= tamblén wma Imporointe fusnte de vitaminas: estm
las encontramos distribuldas, ys sea en la crema (liposolubles) 8 en

s



el suero (hidrosolubles). Del grupo hidrosaluble, encontramos a las vi-
taminas A ¥ [ en las hldrosolubles &l complejo B (Hamina, riboflaving -
piridoadna) ¥ ademis, la vitamina C, nlacins, dcido pantoténico, hiotna,
ewc. (19)

IMPORTANCIA DE LA LACTANCIA Y COMPARACION DE LA MISMA
ENTRE LA PROVENIENTE DEL SENO MATERNO Y LA ALTMENTA -~
CION ARTIFICIAL,

1.~ ALDMMENTACION DEL SENO MATERND. - 5o llama allmentacion al-
seno, a la quo estd constitulda por leche humana. En la mayor parte de
los casos, 10 hace la madre y excepclonalment® una nodriza.

La loche materna es de gran valor para ¢l lactante =n los prime
ros mesos de adad, va qgue e= el alimento biologico ideal, de la misma
especie, eatéril y complego, La primera secrecitm del seno materno ao
llama calostro. El calostro aywla al nific a expulsar el meconio que oa
el resfiduo Intestinal gue & tene gin haber tomado alimento. El calostro
Hene menos cascina y mis lactoalbimina que 1a leche de vaca, ¥y gran -
contenida grass. Despues sparece la leche temprana, la leche interme-
dia y la leche tnrdfa.

La composicion de la leche materna puede variar de cetada a te -
tada, pero se aceptan como valores promedios los slgulentes:
Prot=inas 1.5%

Grasa 3.5%



Lactosa 7.0%
Sales 0.2%
Agus 0. 0%
Estos valores pueden verse afectados por les emociones, la mens
truacitn, nuevo embarazo v naturalmente por enfermedades,

La leche materna s un liguido hormogéneo, blanco szulads, tibio,
opaco, de olor carscterfstico, sabor dulce, con pHde 6.8 a 6.9y de pe-
so especifiios de 1026 a 1.054 &0 la gue las grasas s& encuentran flna--
mente emulsiogadan. Los pricidos estin presentes en un 60 §, de albami
nas del sucro y en un 40 §, por caseina, por lo que es de muy facll diges
tidn. Las grasam catdn compuestas en &u mayorfa, por dcidos grasom -
no saturados (olédco, palmitoléico y linoléloo), que son de ficil diges -~
tion. La lectosa, azhoar propiz de la leche, o8 la forma en gue se en-—
cuentran los hidratos de carbono. El comtenido de sales minerales es --
mucho mas bajo que on la leche de vaca, pero la leche maiemna es pobre
én hierro, y el prolongar al nifio =l régimen a base de leche exclusiva--
mante por mias da tres meéses, pusde exponerls 8 una anemia ferropriva,
EEl valor calorico de la leche materns es de 700 cal por litro.

En casos en gue la madre no tenga suficlente leche, se poede dar

alimentacién mixa, &8 decir, complerar con alguna especialidad diesa—
tica el walomen de leche que le falte a la madre,

El destete significa ln sustitucién de la alimentacidn materna, -
por lactancia artificial.



2. - ALIMENTACION ARTIFICIAL. - Se llama alimencacion ardficial, al
hecho de allmentar al lactante con otro Hpo de leche gue no sea la huma

Ha.

La loche de vaca es &l alimento que g6 emplea universalmente -

para sustiruls a la leche matarna.

La leche de vaca es un alimento popular, completo, casl equili—
brado que és ficll de adquirir en cualquier lugar. Salvo en su contenido
do hierro, se pusde decir gue es un allmento completo y blén balancea—
da, cuando se le agregan loa hidratosa de carbono suflcientes, Aungue -
la compogicitn de la leche de vaca varfa de razs a raza, ysunenel -—

mismo animal no es siempre constante, s ACOpAn como valores prome

dios los sigulentes:
Proteinas 3.4 %
Crasa 3.5
Lactosa 4.8
Sales 0.7%
Agua 90.0%

Sin embargo, la leche fresca de vaca es mo de los productos mas adul-
terados, no es estéril y ademis estd sujeto & contaminaciones, en dop-
de los gérmenes prolifersn rapidamente, dado gque es m exelente medio
de cultivo.

Es por estas razones, que las amoridades médicas la proscriben
én o alimentacion Infanril.



Es por lo anterior, que diveraas industrias s& han preocupado en
el desarrollo de diferentes ceencas lecheras, proporclonands a los pro-
ductores sywda téonics, con el objeto de que puedan mejorar sus crias, -
obteniendo de esta forma una buena calldad de leche fresca para la elsbo
racifa de lechiss om polvo.

LECHES INDUSTRIALIZADAS,

En la actunlidad, las leches industrializadas en polvo ocupan wun -
buén lugar en la alimentacitn infantil, por las numerosas ventajas que -
tienen. 5S¢ encuenlran enmvasasadas en botes estériles, herméticamente
cerrados v con atmdafera de nitrégenc para evitar la posible oxddac 166 -
de las grasas. Para la fitima fase de su fabricacion, la pulverizaclon, -
#e usa el proceso par asperaitm, que permite chtener un polve muy flso
¥ de gran solubllidad, Las principales ventajas de estos producios son-
lan sigulenres:

1. = 5on productos de composicion unlforme ¥ constante.

2. = Mo tlenen probleman de conservacitm,

3. - El proceso térmlco a que se somoten ¢n su fabricacién hace que la -
caseina sea mis cllments digerible.

4. = Al reducir & amafio de los globulos de grasa oon l= homogendzacidn
la hace més digerible.

5. - Mientras no s¢ abra la lata, s= conserva perfectamente bien en cual-
quiar clima.

&. - Debido a la diversidad de estos produectos, &l midico punde eleglr el
que considerc necesario.



7.~ La técnica de su manejo es muy sencilla.
8. - En caso de que por mal manejo, se llegara a contaminar el polvg, -

la proliferaci6n bacteriana es muy lenta. (37)
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COMPOSICION QUIMICA DE LA LECHE.

La leche se presenta como ma dispersifn aconss gque dens algu-
nos de sus componenies disuelos {aricares v sales), ofros emulslona--
dos (grasas y Upkdos) v oros en estado cololdal (prodidos ).

Concentracidn (peso/litro)
1.- Agua B60 - B0 g
2. - Lipidos en emulsitn
a) Grasa (triglictridos) 30-% g
b) Fosfolfpidos 0.30 g
) Cerebrocidos Gl
d) Esteroles 0.10 g
) Carotenoides 0,10 - 0.60 g
f) Vitamina A 0.10 - 0.50 mg
g) Vicamina D 0.4 mg
k) Vicamina E 1.0 mg
1) Vitamina K huellas
3. - Proteinas en dispersitn colofdal
a) Caseina B i
b) Beta-Lactoglobulina a E
c} Alfa-Lactoalbtmina 0.7 4
d} Albomina 0.3 B
e) Euglobulina 0.3 B
1} Peeudoglabullna 0.3 g
g) Ocras albbminan vy globullnas 1.8 @
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b} Muclnas

i} Proteinas del glabulo graso
) Enzimas

1. - Catalasa

2, - Peroxidasa

3.~ Xamtina oxidasa

4. = Aldsla=za

5. - Mosafetaces (Sckla y alcaling §
4. - Amllasas (alfa y beta)

.- Lipasas y ofras ddiearasas
8. - Proteasas

9. - Aphidrasa carbimica

10. - Balolana

4, -« Materiale=s disu=ltog

a) Carbohidratos

1. - Lactosa

2. = Glucosa

3. - (eros AEOCATEs

b} lones y sales inorginicas

L. - Calclo

2, - Mugnesio

3. - Sodio

4. - Fotasio

5. - Foafatos

6. - Citratos {como 8cido cltrico)
= 11 -

0.2

45 - 50
50

1.25
0. 10
0.50
1.50
2.10

2.00



7.- Clorure 1.00 E

8. - Bicarbonatos 0.20 ¢
9. - Sulfston 0.10 -4
10. - Laciato T

) Vitaminas hidresolubles

1. - Tiamina 0.4 mg
2. - Riboflavina 1.5 mg
3. - Niacina 0.2-1.2 mg
4. - Piridoxina 0.7 mg
5. - Acido pantoténico 3.0 mg
. - Blorina 50.0 mg
7.~ Acido félico 1.0 mg
8. - Caolina 150.0 mg
9. - Vitamina By 5 7.0 mg
10. - Inositol 180, 0 mg
1l. - Acido ascirbico 20.0 mg
d) Mareriasles nitrogenadoa no proréicos ol vitaminlcos icomo W)
1. = Amonlo 50 mg
2, = Aminofcldon (como N) 2-12 mg
3. - Urea 100 mg
4. - Crestina y creatinina (como N) 15 mg
5. - Mastil gusniding 7

6. = Acido arico ) mg
7.= Adenins

f. - Guanina
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8. - Hipoxantina (7)

10. - Xantlna (7)

11. - Ackdo carboxflico - 4 = uracil 30 - 10 g
12. - Acido hipo@rico 30 - &0 mg
13, = Indican 0.3 -2 mg
14, - Tloclanato (7)

) Gases (leche expuesta al alre)

1. - Anhidrido carbdaico 100 mg
1. - Uxfgeno 7.5 mg
3. = Nierégano 15.0 mg
1) Varioa

1. - Eptares de fcido fostdrico no identificados mdavfs (como P
5, - EBlomentos trazaz (forma en la gque e encoentran no definkda aun)
a) Generalmente presentes
Rb, LI, Ba, 5r, Mn, Al, Zn, D, Cu, Fe Co, I, ete.
b) Ccaronalments presentes & dudoaos
M, Mo, Cr, Ag. 5n, TI, V, F, 51, etc.
{7} Fresentes, ldentidad 6 concentracidn dudosa. Parte en dispersitn -
caloldal. (18)

Cabe mencionar la importancia que tens la presencla de enxi-
mas naturales en la leche, como som, la alfa amilasa, la lpass, lo pe
roxidasa, la fosfatasa, la paradiamino oxldesa ¥ la xantino oxldasa, -
cuyo proptaito es, por cjemplo, ol de la alfa amilass de ayudar a la -
digeatibilidsd de la leche. Algunas de las enzimas como s Upasa v 1a

fosfammes, son destroldas por 1a pasmteurizacida , ottas B0 1o son por
L



la esterilizacitn. La peroxidsss y 1a xantino oxidasa, son inacdvadas--
por la esterilizacitn, péro &l 5 ¥ de Iz alfa amilasa original y el 124 -
de la para diamino oxidasa, permanecen despuas de la esterilizacitm.

CAUSAS DE LA VARIACION DE LOS COMPONENTES DE LA LECHE,

Las varisciones que pressnia la leche, tomamio en cuenta qua =
es uh producto biolfgico, pusden deberse s miltiples causas. Los facto
res principales goe influyen en la composlcién do la leche, son los si--
gulentes:

1, = Raza del ganado.

2, = Herencia.

3.~ Salud v edad de loa animales.

4. - Tipo de alimentacitn empleada.
5. = Periodo de lactancla y pestacién.
6. - Fracuencia de la crdafia,

7. = Intervalo entre las ordeflas

. - Condiciones climatoldgicas,

9. = Individualidad de la vaca, etc.

Por lo mencionado amterlormente, , s& observa que uno de los -
factores mas Importantes, del cual depende Is componiclitn de 1a leche,
ef la raza de ganado. (19)



COMPOSICION GRUESA DE LA LECHE DE VACA DE DIFERENTES
RAZAS

RAZA SOLIDCS SOLIDOS, NO PROTEI- GRASA LACTO- CENIZAS

TOTALES GRASCS MAS 5A
& 2 z

HOLSTEIN
Min. 10,20 7.55 2.0 2.45 4. 08 0. 64
Max. 13,96 9.61 4.08 460 5,20 O.84
From.  1L69 5.28 2.90 3.41 470 0.72
JERSEY
Min. 12. 43 5.13 .79 4.20 4.10  0.64
Max,  17.17 9,80 442 770 580 0.8
Prom. 14.75 9.10 3.6 5.6 4% 072
SUIZA
Miri. 11.26 7.68 210 2.90 440 O0.67
Max 16, 20 10.25 5.00 S$.40 530 0.8
Prom. 13.19 9.19 3.56 400 4.5 0.73
GUERNSEY
Min. 12.15 B.00 2.26 3.80 446 0.9
Max. 1700 10. 65 5.0 440 5.22 0.84
Prom. 14, &0 9. 37 3.73 5.23 4. 8d .75

(19)

« |5 -



COMPOSICION COMPARATIVA DE LA LECHE DE DIFERENTES
MAMIFEROS

AGUA SOLIDOS PROTEIMAS GRABA LACTOSA CENIZAS

% % % % % %
Mujer 88,30 11.70 119 A.11 7.18 0,21
Vaca &7.02 12.98 i 4.2 4.78 0.76
Cabra 86,88 13.12 A.76 & 4.4 0.85
Berra 832,77 10.23 L.74 1.18  6.86 0. 45

(18}
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La influencis de todos los factores que Intervienen en la composi-
cion quimica de la leche, poede ser sobre und & varioa de sus oomponen-
tes, por cjemplo la grasa. Dfa con dia s= ha obssrvado quo cate compo- -
nente varfa am en las vacas de un mismo establo; 2] contenddo graso s
menor &n invierno ¥ primavera, gue en verano ¥ ofoflo; decllng con la a—
dad y también sl principio de la lactancia, despues de lo cual empleza a -
asconder hasta alcangar su mdximo contenido al final de ella,

Hay tamblén grandes variaciones dentro de la propla ubre (asf se
abgerva en las primeras porciones de leche ordefiada que pusde contener
0,11 % do grasa, mientras que las Gltimas, pusden llegar inclusive hasta
0.76 .

Las inféecciones de la vhre disminuyen la grass, dependiendo este
descinso del grado de infeccitn, Algunas infecciones mamitosas, pusden
llegar a destrulr la funcion secretora de la glindula.

La leche ordefiada en la tarde, s on peneral mas rica en grasa, -
g la obtenida on la mafiana.

Entre los elemientoa que componen la leche, la cantidad de agua a
fecta a cualgiudera de 1oa otros componentes; sin embargo, &l agua sirve

comd disolvente de todos asos elementoa.

La graga de leche és uno de los componentes a los que se les ha-
dado mayor importancia, debldo a las caractarfsticias que impatte a la -
misma y & sus derivados, tanto desde el punto de vista scontmico, como

nutricional. {19) "



CAPMITULC M1
PROCESOS DE FARRICACION DE LECHE EN POLYVO,



PROCESOS DE FABRICACION DE LECHE EN POLVO.

La mapufactura del procesamiente de sccado de la leche, ewtl ba—
sado en las propledades bacterioldgicas, en ol contenido do agua y en cier
tas propledades flslcoquimicas de la misma,

En algumos casos, = producto g& clasifica segtn su porenclal, sin
embargo, se di una atenclén especlal al valor de la lechd en cuanto & so -
ashor y aroma. La leche en polvo debe ser por lo tanto, agradable a nivel
familiar ¥ no sdlo cemplir lae prosbas estindares de sabor establecldas.

Existen varicse mitodos para &l secado de leche:

A, ~ El Proceso de secado por clindros.
B. - ¥l proceso de secado por aspersion.

Cualguier adaptacitn 6 modificacion, &8 splicads a fstos métodos
biaicos, para mejorar clortas propiedades de la leche én polvo y para --
permitir el secado de algumos productos licteos. Por efemplo, una modifi
cacion en €l secado por sspersion, o8 conocida como instantinea, que bn-
volucra la hidraticién y la deshldratocion provia de la leche al secado. O
ro tipo de adaptaciones que llaman la atencidn, son & secado por espuma
v &l mecado por enfriamlento.

En el proceso de secado Influyen, como se dijo anterformente, las
propiedades fialcoquimices de la materia prinw, ¥ por clertes propleds-
des que presenta el producto final, se puede conocer el método que ha s
do empleado,

<1



A continuaclim sé menclonarin los métodos ¥ modificaciones del

gecado de leche ¥ algimai caracieristicas de calldad del prodecto final,

A. = Proceso de secado por cilindros o tambores,

i, = Cllindros atmoaféricos, = Por este proceso, la leche es secada por -
el peso del aire en la superficle y se revoelve imernamente en los tambo
red callentes. En las paredes desl tambor, la leche se s&ca formando u-

na pelfcula.

El prodocto sae caracter{za en genral, por el peso relativo de su -
cuerpo, por la rextura ¥ por la insolubilidad cuando se adiclona por prime
ra vex agua. Bajo el microschplo, los sdlidos aparecen de formas angula-
réf, eEcamosas @ irregulares; rara vez se encoentra cusrpos esféricos.

1Teyuldae

A
i s

b. - Tambor de presifin reducida. - En este proceso, el secado es pareci-
do al antérior, excepto que los tambores estAn oncerrados én una cimara
de presitn reduckia, que permite ¢l secado a baja temperatura. El polvo
de este tanque entra en solucion facllmente cuando se agrega €l sgua en -
ﬁ:rmnlimﬂlrlldulptmmpnrm pero se distingue ficllmente
por su apariencia bajo el microscfpio.
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Lom granulos de la leche secada por aspersion, son genralmente
esfericos, mientras que loa del procéso de secado por tambor de pre--

glém redocida, =on angulares y fragmientados.
camara de vaclo

tambor

vaApOr

cochilla ramber

B. = Proceso de secado por aspersion.

En esre procews, la leche es disporsada, bajo alta presion, dentro
de una cimara secd con una corriente de alre caliente. El polvo que se -
forma, son grimilos finos v fScilmente solubles. Bajo el microsciplo, los

grinulos aparecen eafiricos y de amaho unlforme.
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El proceso de sécado por aspersion , muestra el principlo genral
de secado resultante bajo aumentos

El llamado proceso instantines, es —.a modificaciéa del proceso
ﬂlmpﬂ'llwﬂﬂﬂjﬂﬂl;;lm:ﬂklhl silldos no-grasos-

-



de lu leche,

Las sdaptaciones increméntan la melida de la partfcula del polvo
por lo tanto, mindmiza la ceodencla & agruparss cunndo se mazcla con a

gua,

Hay dos procsdos bidsicos para la produccidn de leche seca instan
rAnes,

a) El secado por aspersion de gramdes pardiculas eingulares y /0 agrega -
dos, qué es un proceso en &l cual, se evira la formacion de grandes part!
culas, mis tarde aglomerados vy no serd necesario darle wna solubilided -
inEranchnes.
hJMmmmﬂam:mummm“W. En
ESre proceso, se parte de la leche descremads en polvo, con niveles de =
humedad cercanos al 8 9, para provocar que las partfculas se amontt-—
nen & 88 jumten. En sate proc=so, la leche agregada, es sostendda por on
corto perfodo, para que parte de la lactose cristallce; entonces se seca
nuevamente, controlando los dempos, temperaturas ¥ humedad, para --
que pucda ser cbtenido un products soluble y de buen sahor. (La exposi-—
citn de las prefculss a ona excesiva humedad 6 calentamlento, Emiparte in-
solubliidad ¥ mal sabor al producto). Bl polvo asf sostenido, para que la -
lacoss cristalice, y secada nuevamente. favorecs la formacibn de agiome
rados no higroscéplcos. (131)



ETAPAS DEL FROCESO DE SECADO POR ASPERSION,

l.- RECOLECCION ¥ OONTROL.
En osta etapa, cs importante &l conocimientn del resultado de -

las pruchis de acidez, § de grasa, peso especilion, etc. dels leche a -
Procesar .
2, -PESADO Y FILTRADO,

La leche es vaciada a unos tanques de pesado y de abl a mos tan
guoa de enfriamiento. Enseguida pasa a filtrado en donde mediante cen-
trfiugan clavificadoras son eliminadas las impurezss auspendidas,

3. - ESTANDARIZACIDN,

Este procadimiento consisre en adicionar & quitar grasa para esta
bilizar la leche a un Indice previsto (relaclon ; grasa/solidos no grasos),
ide acuerdo a la composicitn del producto que ha de elaborarse.

4. - PASTEURLZACION .

Este e= un paso en &l que la leche a9 sometida a on proceso térmi
co, pars eliminsar mediante ol calor, todos los gérmenes que padiers con
tener.

5, - CONDENSACION,

Despues de la pasteurizacion, la leche llega a tn condensador a -
presion redocida, para abarir la remperaturs de ebullicitn v conservar -
intacras las proplocdades de 1a leche,

6, -~ HOMOGENLZACION,

La homogenizacién tlene por objoto romper los gidbulos de grasa

de la leche de vaca, on globulos de un tamafio menor, para que pusdan -

=



aglomerarse y agruparse en la superficie de la leche (formacion de na-
ta), v ademds facilitan grandemente su digestién, La homogenlzacion —
ge logra haciendo pasar la lache a presidn a través de unos orificlos —
micrométricos,

7.~ PULVERIZACION.

Lz pulverizacifn de la leche se realiza mediante la rapida expo—
slcitn del precondensado a una corriente de aire caliente (200 - J00°C)
dentro de una cimars de secado. La leche inyectads s ravés de bogul —
las, cuyas caracieristicas dependen del producto a fabricar. La evapo-
racltn bajo este sistema es (nstantdnea, lo que permite que la leche, —
conserve todas sus propledades,

Cuando se traca de la fabricacitn de leches en polvo con sdiclones
al precondensado, en el condensador a presion reducida, se le agrogs la
mexcia de log diferentes compobnenies que infervienen, los cuales han s
do previamenie disuclios y pasteurizados .

En el caszo de las leches acidificadas bicldgicamente, primero se
hace la acidificacion del precondensado por adicion de los fermentos lic
ticos v despuees del enfrisdo, so hacen las adiciones correapondientes. -
L.a leche, pasa posteriormente al homogenizador y despues 4 Langques de
almacenamiento. Anfes de cntrar al pulurlndn_r Heve un calentamiento
previo.

Al final, el producto s snvasa con aimibsiera de nlirdgeno ¥y an—
tes de salir al mercado es anallzado culdadosamente, tanto g@fmica como

bacterloldgicamente. (37 )
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CAFITULO IV
RECLAMENT PARA El. CONTROL. SANITARICDE

EA LECHE,



RECLAMENTD PARA EL CONTROL SAMITARID DE Ls LA LECHE.
(CODIGO SANTTARIO)

CAPFITULO 1
DSPOSICIONES GENERALES
Art,]l.- Este Reglamento rige en todo el rerritorio nacional y tlene por -
objeto, regular los aspectos sanitarios y nutricionales en la produccita,
proceso y transporte de la leche destinada al consume pablico, asi como
de los productows licteos que en &l se mencionan,

Are.2, - La aplicacién de las disposiciones del presente reglaments co-
rresponden en materia de prodoccién & 18 Sacretaria de Agricoltura vy -
Ganaderfa y an el proceso a la Secretaris de Salubridad y Asistencia.

Arxt,3. - Fara log efectos del presente reglamento se designa con el —
nombre de ;

L. - Produccitn, - Las acclones necesarlas tanto 2ootécnicas como de sa-
nidad snimal para chtensr &l producto ds la glindula mamaria de las es-
pecies autorizadas para el efecto y que se destine al consumo pibHoo,
II.- Leche, - La secrecitn natural obtenlda de mamiferos destinada a la
produccitn de leche para &l consumo piblico,

Art, 10. - Se considera adulverada la leche cuando:

1. - 52 expenda & suministre con uma clasificacion sanituria diferente a -
la aurorizada.

I, - S paturaleza, composicitn & calidad, no corresponda a las especi-
ficadas en el presents reglamento,

111, - Haya sufrido tratamiento que disimule su alteracide & encubra de —
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fecton en #uU proceso.

IV. - 5¢ haya substrido algmo & varios de sus componentes normales, -
con excepcidn del contenldo graso proplo de la lechs, que podris estan-
dartzaree al limite safialado an la fraccion 11 del Axt. 14 de]l presente -
Reglamento.

¥. - 58 haya agregado cualquier otra sustancia, ses componenfe mormal

& axtrafio,

Art. 11. - Se consldera alterada la leche cuando por accifin de causas —
naturales haya sufrido modificaclones en su composicitn intrinseca ques:
L. - Reduzca su poder nutritivo,

I, - La convierta an nociva para la salod,

I, - Modifique &us caracteristicas fislcoquimicas u organcléptices.

Art. 12, - 5¢ conslders contaminada la leche cuando contenga:

I, - Agentes patbgenos, cuerpos extrabos, resfduos de antibloticos, bor-
monas 6 sustanclan thdcas, ©

O, - Microorganlsmos no patbgencs, substancias plaguicdas, bacterios-
taricas, radiactivas, 6 cualquier sustancia on cantidades que rebasen -~
los iimites de toleérancia establécidos por la Secrotarfa de Salubridad y

Asistencia.

CAPITULO I
DEL PROCESD DE LA LECHE

Art.13. - La leche de cualquier especie animal, para que pueda ser des



tinada al consumo plhlics, debers provenir de animales sanos, blen a-
limentados, ¥ ademds reonir los requisicos generales ol pulenten:

L - Ser el producto integral de la ordefla, excluyendose el producto ob-
tenido 15 dias anieriores al parto y 5 dias despoes de este acto & cuan-
do contenga calostro,

Il - Ser pura, limpia, exenta de materias antisépricas, conservadores
¥ nerallzanies.

lIL, - Ser de color, olor y sabor normales.

IV, - No coagular porebullicit.

V. = No contener sangre nl pus.

VL - No contener sustanclas extrafas a su composiciin natural, tales -
como bactericldas, bacteriostaticos, preservativos gidmicos & blalég -
cou, antiblsticos & uunmn:!u toxicas.

¥l - No contener sustancins radiactivas 6 en su caso, QuUe 25148 NO o=
brepasen los Ifmites fijados por la Secretarfs de Salubridad y Asistencis.
VI, - Mo contener bacterias, ol agentes pat@genos.

Arr, 14, - La leche, ademis de satisfacer los requisimos del ardculo an-
anterlor, deberd tener las caracterfsticas generales fizicas, quifmicas

¥ microblolbpicas sipdentes:

I. - Denstdad a 15°C no menor de 1. 0290,

ll. - Contemer como minkmo 32 g/1 de la grasa propla de la leche (méto
do de Gerber).

[l. - Grado de refraccitn a 20°C no menor de-37 ni mayor de 39 (meérodo
de Lythgoe).

IV. - Acddez (en Acldo lictico), mo menor de 1.4 ni mayor de 1.7 g/1.



V. = Contener no menos de B3 ni menos de B9 g de sdlidos no grasoe por
litra,

VL. - Cloruros {ea cloro), no menor de 0. 85 nl mayor de 1.2 g/] (méto
do de Volhard] .

VIl. - Lactosa de 43 a 50 g/1 (mé&todo polarimétrico 6 de Fehling).

VI, - Punto criosctpioo de 0, 530°C a 0.560°C, (correccion Horvert).
IX. - Antai do ser pastesrizada, oo producird cambio de color en la re-
sarsuring en un perfodo midximo de 60 min,

X. - Despues de ser pasteurizada, no producird camblo de color en la -
prusba de la resarsurina en un pariodo miximo de 2 horas.

Xl. - Ho dard rescclon poaidva & la prusba de la sacarocinga.

X1l. - No dard reaccion positdiva & la proeha del alcohol (68T ).

XL - Despoes de ser pasteurizads, no deberd dar reacclon negativa a
la prusha de la fosfatasa.

XIV. - Despues de ser pasteurizada y envasada, deberd de manteneres a

una temperatura no mayor de 6°C en la planta.

Art. 15. - La estandarizacitn del contenido graso proplo de la leche de
gue trara el presenie Raglamento, deberd efectuarse en la leche criada,
por madios mecAnloos y de acvardo a los Instructivos que para el efec-
to expida la Secretarfa de Salubridad y Asistencia.

CAATULO VI
DERIVADOS DE LA LECHE OBTENIDOS POR LA CONDENSACION, Y
DESECACION
Art, 9. - Para los efoctos de este Reglamento, se entiende por leches —
-3 -



deshidratadas, los productos resultantes de la eliminaclfn del agua de la
leche, parcial & ttalmente descremada & entora.

Art, 95, - Fara los fines de este reglamento, lag leches deshidrataday—
se delvidirin en:

L - Leche deshidratads enera.

1I. - Lache deshidratada parcialmente descremada.

I, -« Leche deshidrtada totalmente descremada.

Cada una de estas clasen de leches deshidraradas se dividiran en
dow tlpos :
a}), - Para rebldratacitn v consumo bumand directos.
b). - Para uso en industrizs allmenticias.

Art, 79, - Para los efectos de cste reglamento, guedan comprendidos ba-
jo &l thulo -anterior los siguientes productos @

a). = Leche condensada azucarada,

b). - Leche evaporada.

c). - Leche evaporada pars oso industrial.

d). = Leches esterilizadas.

e). - Leches deshidratadas.

f). - Leches condensadas, evaporadas 6 deshidratadas, adiclonadas de —
sustancine alimenticlas, vitaminas, ssbores, eic. para uso como allmen
to Infantdl.

EL - Seero de manteguills y

h). - Otros tipos de leches.

Art. B0. - Pars hdh-dﬂud'-m-_dn'hmm:ndﬂ. que se des



tinen para consumo humano, solo podrin usarse leches frescas v Ifmplan
procedentes de anlmales sanos, pasteurizadan & estecilizadas v que lis--
nen los requislios exigidos por &l reglamento sobre produccidn, imtroduc-
cifn, ransporte, pantéurizacidn y venta al poblico de leche en el Distrito,
tarritorios v sonas federales.

{ Codigo Sanitario 1976)



CLASIPICACION DE LEJHES EN POLVO, COMPOS]-
CION ¥ FUNCION DE SUS COMPONENTES,



CLASIFICACION DE LECHES EN POLVO EXISTENTES EN EL MERCADD

Los diferentes tipos de leche en polvo distribuldas en &l mercado,
B2 pueden clazificar de acuerdo a sv composicion, de esla manern

1. - LECHES NORMALES, - Son squellas que conservan én la misma pro—
porcifn gus componentes .

2. - LECHES MODIFICADAS, - En estos tlpos de leche, se ha modificado

la proporcion de oo & mills de sus cComponetes,

3. - LECHES MATERNIZADAS. - Tlensn propiedsdes parecidas a las de -
la loche materna.

4.- LECHES DIETETICAS ADICIONADAS, - Son aquellss a lag que se les

ka adictonado algunos componsntos, para el desampeio de funciones, ya -
#ea nutritivas, de aceptacitn especial & para casos patolégicos.

COMPONENTES FRINCIPALES DE LOS DIFERENTES TIPOS DE LECHES
EnN POLVD.

1.- LECHES NORMALES :
Agua {(humedad )
Grasa
Sélidoa no grasos (azficares, protelnas, ecc,)
Laciting
Vitaminas
2. - LBCHES MOMFICADAS (Descremads y Semidescremada).
Agua thumedad)



Grasa

Shlldos no grasos

Vitaminas
3. - LECHES MATERNLIZADAS,

Agus (humedad)

Grasa de leche

Grass vegetal

Sélidos no grasos

Suero de leche

Liraa

Protelnas

Lactosa

Sales minerales

Cenlzas (Na, K, Ca, F)
4. - LECHES DIETETICAS ADICIONADAS,

Agua (humedad)
Grasa de leche

Grasa vegetal
Salldoa no grasos

Lactosa

Flerro (citrato f&rrico amonizcal)
Vitamina A

Vitamina Dy

Vitamina C

=] =



Vicamina ﬂ-]
Viramina B
Vitamina B

2

4]
Vitamin H] 2

Vitamina PP (Niacinamida)
Fanotenato de calcio
Acido falleo

Yitaminag E

Almidan

Sacarnsa

Micl de abeln
Maltodexxrinag

Lecirins

Hidrdaddo de aluminio
Trisilicato de magnesio
efc.

Entre los compuestos anterfores, se encuentran las materias pri
mas y aditivos necesarios para la elabaracién del producto final y se de-
nominan oo migue
MATERIA PRIMA. - Es agoclls & aquellas sustanciss que son 12 esencla
del producto, es decir, de la que se parte para la fabricacitn de cualguler
producto.

ADITIVO. - Es aqueila sustancia 6 mezcla de sustanclas, que se sgrogan

con & ohjeto do mejorar los allmentos, durante su processmiento, &n al

producto final y en su almacenaje. Este t&rmino no Incluye contaminantes,
=



ni sustancias incidentales, nl pesticidas, nl fertilizantes, nl aqueilas sus
tanciss gue Inadvertidamente, pero si consistentemente forman parte del
alimento,

For 1o tanto, las materlas primas y aditivos, incluyendo la leche
fresca de vaca empleadas en la elaboracitn de leches en polvo so enume-
ran como slgue :

1. « Leche fresca de vaca y leche descremada en polve para reconstite—
citm.

2. - Suero de leche (sdlidos no grasos)

3., - Malrodextrina

4, - Almidén

5.~ Sacarosa

6, - Lactosa

7. = Miel de aboja

8, - Grasa de leche (aceite de mantequilla)

9. = Grasa vegetal (acelte de maiz y algoddn)

10, - Locitina Aulda

11. - Sacarato de hlerro

12. - Citrato férrico amoniscal

13. - Hidroxddo de aluminio

14. = Trisilicato de magnesio

15. = Viraminas
Vitamina A

\Flm:nlnnBl
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Vitamina B,
Vitamina Bﬁ
Vitamina B,
Vitamina C

Vitamina D,
Vitamina E

Acido fallco
HNicotinamida
Fantotenato de calcio

En goneral, las funcloneés de eotas materias primas (abarcando -
lag materlas primas v aditivos), son:
1. - Reconatitucién de los proplos componentes de la leche fresca gue se
pleden durante &l proceso.
2. - Complementacitn allmenticia.
3. - Funclones para mejorar problemas de acoptacion y digestibilidad de
la lache,

Ademis de los productos menclonadoa anterlormente, se einplean o
trog aditvon, cuva funcidn es la de regular clertas propledades durante
€] proceso, para proporcionar al prodocto final las caracteristicas dessa
das,

L. - Hidrdoddo de potasio
2. - Hidraxido de sodio
3.~ Urea (grado allmenticio)



4, - Acido clitrico
5. - Acido lactico (producide por la acidificecion bloldgica)

FUNCIONES ESFECIFICAS DE LAS PRINCIPALES MATERIAS PRIMAS Y
ADITIVOS EMPLEADOS EN LA ELABORACION DE LECHES EN POLVD,

CARBOHIDRATOS , (LACTOSA, BACARCSA, MIEL DE AREJA, ALMIDON,
¥ MALTOSA DEXTRINA. = La preseacia do estaa formas de hidratos de -
carbono, aseguran una absorcion gradual de los miamos. For sus diferen
tes velocidadas de deadoblamiemto, estos hidratos de carbono, mantiensn
el equilibrio da la Oora intestinal, previnbendo la aparicitn de trastornos
digestivos.

LACTOSA .- For ser wn dlsacarido, rinde por hidréllels una molécula de -
glucosa y upa de galacrosa.

SACAROSA, - Ea tamblen un disacarido y rimle por hidrolisia una molécu
la de glucosa y una de levulosa.

MIEL DE ABEJA. - La adicitn de miel de abejs, constituye una novedasd -
on las formulas de lactancla, pues sdemis de ooniener azlcares de ficil
igilizacion para el organiamo del nifio, se dobe tener presente, &y conpe-
nido protédco, hormonal y viteminico.

ALMIDON, - Avuda a mantener en suspensidn las partfoulas de caseina;
faciicando su digestldn v permitdiends, no salo una mejor wilizacion de
la# proteinas, sino también dé las graeas. Elalmidén rinde por hidesli—
nli dos molBcwlas de glocons .

MALTOSA DEXTRINA, - Permite una absorclén gradual y da lugar a que



se mantenga m oquilibrio en la Alors Intestinal, Por hidrélisis rinde dos
moléculas de glucoma. Lag decarines junto con el almidtm, poténclalizan
la accitm sntidispéprica del Scido 1actico,

ACIDIFICACION BIOLOGICA. - Praduce principalmente dcido lactico, Por
efecto de la scidificacion blologica, el coagulo caseina-grasa, se rompe
mda ficilmente. La caseina al coagular, en copos fings v pearmeables, es
mds ficil de digerir v el vaclamiento gistrico s= lleva s cabo en el mis—
mo tempo al del nifo alimentado con leche materna. Tamblén abate el -
pH gue determina una Inhibicidn de algunos bacilos, por lo que la presen-
cia de dcido léctico no es un buen medio pars el desarrollo bacteriano.
ACEITE DE MANTEQUILLA Y ACEITE VEGETAL. - Permiten un buen ¢
quilibrio de dcidoa grasos samrados que logran um desarrollo dptimo del
lactante ¥ una turgencla del tojido, semejante a la del nifio allmentado --
con el seno matermo.

LECITINA, - Ea un emulsiflcante, pars producir en la leche uma mejor -
nolubllided en agun, debddo & sus propledsdes.

SALES MINERALES. - Proporciona un ajuste ifnico necesario pare man—
tener la cantidad suficlente en el balance hidrico-electrolitico del nifio -
#in mobrecargar la funcién renal.

HIDROXIDO DE SODIO E HIDROXIDO DE POTASIO. - Froporcionan & e—
quilibrio hidrico del nifo.

VITAMINAS. - Cubren los requerimientoa diarios del lactante.
HIDROXIDO DE ALUMINIO. - Da al producto propledades digestivas.
TRISILICATO DE MAGNESIC, - Le proporciona tambien propledades di—

gestivas, (37)
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CONTROL QUIMICO ANALITICO DE LAS MATERIAS FRIMAS Y ADITIVOS
EMPLEADAS EN LA ELABORACION DE LECHES EN POLYVO,

Para =] empleo de estas materias primas, es necesario que cumplan
con clertas normas o egpecificaciones establocklas, ya por el gobierno -
& por reconocidas organizaciones mundiales, por ejemplo, la F.D.A., -
F.C.C.. O.M.],. A.O,AC,, A.0.5.C., U.5,P,, Food Chem. Codex, , ..

En general, el control de calidsd de las materias primas y aditivos--
mnﬂﬂnimhhdnmuﬂlmmum. es muy rigida, por répresentsr —
un factor muy importants en la salud pablica.

Los controles principales son:
Lirganol eprico
Fislco
Culmico
bacterioldgico

Debido a lo extenso de este toma, en esta ocaslon, el enfoque que —
me toardri en este rabajo, serd solo el de los aspectoa mis importantes
del contral qimico de las sustancias empleadas en la elaboracién de le—
ches en polvo. (Mo incluye el andlisis de 1a leche freaca, debldo a que se

realiza en el momento de la recepclon. )

CONTROL QUIMICO.
Una sustancia, gquimlcamente posde ser anallzada desde varfos pun—

posi e wista
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General (Toxicos v 1a presencia alpumes sustancias).
individual {Caracteristicas proplas).

Dependiendo del dpo de andlisis y del tipo de muestra a examinar, se
pusden clasificar en:
I. = Inorginicas
I, - Organicas

MNaturalea

Sinréricas

AMNALISIS GENERALES.

TOXICOS.

La detecclén de estos, am muy Importants, va qua muchas sustanclas
usadas en la industria alimenticla podieran estar contaminadas debiido a -
su fuente de obtencitin.

PURESA O DOSIFICACION,
Este anilisis es espectfico para cada sustancia

INDICES,
Estos anfliais, Indican em que estado 8¢ encucniran lan sustancias,

DETERMINACIONES,
Son andlisis que se llevan a eabo en determinadas condiclones, depen

diendo de la mareria prima que se trare (humodad, conlzas, =c. )



ANALISIS ESPECIALES,

Son aguellos que son sspecificos de la mateda prima, de acoerdo a
sus caracterfericss, efjemplo, determinacidn de aphidrido sulfuroso, [-—
denrificacitn, impurezas, etc.

Por lo ranto, coando una sustancis va a ser empleada en la elshora--
¢ion de aljum allmento, o8 Imporame segulr los pasoa de sy control, gue
conslsten en énviar ma muestra representativa al laboratorio, el cual se
encargard de aprobar & rechazar su uwso, llevando a cabo una exrricta ar-
ganizaclan pars su anSlisis.

1. - Recepciin de 1a muestra.

2. - Registro de la materia prima y fecha de Legada.

3. - Fresentacitn de 1a mueatra al analista y Seden de importancia.

4. - Reallzacitn del andlisis.

5. = Reporte de los datos analfticos con coplas para los Interezados v pa-
ra el archivo,

6. - Aceptacidn & rechazo de la muestra.

o



MONOGRAFIAS Y TECNICAS DE ANALISIS DE LAS MATERIAS PRIMAS
Y ADITIVOS UTILIEZADOS EN LA ELABORACION DE LECHES EN POLVO,

A continuacion, se menclonarin las monograffas y tecndcas de anall-
eis para la aceptacién & rechazo de lss materias primas y aditivos, excep
rmndo 1a de la leche fréeca, debido & que ésta es analizada v aceptada & -
rocharada poco anteés de su willzaclon,

= 4§l =



LECHE DESCREMADA EN POLYVO
{Para reconstitucion)

Asgpecto Polvo fino, sin particulas quemadas nl endure
cidas.

Color Hlanco mare,

Olor Caracterfstico : ausencla de todo olor a sebo,
a viejo. caramellzado, y a todo ofro defecto.

Sabar Caracterfatico, puro, apsencla de sabor & so-

bo, viejo, caramelizado ¥ & otro defecto.
Examenes analflcos princlpales :
Organcléptico

Nitrdgeno de las proteinas del suero.
H umedad ,

Materia grasa.
Acidez.

Solobilidad.

Proche de limpleza.
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SUERQ DE L ECHE LIQUIDO.

El svaro de leche es el subproducto de leche provenlente de la
produccién de quesos v contiene alredador de 7 'F de sdlidos. Cerea -
del 40 § del calcio y 43 %, dal fésforo contenido én la leche wé encuen
cuentra en @l suero, mientras qué el resto s¢ va en & queso. El com
ponente mis Importente del suero o8 la fraceidn de proteina. La lac-
talbutmins, principal proteins del sucro, contlone alae cobcentra—
clones de los aminodcidon indispensables lisina, troonins, riptofano
¥ loe aminndcidos que contienen azufre, cistna y metioninn. L pro-
telna del suero o8 una de lis mas nuetritivas gue exicten en la naturale
za, yo que su valor nuritivo es de un 25 F a 35 § mayor que cl de Ja_
caselna.

ExAmenes anallticos principales:
Msaterias silidan

Nitrfgeno total

= 4 =



SUERQ DE LECHE EN POLVO,

Suero entero.
Descripcion

Olar

Polvo de partfculas finas, sin sglomeracio
nes ni partfculas quemadas.

De blanco & crema a amarillo.

No a sebo, ni a rencio, ni a queso, of im-
puro.

Sallno, no a ssbo, ol & rancio, ol a queso
nl fcido, ni impuro

Suero parclulmente desmineralizado.

Descripelon

Calor
CHor

Folve de particulas finas, sin aglomeracio
mes nl partfcolss guemadas.

Blanco a crema a amarillo.

Mo a sebo, ol a rancio, ol & queso, of imr
puro,

Mas & menos dulce, segin la calidad. Mo
a sebo, ni & ranclo, ni & gueso, ol impu—
ro. Un sabor arenoso no es un defecto, de
pende del sstado de criatalizaclon de la —

lactosa.

Exfmenes analfticos para dererminar su calidad.

Humedad

Mazeria grasa



Sadlo v Fotasio
Calelo v magneala
Cloruros

Fosfatos

Cltrutan

Misritos ¥ Mifraios
FH (al 10D



MALTO DEXTRINA.
(En polvo)

Calidad
Definlcion

Espacificaciones de calidad.

Aspecto ¥ color
Salucién

Andliain.
Huprm e uc

Protelnas
Azbeares reductores

Para alimentacitn humana.

Mezcla de dextrinas y maltoaa.
Hidratos de carbonn, obtenidos por la —
transformaciin enzimatica del almidda.
Folvo blanco

(10 g de polvo en 100 ml de agua callente)
transparente & ligeramente opalescents, =
#ln sedimento.

Neutro.
Ligeramente dulce.

MaxS E.

Max 0.5 %.

Max 0.3 %
Min 74 %, max 77 E.
Max 10 ppm.

Max 2.5 ppm.



ALMIDON DE MALZ,

Son los granulos separados del grano maduro de Zea mays, linné

{(Fam. Graminfceas).

Descripciéa

Olor vy sabor

Salubllidad

Andlisis,
Perdida al secado

Sustanclas oxldantes
Ditxido de azufre

Masas blancas Irregulares y angulares &
polvo fino, constituldos principalmente -
de granos paligonales, redondos & esfe—
roldales de aprox. A5 micras de difime—
tro, generalmente con una hendidera cen
tral circular & polirradial.

Es inodoro, con ligero sabor caracteris—
deo.

Insoluble en agua fria ¥ alcohol.

Max. 14E.
No mis de 0.5 .
10 ppm.
Ausentes.

B0 ppm,

Entre 4.5 ¥ 7.0.
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Es un aztcar obtenlkdo del Socharum officlnaum Linne (Fam. Gra—
mindoeas ) del Beravulgaris Linne (Fam. Quonopodiaceas) y do otras --

fucntes,
Dascripoitn

Andligis.
Solubilidad

Hurmedad

Cenizas
Palarimetris
Azocar (nvertido
Cloruros y sulfatos

Heaccitn

Cristales (ncoloros 0 blancos: masas & te

rrones, blancos cristalinos & polve crusta

Ung blanco. Inodero, sabor dulce y estable
al aire.

My polublén en ages v en mayor g@vado —
cn apgua hlirviente, pooe soluble en aloonded
y efer,

3 ppm.

Max. 0.6 T.

Cuando mis 0.6 §,

Min, 99,85 .

Megativo (6 Max. D g n

Ausentes.

Meutra al pape! rornasol
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LACTOSA.
(Azgcar de leche),

CraHy00

Eepecificaciones de calidad,

Descripeitn
Color

Ol

Sabar
Solucitn

Andllsis.

Arsanico

Metales pesados
Contenido en lactosa hidra
tada

Fiarro

Ciohra

Dextrinas v almiddn

Polvo cristaling.

Blanco.
Inodora,
Dulce,

La solocifn acuosa Hene que ser clarg v

s5in impurezas.

bax, 1 ppm.

Max, 5 ppm.

Min. 99.3 %,
Max. 10 ppm.
Max. 0.6 ppm.

Ausenies,

A=



MIEL DE ABEJA,

Es una sustancla azucarads producida por las abejas, a partir —
del néctar de lag florea, de las secreciones provenlenres de las plantas
& a ravés de ellas.

La miel consiste esencialmente do diferentes azficares : glucosa
y fructosa. Ademds de estas, la miel contiene proteinas, Acidos amine-
dos, enzimas, Acidos orginlcos, minerales, polen ¥ oiras sustanclas —
en poca cantidad como sacarosa, maltosa, melezitosa v otros oligosacl
ridos, fragmentos de vegetales, de levaduras y gtras particulas sblidas
provenientes de la recoleccitn de 1a miel,

Aspecto Fluida & cristalizada (en parte & totalmen

te). Su sabor ¥ su aroma, varla de acwer-
do a] lugar de donde es proveniente.

Analisis

Agua Max. 21 %.
Cenizas Max. 1.0%.
Azbcares reduciores Min. 50 %F.
SRCAToEd aparente Max 10 %.

Materiasg insolubles en agus  Max. 0.1 %.
Acidez {meq.de Scido/1000) Max. 40.
Indice diastisico Min, 15 - Max. 40.
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Calidad Para alimentacién humana, exento de otras
grasas & impurezas, Libre de antifcddantes
neutralizantes y colorantes. Los resfduos
de insecticidas, no deben exoder de los I—
mites establecidos por la FoA O, /W, 1,0,

Caolor Casl fncoloro, no més sombrfo de amarillo
paja uniforme.
Descripcitn Liquido & salido & una mezcla de las dos fa

o, sin grumos v sin cristales groesos. -
Ausencis completa de espums on la super—
ficla ¥ de burbifas de alre en ln masa.
lor y gusto Dulces v puros (seséncla de rancider, de -
gunios de poscado, guéso, jabdn y seba, )

Andlisis,

Grasa de leche pura Normalmente 9.9 F.

Acidex Max. 0.70 ml de NaCGH N/100 g correspon
diente a 0.2 § de dcido IHHl:D-l {mog 0.0295)

Prucha del TBA

{fcido 2-tlobarbittrico). Extineién maxima a 0,15,

Agua Max 0,1 §.

Cobre 0,02 % max,

{Normas de la Faderacidn Internacional de Lecherta),



ACEITE DE MAIZ,
Analisis

Peso especifico a 15/15°C . 920 0,928
Pean sspecifico a 25 /25°C 0.914 0.921

Indice de refraccitn g 400 2 csse= smeaaaaaas
Indice do refraccitn a 25°C  1.470 1.473
Indice de yodo 110 128
Indice de saponificacitn 157 196
Valor de scetilo ] 12
Polenske menos de 0,5
Richert-Mejsal menos de 0,5

% de dcidos saturados [[1] 13

% de dcidoa Insaturados 34 L]
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ACEITE DE ALGODON.

Andlisis.

Peso especiiico a 15/15%C
Pero especifico a 25,/5°C
Indice de refraccién a 40°C
Indice de refraccitn a 5°C
Indice de yodo

Indice de saponificacion
Valor.de acetllo

Polendike

Richert - Maiaal

% do Acidos saturados

F de Gcidos insaturados

D522 0.9233

0.915 0.922
1.457 1. 462
1.463 1. 468
b 115
189 198

B 12
menos dé |
menos da 1

2 n

T2 76



LECITINA DE 50YA.
(lecirina fudda).

La lecitina comercial para uso en allmentos es extraida de gra-
nos de sova. 58 trata de une mezcla compleja de foefitidos combinados
con cenHdades varlables de otras sustanclas, tmles como, glicsridos, -
acidos grasos, estoroles, tocoferoles e hidratos de carbono. Las cali-
dades refinsiss, pusdon conténer esine compuesion on varias combina-
clones, scgin el tipo de fraccidn wtilizada. El fosfAtido principal es la
fosfotidilcolina, de farmula sigulente :

HC-O+-0-CHz CHy gi,’jhls

La consistencia puede variar de fluida & plastica, seghn las pro
porciones de dcldos grasos libres y de aceite presentes,

Descripelion Liguido viscoso opalescente & masa plas
Hca opaca, brillante muy viscoas.

Colar Caf# rojizo.

Olor Especial, predominanie & soya. El olor
debe sor puro y no recordar al de las a-
minas volit{les.

Sabor Caracterfstico, predominante a soya,

Solubilidad Solubel en todas proporclones en el oter

-53 .



Analisia,

Sustancias insolubles &n to-
lveEno

Sustancias solubles &n acé-
toma

Materia insoluble &n aceto-
na

Humedad

Acidez
Indice de perdxido

dietflico y en el eter de petréloo; la solo-

clén es ligeramente opalcecente ¥ no pre

sentd ninglin depdsito. Una parte, solo es
parcialmente soluble en 10 partes de al=-

cohal al 95 %,. 5e deposita una masa ama
rllla (ccfalina). La lecitdna es solo par—
cialmente soluble en el agua, pero sa hi-

drata ficilmente formando emulsiones. LU
no p;u':& agitada en 10 partes de agua th—
bla, forma una emulsion amarilla pilida,

espumos & Inestable,

Le lecitine comercial dene tendencia a —
formar dos cepas durante &l almacenajs, -
La capa superior, mas rica en aceite, pe
ro menos rica en fosfaridosy y la capa in—

ferior mas rica en fosfaddos.

Max. 1.0%.

Max. 36 9.

Min. 62 §.

Max 1.

Max, 36 mg KOH/g

Max, 10

_Ei_



Arsénico Max. 3ppm.

Plomo Max. 10 ppm.
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SACARATO DE HIERRO,
{Oxido de hlerro sacaratada).
Mezcla de hidrato férrico v de sacarosn.

Eapecificaciones.

Calidsd Industria de 1a alimentacifn,
Descripcitn Polvo amorio.

Colar Café rojizo.

Olor Inodoro,

Grado de purezs.

Arsénico Max. 4 ppm.

Flomo Max 3 ppem.

Determinacitm 2.8-3,0% de Fe.

Solubilidad 2 partes en 10 partes de ague solucion

mpida.



CITRATO FERRICO AMONIACAL.,
Mezcla de cltrato férrico y cltrato de amonio.

Calidsd Fara productos allmanticlos.

Especificaciones de calldad,

Descripelfn Laminillas delgadas brillantes, & palvo
granuloso

Color Rojo oscuro & rijo pardo.

Clor Inodare.

Determinacifn.

Arsénico Max. 4 ppm.

Flarmo Max 10 ppm.

Contenido en hierro Del2l.5a 2.5%.
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HIDROXIDO DE ALUMINIO,
Al{OH)g

Descripcion

Andlisis,

Arsénico

Metales pesadon
Dostfloacion

Capacidad de neucralizacion
Cloruros

Sulfazon

Reacolén

Folvo amorfo, blanco, inodoro & lnefpi-
do. Insoluble en agua y en aloohol. Solu
bla en Acidos minerales dilulios ¥ en —
soluciones de hidraxidos slcalinos fijos.

8§ ppm.

60 ppim.

Mo manos del 500 m.uius.

250 ml de écido 0.1 N consumideo /g,
0.85 §.

0.6 %.

Meutra al papel tornasol.
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TRISILICATO DE MAGNESID.

Mg (510y),

Alcall libre
Sales insolubles

Es una forma sintética del silicato de
magnesio,

Polwa muy fino arencso,

Blanco.

Insoluble en agun y en alcohol, pero se
degcompone con Acidos minerales.

Max, 3 ppm.

No mis de 40 ppm.

Mo mas de 10 ppm.

Mo menos de 15 §, de MgO y no mis de
67 % de 5i0, scbre materia seca,

Mo mas de 10 F.

No mas de | .

No mas de 2 F,.



VITAMINA A,
{Palmitato oleoso),
Cagt00

Hi?c>°"’“* bt gt el gl o
SO

Descripcitn.

Es una forma & derivado del retinol (Caghly0): Vitamina A al—
cohal,

Usvalmente conajate de retinol & esteres de retinol formados de
dcidos grasos comestibles, principalmente acético y palmitico & mez—
clas de los dos.

Puede ser diluido con aceites comestibles & puede ser incorpora
do en portadores stlidos comasatibles, etc.

En forma liguida, &s ligeramente amarillo ‘o aceite rojo, el cual
pusde wolidificar en refrigeracitn. En forma stlida pusde tener la apa—
riencla do un diluents,

Tiene poco olor a pescado, pero po a rancio.

La forma lguids es muy soluble en cloroformo y en eter, soluble
en alcohol absoluto ¥ en aceites vagotales, pero es Insoluble en glicerina
¥ &n agua. En forma stlida, punde ser dispersable en agus, es inestable
al gire y o |a luz.,



Anélisis,

Pureza No menos de 95 %.
Relacion de absorbancia No menos de 0.85 (Correcta/Observada)
a 325 nm.
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VITAMINA C,

{Acldo ascirbico ; acldo L-ascorblcn).

CelgOg

Dercripcltn
Colas

Sol ubllidad

—
H #CHT- g:—% ’_-_j:'-__-.__.,zﬂ

Crigrales & polvo cristaling,

Blanco & ligeramente amarilleato,
Funde cerca de 190°C.

A la exposicidn dé la luz, s@ oscurece gra-
dualmente. Es estable al alre cusndo esth -
seco, pero riplamente se deteriora en solu
clon en presencls del sire.

1 g es woltible en en § mil de agua ¥ en 30 -
ml de alcohol, Ea losaluble en cloroforma,
&n cfer § &n benoonso,

Max, 3 ppm.
Max. 20 ppm.
Max, 10 ppm.
Max. 0.1 §.

Mo menos de 99.0 F, d& Cﬁﬂauﬁ.
Entre +20.5 vy +21.5 a 35°C,



Deacripcitn.
Awpecto
Olor
Solubllidsd

Rotacitn especifica
Punto de fusitn

Criatales,

Fricticamente lnodoro.

Ez insoluble en agua v soluble en alochol,
en cloroformo, en aceites y grasas.
Entre + 106 v + 112,

Entre B4 y B8"C,



VITAMINA BI

Clarhidrato de aneurinad clarure de Hamina: clorhidrare de vitamina B:.
'::'1 !H I?EIN‘_M‘ HE

Hﬂ W*‘Hm%iﬁﬁh "_P_,CHE—-EI:I =il

1

m————-—E 21
‘-HI:;FQN-.C‘-"" ""'-.{:":i
H I%
Deacripcitn Folva crisraling microcristaling,
Har Ligero ofor.

Cuando 52 expong al aire el producto anhi-
dro, rapidameént® absorbe cerca del 4 § de

agua
Andlisis.
Ferdida al secado Mo mbs de 5 F.
Cenlzas Mo mis de 0.2 .
Dosificacion Mo menos de 98 %, v no mas que @l equiva—
lente a 102 § de Acido ascirbico (base seca).
Nitratos Negativo,
pH (sol. 1:100) Entre 2.7 y 3.4.
Pumto de fusitn Alrededor de 248°C con descomponicitn.
Solubilidad 1 g se disuelve en | ml de agua y en aproxd

madamente 100 ml de alcohol, Es soluble -
en glicering e lnsoluble en eter v benceno.



VITAMINA B,

{Rlboflavina ).
Cr7MaMe%%
0 ?Hi‘_ Cl-lﬂ-l—ﬂltm—CHiﬂ-l
"91 | Nw j f”"‘-.tl,=u
“3 "'-"-"-:[:..-"'c"“'-.ﬁ..-"" ""--.;_-_;.-“'N#“
H 1]
o
Descripcitn Polvo cristallng de color amarillo s ama-
rillo naranja. Tienc un ligero olor.
Cuandg estd scoo, no es sfectado por e
luz. difusa, péro én solucidn sc descom-
pone.
Andlisis.
Perdida al secado Mo més de 1.5 F.
Reafdus a la Ignicidn, Mo mis de 0.3 F.
Dosificaciin Mo menos de 98 § v no méis de 102 F, .
Rotacidn especilica Entre - 112 y - 122 (a 35°C en B.5.)
Solubilidad 1 g ne disuelve en 3000 a 20000 ml de a—

gua, las variaclones son debidas a la dife
rencia en la estructurs cristalina Interna,
Es menos soluble en alcobol que en agua,
Es lnsoluhle en eter v cloroformao, pero es
muy soluble en soluclones de Alcalis dils,

Punto de fusddn Funde a 280°C v su soluclon esturada es neutr
- =



VITAMINA Bﬁ.

Clorhidrato de 5-hidroxd -b=-metil -3, 4 -piridindimetanol .

Clorhidrato de plrltlu:lm

gt L

Daacripclitn

Andlisie,

Perdida al secsdo
Cenlzas

Han»..._,_ ____..N+

S

=

G ristales & polvo cristaling, poco colort-
do, Es estable al adre, pero la luz del -~
#ol la afecta lentamente, Sue soluclonss

son Acidas, pH 3.

Mlax. 30 ppm.
No mds de 0.5 %,
Mo masde 0,1 %.

Mo menos de 98 f de CgH, NOHCL.

I g se disuelve en 5 ml de agua y en alre-
dedor de 100 ml de aloohel. Es insaluble
en eter.

Funde alrededor de 200°C con descomposi-

clén,



VITAMINA B, ,

Cianocobalamina.
CegHggCoN,
Hy H
NHI-?— CO-CHgCH, ¢’ 3 __CHy—CO—NH,
NHy— CO= C’?_C\ ____,..C-_-,...‘_____‘_ _~C “}H,-CHz_CHZ_ C(}'-*-l"a'll-l2
- H C C
CH | o~ | |
CHA—C N, [+ N C
3 -“‘-._C‘x—"’l “""“'-CH
HC N__-— \‘\-..'I\II (r: _
. CH
N 3
H é c._ H Cc~
B0 S g Se e CH,
NH2 CH, C  CHq \\(?.H2
ggz H3 CH 2 CJ—NH2
NH ‘}q H
CH OH N O CH
CHg- H2 (|3H2 H(IJ""' cﬁ “'“CI:"" 3
g
-'_,.--""
0  HCT  Hc—N G C
. I ~c= \CHs
PO—0O—C —— HC H
3 H “~OH
Descripcién Cristales de color rojo oscuro, 6 polvo a
morfo ¢ cristalino . La forma anhidra es
muy higrosc6pica y expuesta al aire, pue
de absorber aproximadamente 12 %} de a—
gua.
Andlisis
Pérdida al secado 12%.
Dosificacién De 96 a 100.5 ¥, de cianocobalamina en B.S.
Solubilidad Poco soluble en agua. Soluble en alcohol. In

soluble en acetona, cloroformo y eter.
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NIACINAMIDA,
Micotinamida,

CgtgNa0

Descripcion

Metales pesados
Pérdlda al secado

Punto de fusitn

— ‘_..IT:CE'IH“

Polvo cristaling blanco, lgero olor v &

bor amargos. 5o soluclin es acutra.

Max. 30 ppro.

No mas de 0.5 §.

to mis de 0.1 .

Mo menos de 98.5 %, ¥ no mds de 101.0 %,
Ausentas.

1 g #e disuelve en 1 ml de agus ¥ en 1.5 ml
de alcohol y en 10 ml de glicerina.,

Entre 128 y 131°C.



PANTOTENATO DE CALCIO

C1gM325N2%0

(:‘.‘H3
CHy~ !Z—E'HI:I‘I —C0=—

o by

Dascripclon

Anilinis

Metales perados
Pérdida al secado
Doelficacitn

Contenido de calclo

Alcalinidad y alcaloldes
Solubllidad

NH = CHy— CH— COOH

Es una mezela de las gales de calelo de los
isdmeros dextrorotatorio v levorotatorio -
del dcido pantoténico. Es un polvo blanco, -
ligeramente higrogciplen, da ligero olor y
sabor amargo. Es inestable al aire. 5u solu
citn e neutra & alcalina. Es Spticamente i

naceivo.

No mis de 20 ppm.

No mis de 5 §.

No menos que 42.5 Fde d-pantotenato de cal
cla, calculado en B.5.

Mo menos de B. 2T ¥ oo mas de 8.6, des
pues de secada la muestra.

Regativa.

Soluble en: agua v en glicerina. Insolule en
#n aloohol #n cloroformo ¥ en obter.



ACIDO FOLICO,
Acikdo Prariigledmico 3 Vitamina B,

Croltighy Oy

H:"xca;:ﬁ“--.. f"qu
[

| H H
o~ ﬂ-lr_nNH—dﬁ - o
H ey |
H H H
HOOC— !IZI.‘—{TI-II
H:I}ﬂ—él—l
Descripcitn Polvo eristalina amarillo & amarillos-na
ranja. Inodoro.
Andlisls
Valoracita Entre 98 y 102 §, de Acido félico en B, 5.
Agua Mo mie de 8.5 %, determinada por el -
método de Karl-Fischer.
Cenizas De 100 mg (Inaprectable),
Solubilldad Muy poco saluble en agua, Insoluble en al-

cohbl, acetonid, benceno, cloroformao y e-
ter, Muy solube en scluciones diluldas de

hidrooidos alcalinos y de carbonatos. Solu
ble en los Acidos clorhfdrico y sulftrico -
diluldos (de coloracién amarilla palida).
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VITAMINA E.

Acstato de d, 1-alfs-tocoferol.

CyytlsaQy

=0 ?"3

".dll"'
Haﬂ'.--"" g{ij
CH

Deacripalén

Arsénico
Metales potados

Dosificacitn
Solubilfdad

Indice de refracciin

Es mna forma de la vitamina E. Es ua acel

te amarille con Hgero olor, claro v viscoso.
Er inestable en presencia de Alcalis v es o

fectado por la luz.

Mix. 3 ppm.

Max 40 ppm.

Max. 10 ppm,

No menos de 97 , de vitamina E.

Es insoluble en agua, soluble en elcohal ¥
es miscible en etér con cloraformo, con
scoiona ¥y con acelie vegetal.

Entre 1.454 y 1,498 & 20°C.
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HIDROXIDD DE POTASIO,
Potasa clustics

Analisia.

Arsboico

Metales pesados

Agua (sustanclas ins. )
Donlficacion

Producto muy higroscépico, absorbe el COy
del alre, para formar carbonatos.
Pastillns blancas.

Max. | ppm.

Max. 10 ppm.

Ausente,

No debe ser inferior al 85 % de alcalinidad
expresada en KOH.

Max. 4 T.

Max. 1%.
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HIDR OX1D0 DE 50010,
Soan cfiusticn

Andlisis.
Arsénico
Metaler pessdos
Momao
Dosificacion

Carbonatos

Sustanclas Insolubles y
miateria orginica
Solubflidad

Lentejas, agujao, etc. blancas & Hgera-
mente amarillas. A la exposicion del ak
re, .hlmiumzr huwnodad.

Max., 3 ppm.

Max. 30 ppm.

Max. 10 ppm.

No menos de 95 § de dlcall total, caleula
do coma NaOH.

No més do 3 %,

Ausentes.

1 g se disuelve en 1 ml de agua, es ficll-
mente soluble en alcotnl,
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CHyN,O

Calidad
Descripclon

Il
0

Nt C —NH,

Para productos alimenticlos.
Cristales incoloros & polve blanco crista
lino.

Max. 3 ppm.

Max. 10 ppm.

Max. 0.1 %.

90.5 E do urea.

Max. 10 ppm.

Max. 0.01 %,

La solucidn debe =star libre de impurezas.
132 - 134°C.
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ACIDO CITRICO,

Acide hidraddpropano tricarboxflico.

CegOy-Hz0

e Mo

CHg—C= CH—COCH

Para productos allmenticios.
Salido eristaline, blanco 8 Incoloro.

Max. 1 ppm.

Max. 5 ppm.

Max. 0.5 § (producto anhidro).
Max. 8.8 § {producto hidratado).
Max. 0.06 §.

99.5 ' de dcido chrico en B, 5.
Aussnte,

Ausentes.

Ausente.

Ausente,

Ausanies.



ANALISIS PRINCIPALES.

A continuacifn, se dardn a conocer los principales métodos de a
nilisls efactuadon & las materiae primas én general v andlisis qgue son
comunas 4 éflas de cuerdo A su maturalezs,

IDENTIFICACIONES.

SALES INORGANICAS. - Su idenridad s¢ realiza o través de cximones
qufmlcos, es declr, por reacciones especfficas para los elementos que
constitoysn al compaeesio.

CATIONES ¥ ANIONES,

50010, - Hocoger an la extremidad de un alambre de plating, wme pegues—
fia porcitn de sustancia humedecida con Scido clorhfdrico, e introduciria
én la liama de ua mechéro, Una coloradén amerilla de s lams, indica
ia presencis de sodio.

POTASIO. - Se slgoe la técnica anterlor, solo que la aparicién de una lla-
ma cojor vigleta, vista a través de un vidrio de cobalto, indica la presen
cis e potasio.

MAGNESIO, - Se disuelven unos mgy de sustancia en la minima cantidad
de agua & en Scido clorhidrico diluide & es necesario, v se agregan 1 6
2 g de clorvro amdnico v amoniaco concentrade en exceso; agitar y fro-
tar el tubo de enseve con unas varilla de vidrio. Un precipitado cristall-
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no, indica la presencia de magnesio.

CALCIO. = En un tubo de ensays, que contenga unos mgs de sustancla, di
suclios on la minima cantdad de agua & con dcido clarhidrico, =1 a8 ne-
cesarlo, neuwralizar con amoniaco y adicionar unos milllitros de acida
actédco (1:3), agitar, calentar e introducir un volimen igual de oxalato
de amonio al § § callente, La aparicion de un precipitado blanco, indi-
ca |la presencia de caleio,

FIERRQ, - lntroduclr en un fubo de ensaye unos mgs de musstra disve] -
tag en agua, agregar 1 mil de dcido clorhidrico y calemtar. Una vez fria
la solucifn, repartirla en dos rubos die ensayo.

Al primero, afiadirle algunas gotas de ferrocianuro de potasio; un pre-
cipitado azul oscuro, indica la presencia de Fierro [l

Al sepundo tubo, agregarle alpmas gotas de ferricianurg de potasio v ai
aparece un precipitado azul oscuro, existe ol Flerro II.

CLORURQ. - En un tubo de ensayo, Introduclr unos mgs de muestrs, &=
gregar agua y unos mis de Acido nftrico concentrado, enseguids 16 2 —
ml de nitrato de plata al 5 %,; 1a presencia de cloruros, forma un preci-—
pleada Blanco.

FOSFATO, - Disolver algunos mgs de muestrs, en alpmos ml de agua, o
sl es preciso, en la cantidad de dcido nftrico concentrado necesario, ana
dir unos mg de nitrato amdmico, 2 ml de soluclén acuosa al 15 % de molik
dato de amonio ¥ un iml de Acido nfirico concentrado, calentar, La apari-
citn de un precipitado amarillo , indica la presencia de fosfatos,
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CARBONATOS, - Poner en un tubo de ensayo, 1 g de moestra pulverizada,
humedecerla con un poco de agua, afiadir algunos mililitros de Scido clor
hpidrico al 10§ . La aparicitn de cfervescencia, indica la presencia de
carbonatos.

IMPUREZAS,

AMONIO. - En un tubo de ensayo, introduclr algunos millgramos de mues
rra dispelts en agoa v agrégar algunog mililitros de hidrosido de sodio al
10% . Poner cérca de la boca del tubo un tapdn de algodén, sobre el que
& pong un trozo de papel tornasol rojo, humedecido con agua destilada.
Calentar ol tubo de ensayo durante 2 minutos en bafto marfa. El viraje al
azul del papel tornasol 6 la aparicion de olor a amonisco, (ndican su pre-

sencia.
S0DIO. = Ver la [dentificacion,

POTASIO. - Foner 0.1 g de mueatra en un tubo de ensayoe, disolverlo en -
I ml de agua, afadir | ml de soluclion acucsa de cobaltonirrico s&dico. La
aparicidn de turbidex o de un precipltado amariilo, indica la presencia de

potasio.

MAGHESIO . - En un tubo d& enesyo intraducic 0. I g de musstra, 1 ml de
agua y 1 ml de solucitn de clorero de amonio al 10 F,. Afadir | ml de a—
moniaco al 3.4 F ¥ 1 ml de solucibn acuosa al &6 F de fosfato disddica, —
F rotar las paredes del tubo con una varilla de vidrio durante algunos mi-
nos. La sparicide de turbldez & de un precipitado blanco, indican la pre
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gencla de magnesio,

CALCIO. - Incroducir 0. 1 g de mucstra 1 ml de agus en un rubhg de ensa-
yo. Agregar 1 ml de amonlaco al 3.4 % y 1 mi de disoluclén acuosa al -
6 § de acido oxdlico, La sparicion de turbidez & de un precipirado blan-
co cristallng antes de | minuto, Indican la presencla de calclo. En el -
casn de los Acidos clirico, tartdrico v lActico, o8 necesdrio, tras la a-
dicion del ml de agua. neurrallzar con algunas gotas de amonlaco comcen
trado. continuando despues con la reaccldn. Las sales de magnesio (nso

lubles en agua, se disuelven &én un poco de Actdo acttico.

HIEKRO. - En un tubo de engayo, imroducir 0. 1 g de muestre y disciver-
Io con 1 ml de agua. Agregar | mi de dcido clorhfidrico concentrado y —
1 mi de ferrocianuro de potasio al 5 E.

En ausencia de hierro, no oo forma en ol intervala de 2 minutos,
nl precipitado azol 6 coloracitn azul -vedosa. Existen solo trazas de hie
rro, &l esta colorscidn no aparece inmed{ntamente. Hay pequefias canti—
dades, en caso de la aparicidn de color & ligero precipitado azul inmedia
to, Cuando la muestra es alcalina & Inecluble en agua, se newraliza di—

solviendola en une pequefia cantidad de Acide clorhfdrico concepirado ¥ -

completando a I ml con sgua.

CLORLIROS, - Disolver la cantidad descrita en agua & dcido nlirlco al —
10 indicados. Transvasarlo al robo de MNessler. Afadir 10 ml de acido
nftrico al 10%,. Diluir con agus a 50 ml y agregar 1 ml de nitreco de -
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plats al 5 F. Agltar y dejar reposar por 5 minutos, La opalescencls del
Ifquido, no debe ser mayor que la dol cestigo esthdar.

Estindar. - (155 mg/l de couros). Ponsr én un tubo de Neasler -
I ml de Scldo clorbfiirico 0.01 N ¥ 10 ml de acido nftrico sl 10 %, Dilulr
con agus hasts 50 ml . Afiadir 1 ml de pitrato de plata al 5 %, ogltar y -

dejar reposar &l tubo durante 5 minutos.

SULFATOS. - Disolver la cantidad prescrita de muestra an agua & dcido
clorhfdrico al 10 %, Isdlcado. Transvasarlo al tubo de Messler, afladir -
10 ml de Acido clorhfdrico al 10 . diluir a 50 ml y agregar | ml de diso
lucltn acvosa al 10 %, de clorure do bario. Agitar y dejar reposar 3 mine
toa. La opalescencla del liquido, no debe ser mayor que 1a del testigo es-
tdndar.

Estandar, - (%60 mg de sulfatos/1). Introducir en m tubo de Ness-
ler 2.5 mil de &cido sulfurico 0. 01 N ¥ 10 ml de Acido clorhidrico al 109,
diluir con agua a 50 ml y aftadir 1 ml de cloruro de hario. Agitar y dejar

TEposAr 5 minutog,

NITRATOS. - Introductr 0.1 g de muestra y 1 ml de agea en un tubo de en
saye. En el caso de carbonatos y blcarbonatos, neultilizar este ml con
algunas gotas de Acido sulforico concentrado y enfriar. Pasar ests soluo—
clfin & otro tubo que contenga | ml de sulfsto de difenilamina. La spari—
citn, en &l intervalo de 5 minutos de una coloracién azul en el plans de -
contacto de los dos 1fquddos, indica la presencia de nitratos.

FOSFATOS, - Ver identificacion da,
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cn;;tm*rm.— Yer identificacitn de.
&7

TOXICOS,

ARSENICO,

SU deteccion exth basada on una rescclin de tpo colorids ¥ on mna
comparacidn entre la muestra ¥ los estAndares precisos para 1a prosba,
Mistola.

(Mota), - Todoa los reactivos usedos en csta prucba, deberan ser
de bajo contenldo de arsénico,

El apararc emplesdo para esra determinacitn, conslete en un matraz
generador de arelna (a), unido a una pequefia conexidn (c) y o un tubo de ab-
sorcitn (o) de justas esmeriladas y unas pinzas en las mismas (1), conec—
tando lae unldades. Existen otro tpo de aparatos, pero solo 5@ usan &n ci—
BoM eepeclales, (]

Aparato para la prucha general de ar
sénico. (Cortesls de Pisher Scleati—
fic Co., Pinsburgh, Pa.)

Reactivos.
=5olocitn estandar de arssnico. - Pesar exactamente 132.0 mg de trioxido
de arsénico finament= pulverizado y secado por 24 horas y disolverlo en -
5 ml de hidrdxido de soflo (15). Neutralizar la soluclon con fcido sulfn-



rico diluldo al 10%F y agregar 10 mi de exceso; diluir con agua recién -
hervida. Transvesar 10 ml de esta soluclon a un matruz volmétrico de
1000 ml , agregar 10 ml de dcido sulftrico dilufdo (10 @) v llevar hasta
el aforo con agua bervida. Esa solocife contiese 1 mog/ml y poode usar

wo durante tres dias.

=Solucitn de distilditiocarbamato de plata. - Disalver | g de dietilditio—
carbamara de plata recristalizada, (C,Hg ,NCSSAg, en 200 mi de piridk
Tl .

-Salucitn de cloruro estanoso. - Disolver 40 g de clorurp estanoso gra-

do reactivo dibldratado, m!'ﬂlzﬂm 100 ml de &cido clortifdrico.

=Algodtn Impregnado de acetato de plomo. - Remojar algodén en soluclén
saturada de acetato de plomo grado reactive; exprimir o exceso de este

reactvo vy secar o temperatira amblente.

=Soluslén de la mosdira. - La preparacitn dé la moestra depende de su
naruraleza. Los oompuestos orginicos son preparados en ol matraz gg
nerador (a)de la manéra sigulente: Se diglere la muestra (1 g) con 5-10
ml de dcldo sulfirico scbre una parrilla ¥ con adiclones de pertxddo de
hidrogeno al 30 %, (el uso de estos reactivos &8 peligroso por ser explo
glvo, por lo que debe mansjarse con precaocitn). Se continfis la diges--
tén hasta que no haya materia carbonosa. Se completa el voltmen con -

agsa 8 55 ml. A loa compuestos Inorginioes solubles, solo se les adicio
na 35 ml de agua y 20 ml de Acldo sulftrico | + 4. A compuUeston qoe —
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contienen metales, tales como calclo, magnesio, otc.. gue son insolibles
en &l Acido sulfirico, puesto que precipitan como sus sales, se los agre—
ga Acido clorhidrico y s Lleva el volomen a 55 ml con agua destilada, En
cakod especiales, en que no es poslble digerir con dclde sulforico, se a-
grogan otroa compuestos para sywdar a digerirlos, como por efemplo el
cltrato de sodlo, para los compesstos que contienen flerro.

Fosteriormente, agregar en todos los casos, a los matraces 2 ml
da yoduro de potaslo al 30 § vy 0.5 ml de cloruro estanoso ¥ mezclar. En
seguida, == deja ln mezcls en reposo duranie 30 minufos o (empeTaLurs -
amblente. Empacar el tubo (c) con trozos de algoddn Imprognados de ace
eato de plomo, dejando espacios entre allos y lubricar con grasa las juntas
@ v id). Conscrar &l matraz con &l tbo de abosorciém {e). Transferir 3 -
ml de la solucitn de distildidocarbamato de plata, en el tubo de absorcitn
¥ 10 g de zinc granulado en la mezcla del matraz, e inmediatamente Inser
tar el tubo con la junta del matraz. Ensegulda hay desprendimiento de hi—
drégeno ¥ desarrollo de color (de amarillo al rojo) en la solucién de absor
citn, cusndo existe arsénloo (se ha chservado que esm reaccin dura 45°).

Existen dos maneras de inferprecar los resulcados:
1.- Valoracitn visual por comparacién dé 1o muesira con los sstindares,
2. » Transvasar las soluclones & mnas celdas ¥ determinar la absorbancia
2523 nm con un espacrrofoctmetro & colorfmetro, usando soluclidn de dis
rildiciocarbamaro de plata como blanco.

Como 8¢ menciond anteriorments, existen alpunas Interferencias
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tales coimo, cromo, cobalio, cobre, mercurlo, molibdeno, niguel, pala=
dio y plata en la produccitn de arsina, El antimonio que puede formar es-
tibine, es wn metal gue produce una Interferencla positiva en el desarro—
Uo de color con el dletilditiocarbamato de plata, formando un color rojo,
el cual, tlene wa absorbancia maxima a 310 nmn, pero s 525 nm la absor
bancla del complelo de antimonio es disminulda, por lo gue los resulta—
dos dels determinacitn, no se sltera significativamente. 37) (15)

METALES PESADOS,

Esta prueba estd designada para definir & medlr, el Hfmite de con-
tenfdo de impurezas de metales que son [dentificados bajo condiciones es-
pecificas y que son precipitados por el sulfure de hidrogeno (plata, arsé-
nico, bismuto, cadmio, cobre, mercurio, plomo, estafio, antimonio, =tc)

Sepim las normas establecidas para cads moesira, esta prusba se
basa en medir en parte por millde (ppm) (mg/Kg) ¥ de que no sobrepase
el Ifmire fjado para cads una. 5e ha encotrado que 20 ppm  de plomo en -
50 ml de soluclon, es la concentraciin Oprima, para comparar, usdndolo
como estidar para las musatras (racedas.

Heacrivos.
=Amoniaco, - 400 ml de hidrdodde de amonio y Devar el volimen a 1000 -
ml con agus destilada.

-Acido clorhldrico.
=Solucion cstandar de nitrato de plomo. - Pesar 159, 8 mg de nitreto de =
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plomo, transvasario a un matraz volumétrico de 1000 ml , agregarie 1 -
mil de acido nftrico y dilulr hasts el aforo.

=Salucitn estandar de plomo. = Dilulr 10 ml de la solucifa anterior a 100
ml. Cada ml contiene 10 mcg del I6n plomo.

Procalimiento.

Existen dos métodos gue son |08 mils importantea y estin relacio-
nados al tpo de sustancla.
1. = Para sustancias que son solubles en soluclones acuozas.
2. - Para aguellas sustancias de orfgen orginico y en el que se tendrd que
deatrulr la materia orginica.

1. - Solucion A. - Imroducir en un tubo dé Nessler un volGmen de la solu—
cifn estindar de plomo, que contenga la cantidad especificada (20 ppm) y
agregar agua aproximadamente a 25 ml . Ajustar el pH entre 3 y 4 con pa
pel indicador por adicion de dcido acético v amontaco diluidos,

Solucitn B. - Poner en otro tubo dé Messler, la cantidad especifica de
muestra (en relaclén al estindar) ¥ agregar agua para disolverias. Ajus-
tar el pll entre 3 y 4 también por adicones tamblén de Scido actrico y &

moniaca,

Existen algunas excepclones on las que no podrd usarse el dcido a
oo, por la preciplisclén que ocasiona v entoncen gc usard el dcido -—

clorhfdrico, por ejemplo lus sales de caleio, magnesio, etc. En los dos
casog, 5 diluye a 40 mil.



A cada tubo se le agregan 10 ml de Ia soluciom reciente de acido
sulfhildrico, mezclar ¥y despues de 5 minwos, e podra cheervar & sim-
ple vista la opalescencis producida por la presencia de estos metales, -
al precipltar con el dcido sulffdrico. E&tos son comparados con ol os-
tandar,

2. - E=s Igual al anterior en cuanio a 1= soleclon A.

Solucidn B, - 5& toma una cantidad especifica de muestra, exactamente -
pesada en un erisol y se agrega suficiente dcido sulforico para cubrir la
muestra v culdadosaments &0 calcina a baja remperatura hasta llegar a
lag cenizas. Despues se le agrega 2 mi de dclde nftrico concentrado ¥ -
5 gotas de Acldo sulfirico concentrade; de nuevo Be pone a calclnar y —
se lleva a la mufls a calcinar & $00°C, hasta que ¢l carbin se haya oxi-
dado. Enfrlar ¥ agregar 4 ml de bcido clorhidrico dilutde (1:2), digeric
en un bafio de vapor por 10 minutos y despuss evaporar a sequedad. Fos
pariormente 88 humedece &l reafdus oon una gota de dcido clorhfdrico -
concentrado, se agregan 10 ml de agus caliente y ae digiere por dos mi-
nutos mis. Se ajusta al pH indicado (3 6 4 ), se filtra si es necesario y

e diluye g 400 ml, Be mezcla v B8 compara,

Para esto méoodo existen algunas intesrferencias como son, el —
fierro, ; cn el caso de las sustancias que lo contienen como elemento ¢
senclal, sjemplo, el sacarato de hlerro, etc., ya que es tamblén preci
pltado por el cido sulfhidrico, presentando una ppalescencia parecida.
En estos casos e recomendable la dererminacion de plomo. (15) 37)
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DETERMINACION DE PLOMO,

Principlo.

Extraccitn del plomo de una solucids [igermente Acida por una so-
lucién de dietilamonio-dietlidiricarbamaro {DDDC) en xileno., R ecupera—
clbn sspecifica en una solucidn 3ckds formacién de complejos del tipo de
RCL) y determinacitn colorimatrica en un medio alcalino, pH 10 con pi

ridil-azo-resorcina (FAR).

El hlerro en grandes cantldsdes Iinterflere ¥ las mucstras de sa—

les do hlarro, deben tratarse especlalmente.

Heactlvos,

=Acido clorhfdrico 2 N

-Acko clorhfdrico & N,

-Metilamonio-dietil -ditiocarbamato (DODC) en xleno al 1% .

-C iapuro de potasio 1 g en 100 ml de agua destilada,

-Solucitn amortiguadora pi, 10 (26 g de NH,Cl en agua destilada + &5 ml
de amoniaco ¥ Levar a | litro con agua destilada ).

-4-(2-piridil-azo) resorcina {(PAR), 0,25 g en 100 ml. =

~Solucton patrén de plomo (Fb) de 10 ppm (10meg/1).

-Solucién concentrada (1000 ppm de Pb). - Disublvanse exactamente 1.59 g
de PbNOy en un matraz aforado de 1000 mil.

-Solucin dilulda (10 ppmde Pb). - Diloyase 1 ml de la soluclén concentra-
da de plomo en un matraz aforado de 100 ml.



Procedimienta,

Tama de enssyo. - Pesar o cantidad de muestra dé acuerdo a la

norma eapoecificada para Ia mlama, en ppm.

El tratamiento de la muestra también satd de acuerdo s 5o natura-
leza, efem:
1. - Compusstos inorginioos.
1. - Computstos insolobles &n agua.
3. - Compuestos orginlcos.,

4. - Campusitos que contienen lifefro. . =tc.

L. = Compuestos inorEanioos.

5¢ pesa lo especificado de moestra, (elem: &l WU porma s de 10
Frm, 88 piesa | g de muestra), be disuelve &0 5 ml de dckle clorbidrion
& N, 5o trandvaga oon aproximadamente 25 ml de agus destilada 3 un em
budo e separacidn de 135 ml. Se le agrega de 10 a 15 mil de solucitn de
DDDC en xilenn, se agita dumnte | minuto ¥ se deja reposar a que se 8o
paren las dos capas. Postérlormente se pasa la parte Inferior (scuosa)
s un vaso ¥ se desecha. Despues e le afaden 10 ml de Acido clorhldri
oo 2 N, se agita nuevameénts y se doja reposar ofra vz a que s& SEparen
las dos capas, Se desecha la parte iaferior y s= lava el contenido dal am
budo 2 veces con agua destilada (enjusgando las paredes del embudo), -
sia agitar y al final s2 le agrega 5 mil de Acidu clorhfdrico 6 N, en el que
se extraerd &l plomo, agitando ¥ dojando repogar 4 e sc separen las -
fases, La woluclon Acida, (capa Inferior), sc transvass a un vaso de pre
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clpitados de 100 ml, al que we le va agregar 7 ml de amonlaco concemra
da ¥ | ml de clanuro de potasio al es necesario, ¥ se lleva a volomen de
50 ml. Posteriormente, se agregan 3 gotas de la sclucitn PAR, se agitan
¥ Ee cotmparan con los estindares ¥y con < blanco.

PreparaciSn del blanco. - 5e lleva a cabo tado &l procedimlento, so
lo que la solucitn inlcial es de 20 ml de scido clorhidrico 2 N,

2. - Compuestos insolubles en dcido clorhfdrico diluide v algunos orgind-
cos (lecitina, caselna, etc.)

S Incinera la muestra con dastruccitn de materia orginica por -
vin sson & por via sulfonftrica. Lan temperaturas oo deben ser mayores
de 450-500°C y desputs se agregs al crisol 5 ml de dcido clorhidrico 6 N
para disolver las cenizas en bafio maria a ebullicitn. Fosteriormente se
transvasan al embudo de separacitn con 5 ml de agus destlinda v se al-
gue gl procedimisnto anterior.

3. - Compuastos orginicos.
Tumblén se lleva a cabo |a destroccits de materis organica por
caleinacitn, y a las ceniras se les agregan 5 mil de dcido-clorhidrico —

6 Ny s sigue como posteriormente so dascribls,

4. - Compuestos qua contienen hisrro (Sacarato de hlerro, etc. ).

Estos compuestos se disuelven previamente en sclido clorhidrico
diluido y con calentamlento, Posteriormente se les agrega el mismo peso
de la muestra en Gcido asctfbico, para evitar que &l flerro sea extraido -



por el DDDC en xdleno, 5S¢ trasvasan al embudo de separacitn y se sigue
el mérodo general.

Preparacion de los estindares.

En 4 vasos de 100 ml, se¢ Introducen 0, 0.5, 1y 2ml de la solw
citn dilulda de plomo, que representarin respecilvamence 0, 5, 10y 20
ppm de plomo. Se levan u u pH de 10 con la adicitn de 5 ml de solucitn
amortiguadora, s aforan 4 50 ml ¥ se les agrega también 3 gotas de la
solucitn PAR, e agitan v s& comparan lis colordcionss con las muss—

eras. (15) 37)

AMALISIS GENERALES,

PERDIDA POR SECADO O DETERMINACION DE LA HUMEDAD.

Este procedimiento &5 usado para determinar la canthdad de ma—
reria volddl desprendids bajo condiciones especificas, dependiendo de —
la maieria prima; entre las materiss volitiles se encuentra &l agua,
{oomo humedad ) asra prosbs esrd designada para aguellos compuestos
o los cuoales, la pérdida por secado, es atribuida solo a la cantidad de
agua existente en la muestra. Para aquellas austanclas que aparentemen
te tlenen el agua formando parte de la molécula, existe otro procedimien
to como &l de Karl-Fischer, cuyo reésultado s exprosa como f de agua.

Procedimilento.
Como lo indiqua la monograffs do cada materia prima. se pesan
162 gde, previamente mezcleda en una cipsula do afquel con tapa, la



cual ha sido puests a peso constante, enfrisda y tarada, Fosteriormente,
es Incroducida en una estufa de secado & la temperstura ¥ tlempo especi
ficados, y al final se pesan ya fria la cipsula v el porcentaje de pérdida
por secadn, ke obtendrd por la diferencia de pesos sntes y despues de -
gecada la muestra,

En compusstos en donde os mis diffcil exraer el agua por aste -
procedimlenoo, 5= emplean estufas de presion reduclda, ya que el agua
Erﬂlemu entre los tefldos, sobre (0s0 en compuestos vegotales.

DETERMINACION DE AGUA MOR EL. METODO DE KARL FISCHER.

En este méodo, la decerminacitn de agua, == basads en el he=
cho de que el yodo vy 2l ditdde de azufre reaccionan solo en la presencla
die agua ¥ la reaccitn enive el agus ¥ 13 solucitn de didxdds de azufre, ol
yodo en piridina y &l metanol, &s estequiométrica.

Aparato. - La titulacidn con €l reactivo de Karl-Fischer, puede ser con
diucida en cuoalguier aparato, &1 cual eaté provisto de una armbsfers ex—
clulda de humedad y de un checadar del punto flnal. El ponto finsl de so
luciones poco colorides, pusds ser detectado visualmente por ol cambio
de un eolor caft luminose 6 amarille canarfo 4 en color ambar. Cuando
el punto final &5 oscuro, & de solociones coloridas, s mejor osar el —
mdtodo electroméirico para esta determinacidn. El apsramo pecesario -
pitra este caso, €s €l de un simple clrculto eléctrico capaz de pasar de
5 a 10 microamperes de ims corriente eléctrica entre un par de elecoro-
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dos de platino, los cuales son sumergidos en la solucion que va a ser ti
tulada. A través de la titulaci6n, el flujo de corriente no persiste duran
te los pocos microamperes, pero en el punto final, un ligero exceso de

reactivo incrementa el flujo entre 50 y 150 microamperes, hasta por 30

segnndos.

Los aparatos comerciales, consisten de un sistema cerrado con
unos desecantes, buretas automdticas y un agitador magnético y dos e-

lectrodos.

Reactivo de Karl-Fischer.

Aunque ya se dispone del que existe en el comercio, se puede —
preparar de esta manera:

A una mezcla de 670 ml de metanol y 170 ml de piridina en un -
matraz, agregar 125 g de yodo, e inmediatamente taparlo y enfriar. Pa
sar una corriente de diéxido de azufre seco a través de 100 ml de piri-
dina contenida en un matraz de 250 ml graduado y enfriar en un baiio de
hielo, hasta que el volamen de la solucion esté en 200 ml. Posteriormen
te se agrega con lentitud esta solucién a la mezcla de yodo frfa, tapar -
inmediatamente y agitese hasta que el yodo se haya disuelto. Cada ml de
este reactivo equivalente a 5 mg de agua. Asf mismo, esta solucitn se -
deteriora contfnuamente y debe estandarizarse cuando menos 1 hora an-

tes de su uso.

Esatndarizacién del reactivo. - Titular aproximadamente 36 ml de meta-

-92 -



nal que haa slklo vertidos en &l reciplente del sparaio con la soluclia de
Karl-Flscher y asl se climina 2l agua presente en &l metanol; lumedlata
mente agregar aproxdmadamente 200 mg de armrem de sodio peasdos —
con exactitud ¥ otre vez titular con agitaciSe hasts &l punto Anal. El fac
tor de equivalencia del apua, F en mg de agus por ml de reactivo se re-
presenta por la frmula:

01566 W

W =5 el peao en mg del tartrato de sodlo,
¥ = &5 &l vol@men del reactivo en mil, consumida en 1n segunda tivula—
clbn.

Procedimiento.

Vertar alradedor de 25 ml de metans! en el recipiente del apara—
to y diular con el reactivo de Karl-Flacher hasta el punto final, Ripida-
mente traneferir al reciplente una cantidad exactamente pesada & medida
de la musstra; ca preferible que contenga de 10 & 50 mg dé agua, agitar
vigorogaments y otra vez tiular hasts o punio final. El agus contenida -
en la muestra (en mg) &s obtenida por la multiplicacién del volGmen del
reactive usado on la ctulscion por el factor de equivalencla I, del reac-
tvo. (15)

CENIZAS.
Depandiendo de la muestra, pesar de 2.a 3 g de la misma oo un —

crisol punsto & peso constante, tarado y frio, calcinar primero a baja tem



peratura y despues fuertemente (alrededor de S50°C), hasta que ya no ha-
ya carbdn, Sacar do lo mufla y poner en un desecador, enfriar y pesar.
El porcentsje de cenizae, seo cbtiens por la diferencla de pesos, antes y
despuss de la calcinacidn. Cuando las cenlzas no ae han blanguesdo, s
necesario, agregarles unas gotas de Acldo nfirico, caléinar nuevaments
enfriar y pesar. (15) (16)

PUNTO DE FUSION.

El rango de fuslda & punto dé fusldn de un sélide, se define como
la remperanira a la cual smplers & fondir y cuando estd compleraments
fumdiclo.

Cualquier mérodo y aparato es cepas de una exactitnd. Ests puoe
de g&r checada con frecusncla (los rermémictiros por estindares de refe-
rencia.

Loa procedimienton para la determinacitn del punto de fusite, va-
rian de scoerdo a la naturalera de la sustancls, ememplo: Reducir 1a —
muestra 4 un polvo muy fino y cuando contenga agua de hidratacitn, secar
la a la temperatura especlfics, & cuando la muestra no contlena agua, se
carla en un desecador por 16-24 horas.

Procadimisntn.

Cargar un tubo capllur hasta 1s extremidad sellada, con suficien-
te muestra, Caleotar alrededor de 30°C ahajo del punto de fusitn espera
do ¥ ajustar el capllar al nivel del bulbo del termémetro. Continuar al —
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calentamiento con agitacitn del madlo y elevar la temperatura aproxima-
damente 3"C por minuto, hasta que esté 3°C abajo del punto de fusitn es-
peradao ¥ enfonces cuidadosamente regular la remperatura v elevarla 1C
por minuto hasta llegar =l pusto de fusitn. (12)

UETERMINACION POLARIMETRICA,

Muchas sustancias en estedo puro & en soluclén, 860 OpUicamems
activas, & sea, que la luz polarizeda que incide &n ¢llod smerge en un pla
no, formando un Angulo perceptible con el plano de la luz incidente. Cuan
do este fenfmeno ea muy definido, se puede medir con suflclente presi—
clon y aprovecharlo como base de algunas valoracionss, asl como para =
ensayos de jdentidad, La rotacion Optica se cxpress en grados, ya sea, —
gama rotackin asgular {cbservada) & como rotacidn especlfica (calculada
con referencia 4 la concentracidn especifca de un gramo de koluta en un

mililitro de soluclén y medids bajo condiciones establacidan],

La rotacifn especifica, se expresa generaimente madiante =] rar
mino };.ndqut. es la temperatura en grados centigrados a la
gue s¢ cfectfa la deverminacitn ¥ x, representa |a lfnea espectral carac
torfstica & longitud de onda de la luz empleada, A menos que se Indique
otra coga, log valores citados se han detérminado a 5°C, wtilizando la -

Ifnea D el espectro de sodio, & sea, & 589.0 v a 5B9.6 nm,

El poder rotatorio varfa apreclablémente con la temperatura, por
lo que estz debe mantenerse flja durante |a determinaclon.



Procedimiento.

Cuando la sustancia es un lfquido, su temperatur se ajusta a 25°C,
se pasa al tubo del polarfmetro y se procede como se indicard méas adelan
te, desde donde dice, "se efectfian cuando menos 5 lecturas, ... .. " La —
prueba en blanco, se verifica empleando un tubo seco y vacfo. Cuando la
sustancia es sélida, se pesa una porcién adecuada, se deposita en un ma-
traz volumétrico con la ayuda de agua 6 de otro disolvente espectfico, re
servando una porcién adecuada del disolvente para la prueba en blanco. -
Se.agrega méis disolvente hasta cerca de la llnea de aforo y la temperatu
ra del contenido del matraz se ajusta a 25°C sumergiendo el matraz en un
bafio marla a temperatura constante. Se agrega disolvente hasta el aforo
y se mezcla. Er{seguida, la solucién se pasa al tubo del polarfmetro, du
rante el término de 30 minutos a partir del momento de disolucién total
de la muestra, teniendo cuidado del tiempo transcurrido, cuando se trate
de sustancias que se sabe experimenten racemizaciotn 6 mutarrotacion.
Durante el tiempo transcurrido, la solucién se mantiene a la temperatu—

ra de 25°C.

Se efecttian cuando menos 5 lecturas de la rotacidn observada a —
25°C. Se sustituye el tubo que contiene la solucién de la muestra, por el
que contiene el disolvente y se efectia con este un nimero igual de lec—

turas.

Para obtener la rotacibn cbservada corregida, el aparato se ajus

ta a cero, promediando las lecturas de la prueba en blanco y substrayen
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do el promedis de las leciuras de la rotacldn obarvada, sl loa dos ci--
fras son del mlemo slgno, O agregafdndolo, Bl las cifras clenen &lgno o-
PSSO,

Calculos: La rotacifo especMics se calcula e mna sustancla 1=
guida & de una scluchon ), pm'mdjuduhllmmnnulu:

Para sustancias lfquidas [n']g- 5

Para sustancias adlidan en solocitn [:-:J L- ll::l IIT.

donde:

4 = Rotaclon obscrvada, corregkla, en gradows a la

t = lemperatura, & s

x = jonginxl de onda

1 = langirud del tubo del palarimetro en dem.

d = denaldad del liquido ¢ de la solucitn a la temperatura de observacitn.

p = es la concentracitn de la solucitn cxpresada en gramos por cada 100
g d= salocita.

¢ = concentracitn de la soluclén, expresada en g de la muestra por cada
100 ml de 1a solucisn, (12)

DETERMINACION DEL NITROGEMO TOTAL.

Frincipio.
Oxidacitn de la muestra por el Acldo sulfirico en presencla de &
xido da titdndo coma catalizader, Transformacitn del altrdgsno de los —



componentea Orginicos en nitrégeno amoniscal, | Liberacian del amania-
o par adicite de hidroxido de sallo, destlscite del mismo, recogifndo
lo en uma solucion de Acido borico y valoracitn. '

Se emplea el 6xido de titdnio por su eficlencla e inoculdad, Gens
ralmente el dadds de mercurio proparclons comenido en mitrogeno total
mds elevado, pero no se recomlonda aplicario por su toxicidad y por los
riezgos, en cusnio a la contaminacitn del ambiente. . Tampocn &8 Toco-
mienda usar selenfo par su toxicidad y por las pérdidas eventualos en -
nitrégeno durante la mineralizacién.

Resctivos.

=Hidréxido de sodio. - 330 g de hldréxddoe de sadio en agua hervida y llevar
el volomen & 1000 mi.

=Solucite de 3ckio birico. - Disolver 40 g de acido bérico en asgua hervl -
da ¥ Uevar e volomen a 1000 mi.

=Indicador, - 0, 3g de rojo de metllo v 0. 1 g de azul de  metileno en al—
cohol metflico v llevar a 100 ml con aloohol .

~Acido clorhidrico 0.1 N.

=Muestra. - Pesar el equivalente a 0. 02 g de nitrogeno,

Procedimiento,

Pesar la cantidad especifica de muestra e introduciria a m ma—
traz kjeldalh junto con los catalizadores, (0.2 g de tltdnlo y 10 g de sul
faro de potasio) y 20 mil de dcido sulffrico concentrado.



Digerir hasta que o Houido permanesca claro (sobre parrilla a u--
na tempersturas no mayor de 550°C), dejar enfriar, y agregar 100 mil de
agua destllada, Posterlormente, conectar el matraz al sparato de destila
clon por arrastre de vapor y destilar durante 10 minuos, empezando a -
contar desde el momento en que desclende la primera gota. El destilado
#= recibe en un vaso de precipitados que contenga 50 ml de solucidn de -
Acido bérico y 3 gotan de Indicador,

Timlar e destilado con dcido clorhfdrico 0. 1 N, hasta que el co=-

lor de la solucion pase de, verde a gris rosdceo.

Calculos,

% Na Total =

ml de HCl 0.1 N x N x 0,014 x 100
.M.

donde:
M= Normalidad exacta del acido clorhidrico,
0. 014 = millequivalente dal nltrogeno.

P.M. = Peso de la muestra.

donde:

F = Factor de converslon del nitrogeno a proteinas.

{(6.38, =i es un producto lctec: 6.35, sl el prodocto és vegetal ¥ 5.7, sl
&l un producto de rrign; 6,15, también, & s cualguier cowa). %g};{lﬁ}



LECHE DESCREMADA EN POLVO.

HUMEDAD,

La determinacitn de humedad, sc realiza por el método (pag NoSdk

& una temperatura de 99°C durante 7 horas,
MITROGEND DE LAS PROTEINAS DEL SUERD,

Reactivos.

~Polvos descremados estindares “low hear™ , suministrados por ADMI &
determinados guimicamente en cuanto al nitrégeno do las profelnas del =
suero, (Estos polvos estindars pueden obtenerse de American Dry Milk
Inatitute, Inc., 221 North La Salle Stroet, Olinols 60601 ),

=Claruro de sodio puro {(sin adicisn ),

-Solucltn garurads de cloruro de sodio.

=Solucitn saturads de cloruro de sodio acidificada con 4 ml de dcido acé

tico glacial por litro de soluclén saturada de cloruro de sodio,

Procedimiento,

Pesar por duplicado, una cantidad lo més cercana posible a 2 g de
leche descremada en polvo en un tubo de ensayo de 25 x 150 mm, afdir e
xictamente 20 ml de agus deatllada, Tapar el wbo y agitar blén para di-
solver la leche en polvo. Colocar el tubo en un bafio marfa a 37°C duran-
e mixlla hora v agitar frecuantemante pars asegurarse de la disolucion

completa.
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Afiadir § g de cloruro de sodfo, agitar y volver a poner €l tubo a
37°C duramte media hara. Agitar 8-10 veces durante los quince prime—
ros mimeos y dijar reposar despues, Filtrar sobre un filtro, tapando
con un vidolo de reloj, a fin de redoclr la evaporacidn. Recoger unod ——
6 ml de filirado.

Enfriar el filtrado & 20°C, pipetear de & 4 voces con mucha & —
xacttud 1 ml. verdendolos en 4 cubas Opticas ftibos d= 19 mm x 150 mm

Coleman, p. of ) antes que la sal se sopare.

Blanco: Afladly, sirviendose de una plpeta, 10 ml de la solucltn sa
turada de cloruro de sodlo en und de los tubor gue servird de blanco para

ojustar el cero del sspectrofottmentro, regulado o la longitud de onda de
420 nm,

En los otros tres, pipetear 10 ml de la soluclon saturada de cloru
ro de sodio acidificada, Tapar, mezclar, invirtlendo tres veces los tu—

boa, Esparar 5 minutos,

En un aspacio comprendiso entre 5 y 10 minutos. mezclar e con-
tenido de cada tubo vy madir inmadiatamente la densidad Sptica (extincisn
a 420 nm), Sacar la media de las 3 extinclones obtenidas y leer luego wo
bre la curva de calibracidn, la cantidad exacta de nlirogeno correspon—

disgite (mg N/g Polvo),

Curva de calihracion.
Pesar en dos erlenmeyers de 500 ml ( con tapde esmerilado), 20-
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g de cada polvo de leche descremada eatAndar (low heat v high heat), A-
findir en cads erlenmeyer exactaments 200 ml de agua desiilada. Agitar
culdadosaments pars disolver. Colocarlos &n un bafio marfs & 37°C du-
rante media hora y agitar con frecuencis para que la disclucidn sea com
pleta. Afadir despues en cada erlenmeyer, 80 g de cloruro de sodio, a=
gltar entrgicamente durante 1 minuro; colocar luego 2n bafo marfa a —
87°C durante medla hora, Agitar 8-10 veces durante los primeros 15 -
minitos, luego dejar reposar & resto del tempo. Filtrar sobe un fil-
tro plegado tapado con un vidrio de relg) para disminoir 1s evaporaciin
51 la primera parte del filirado es turbls, volverla a fltrar sobre el —
mismo flltro, Recoger alrededor de 100 mil de fltrado,

Enfriar los dos filtrados a 20°C y pipetear las cantidades sigulen
tes del mismo én loa tubos con tapones esmerilados.

Tubos No. Filtrado "low heat™ Fllrado “high heat™
1 mezcla de 0 mi 10 ml

2 e 2 L]

i " 4 L]

4 - 6 4

5 o L] 2

L] i 10 a

Tapar los tubon, mezclar &l contenido v pipetear de cada und por
cuatro veces con mucha exactined 1 ml en lan cahas fubos de 19 x 150 -

).
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Continuer como dijimos antes, para la determinacién. Tomar ca-
da vez ls media de 3 denaldades dpticas leldans.

Sobre un papel milimétrico, graficar en las ordenadas la densidad
Gptica y en las abscisas los mg de N/g de polvo correspondientes. Se abtie
08 ufié recia que no pasa por 21 origen. (24)

DETERMINACION QUIMICA (Kjeldahl) DEL NITROGENO DE LAS PROTE
INAS DEL SUERD (SPN).

Sl no se puaden consegulr los polvos estindares ADMI, pusde wmo
por si mismo obtener un polvo descremado “low hest™ y un polvo descre-

mado "high hear" 'y wilizarlos como estindares,

Reactivos.
=Cloruro de sodio poro, win aiicidn,
=Acido clorbfdrico al 10 §. - 23 ml de Acido clorhfdrico concentrado + 77

ml de agus destilada .

Procedimiento,

En un matraz aforado de 350 ml, pesar 5 g de leche descremada
v disolver con cuidado en unos 150-200 mi de agua destilada, Colocar el
matraz en un bafio marfa a 37°C durante media hora y agitar con frecuen
cla para conseguir una disolucitn completa, Enfriar a 20°C y enrasar -
oon agua destilads {destruir la éspuma mediante 3 gotas de alcohal octf-

lica).
En un matraz erlenmeyer (con tapdn esmerilado) de 500 mi, pe-



sar 100 g do cloruro de sodio & introducir luego los 250 mil de leche den-
wramadn reconstiulda. Aglter vigorosamente durante | miso, colocar=
la ea el bafio marfs 2 37°C durante media hors, Agitar 8-10 veces durag
i2 los primeros 15 mimgos v luego dejar reposar. Filtrar sshre un fll=

tro plagado, tapado con un vidrio de rels|, Recoper unoa 150 ml de fll-

trado claro y enfrisrio a 20°C.

Fara la determinscién (por duplicado) del nitrédgeno no-casefnico
(NCN), pipatear 20 ml del filtrado én un matraz de 300 ml, sfadir 20 ml
de dcido sulftrico om loa catalizadores para nitrogeno y determinario -
culdadosamente acgln Kjeldahl.

Para la determinacitn de nitrogeno no-protefnico (NPN), pipetear
100 ml del filerado en un erlenmeyer de 200 ml Sesmerilado). Afadir e
xictamente 1.5 ml de Scido clorhidrico al 10%. Agitar ¥ dejar reponar,
Filtrar sobre el filro plegado, tapando coh un vidrio de reloj. Llevar
el filirado a 20°C y pipetear por dos veces 20 ml del mismo para hacer
las determinaciones del nitrogeno segin Kjeldanl.

En al cdlculo hay que tener en cuenta un factor de correccita de
0. 887, pucs la sal diseelta hasta Ia saturacion en la lache, aumenta el -
volimende 1.0a 1.1267,

En el caso de NPN, hay que conslderar ademds, ¢l factor suple
memario de 0. 985 a causa 3o 1s adicidn de 1.5 mi de scldo clorhidrico =
al 10E a 100 ml dal suero,



Ejemplos:
"low heat" Declaracion ADM : 7.57 mg/g

NCN : 20 mi del flltrado contienen 2 x 0,887 = 1.774 g
Mera, para 1/4 valorado : 3.26 y 3.24 mi de HCl
0.1 N:media:3.35 mlde HCl 0.1 N, lo que da @
10.26 mg N/g.

HPN @ 20 ml del fllerado contiensn 2 x 0L BEY x 0,985 =
1.747 g da Mrra,, 174, valorado 0.84 y 0,835 ml de HO)
0,1 N : medis 0.84 ml de HCl 0.1 N, lo que da :

2.60 mg N/g.
SPN : 10.26 - 2.60 =7.57 mg N/g
"high hear™ Declaracitn ADMI : 0.91 mg/g

NCN : para 1/2 valorado 2,085 y 2.095, media 2.09 ml
HCI 0.1 N, logqueda : 3.30 mg N/E.

MPH : para 1/2 valorado 1.535 v 1.535, media 1.53 ml
HCI1 N, logqueda : 2,45 mg N/g.

SPN :3.30 - 2,45 mg N/§.

ACIDEZ,
Determinacion de la acidez valorable segin ADMI,
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Reactivos.

-Solucién de hidroxido de sodlo 0.1 K,

=Indlcador. - Solucitn de fenclfraleina al 1 § idisolver 1 g de fenolftalcins
&n 50 mil de alcohol etflico al 95 %, neutrallzar y diluir o 100 ml con agua
destllada,

Procedimiento,
Sirviendose de un agitador magnético, disalver v dispersar 10 g de
leche descremads en polvo en 100 ml de agus destilada hervida,

Dejar repossr esta dispersidn durante 1 hora aproximadamente, re
moverls suavemente y pipetear 17 .6 ml en la cdpsuls de porcelana (vaso -
de precipitados),

Afiadir 0.5 ml de fenolftaleina {indicador ) y valorar con hidréxido
do sodio 0.1 N basta que aparezca una ligers coloriocidn rogs qus nersis

ta 30 mogundos,

El nimero de mi de hidréxido de sodio 0.1 N uilizados én Ia valo-
racitn, dividido por 30, indlca el porcentaje de acldez valorable (expresa
do on &cldo ldctdon) de la muestra vreconstitulda, (24)

CENIZAS,
Se sigue el mitodo (pag. Mo, 93 ).

GRASA.,
5e pesa aproximadament® 1.5 g de muestra, La primers axtrac —

clfn se hace Igual que para el suero, sclamente que hay que agregar an—
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tes de todo de 8 & 9 ml de agus destilada a 60°C, agitar fuertemente y de-
Jar enfriar; despues, proseguir agregando el amonlaco,

Segunda extracelon. - Se agregan 5 ml de etanol al 95 %, agitar -
20 segundos, despuss 15 mil de eter efflico, agitar durante X segundoa -
y finalmente agregar 15 ml de eter de petrtleo y agitar nuevamente 20 se
gundos., Segulr como ¢l método de seeros. (37)
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SUERO DE LECHE,

MATERIAS SOLIDAS,

Ledlizar cdpsulas de nigue] de fondo plano, proviscas de una tapa,
Secar lae cApsulas durante 10 minutos en un harno a 135°C, bajo presidn
reducids & durante 1 hora en la estufs 3 99°C . Enfriarlas tapadas duran
te 30 minutos en el desacador v pesarlas ,

Pipstear =n una clipsula secada v mradas 5 ml de suero de leche
n 20°C, evaporar a soquedad sobre un bafio marfa hirviente y secar lue-
o durante 7 horas on la estufa 4 99°C | Enfriar las cépsulas tapadas du
rante 30 minutos en el desecadar y pesarlas

Cilculos.
A = Peso d6 la cdpsula vacla,
B = Peas de la chpeuln + svero Wquido, despues del secado.

a5 Cantidad en g de materia sdlida en 100 ml = (B-A) x 4.
]

CENLEZAS,

Calentar al rojo una clpailed crisd de cuarso) enfriarlo luego a
la temperatura amblénte én desecador ¥ pesarlo. (AJ,

Piperear 50 ml de svero de leche a 20°C, verterios en la capeuls
tarsda v colocarla sobre un bifle marfe hirviente hasta evaporacidn a -
megpuadad,

Caleinar primero sobre una llama pequefia haata gue no se despran



da mas humo, Terminar la incineracitn en una mufla a 5350°C, hasta Ia -
obtenclon de cenizas tan claras como sea posible (blancas), Enfriar la=
cpsula a remperatura amblénte en un desecador y pesar. (B).

Cantidad de cenizas en gramos/100 ml = { B/A }x 2.
{25)

NITROGENO TOTAL.

Pipetear 25 ml de suero de leche en un matraz kjeldahl de 300 ml
aftadir 20 ml de dcido sulftrico ¥ &l catalizador (Sxddo de titinlo v sulfa-
to de patasio) y seguir &l método (pag. MNo.97).

Calculos,

mlde HO 0.1 Nx N x 0.014 x 100
X

DESHNATURALIZACION DE LAS PROTEINAS SGUN ROWLAND.,

HCH = Nitrégend no cassinion.
Pipetear 10 ml de suero de leche en un matraz aforado de 100 mi:
afiadir 70 ml de agua destilada a 40°C y acldificar luego con 1 ml de so

lucitn de dcido acético al 10%. Agitsr y dejar reposar durante 10 minn
tor antés de afadir 1 ml de wna solucidn normsl de acetato sidico. En-
friar y enrasar a 100 ml (20°C) con agus destilada. Agitar, filrrar so-

bre un filtro plegado de papel.

Pipetear 15 ml del filtrado en un matraz kjeldahl, afiadir 5 ml de
Acido sulftrico, & indicador ¥ determinar ol nitrdgeno total conforme '—
al mitodo habitual .
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NPN = Nitr6geno no protefnico.

Pipetear 10 ml de suero de leche en un amarraz aforado de 50 ml.
Enrasar con una solucitn al 15 F de dcldo tricloroacético, Agitar y de—
Jar reposar durante 10 minutos, antes de filtrar sobre un filtro plegado.
Pipetear 15 ml del filorado v determinar el nitrdgens como o mitodo —
general .

Expresear todoa los resultados en mg de nitcégean o por 10 ml de
muestra (eserp de lechs),
Conoclendo :
TN = nitrogens toeal
MO N = nlcrfigeno no casafnico
NPN = pltrégeno no protefnlco, ©
& pusde calcolar :
5PN = nitrogeno en las proteinas del suero : NCN - NPN
CN = nitrogeno casefnlco : TN - NCN
y por Oltimo : (CNJCN + 5PN) x 100 = | de protelnas desnaturalizadas,
en relacién a las proteinas totales.

NITROGENDO AMONIACAL
{Control de la ausencia de-salea amoniacales),

Segulr la tecnica general de desilacitn, descrita anteriormente,
pero con las sigulentes modificaciones:

HMpetear 35 mil de suero de |eche en el aparato de destilacitn, o
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gragar 0.5 ml de hidroxide de sodio (sl 33 %) y algunas gotas de alcohol
octflico {antiespumante). Entre las adiciones, lavar con un poco de agua
destilada ¥ hervida.

51 se desprende amoniaco, esto se nota por el vire del indicador
idel vaso receptar, del rojo al amarillo {en este casd, ages con rojo de -
metila).

Céleulos,
& = ml de Acido clorkidrico 0.1 N, utllizado.
b = ml de &cido clorhfilrico 0.02 N, urilizado,

gramoe de Mitrégeno amoniacal /100 ml = a x 00014 x 4 6
(=) =h x 000028 x 4

COBRE,
Finalidad de] analisiz. - Determinar e contenido de cobre en —

100 ml de suero de leche,

Principio del método,

Evaporar a ssgoadad la meestra e incinerar despuoes { 100 ml).
Disolver las cenizas en dcido clorhidrico diluido, Tratar esta moluciin
con Acido tArtrico (para acomplejar el hierro) e hidroxilamina (para re-
ducir el cobre Il a cobre 1), Ajustar el pH entre 4 y 7, agiar luego ener
gicamente con el reactivo 2, 2'-diguinolllo disvelto en alcohol aniflico,

El cobre I, forma un complejo plrpura en li fase alcobolics,
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5i la reaccitn colorcada es positiva, medir la extinclon de la fa_
s@ alcohdlica en contraste con on blanco (reactivos solos ) proparado de
la miama manera. Lear la cantidad de cohre correapondisente, schre la
curva de callbrade trazads previamente.

Reactivos.

-Acldo clorbldrico, purfsimo para anlisis (37 ).

-Soluctitn de Acido tirtrico al 50 %, - Disolver 50 g de Acido tiririoo on
agua destilads y enrasar a 100 mi,

~Solucibn de hidroxtlamina, purs en agua ¥ llevar el volGmen a 100 ml.
-Solucitn de hidrixido de aodio al 30 .

-Solucton de 2,2"- diquinclilo 0,02 %. - Disolver 100 mg de 2, 2-diquinedi
1o en aloohol lecamflico. Llevar el volimen de la solucidn a 500 ml con

el mismo disolvente, Eata solucldn ea estable por 1o menos e mesen.

La odad del aloohol iscamiflico ¥ su pureza, demcmpefian un papeal
en el desarrollo del colar. Se recomienda que se destile el alcohol, an-
tes de proparar la solucifo.,

-Solucion patrén de cobre { 2 mog de cobre po mil) - Pesar con exactitod,
1.5 g de cobre aproximadamente, de pureza garaotizada y disolverios en
al minlme de dcido nftrleo (1:2) . Llevar a ] litro con agua destflada. pl
petear 253 mi de esta solocitn, infroducirios en un matraz aforado de 1
litro ¥y énrasar con agua. Pober en un matraz aforado dé 250 ml median

te una bureta gradusda: n
pea0 exacto de muestra In.l::d.nld?ﬂlﬂﬂ_m'
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de esta Gltima solocifn y enrasar oon agua, Esta solucifn contiene exac-
tamente 1 mcg de cobre por mi,

Procedimiento.

Evaparar a sequedad 100 ml de suero de leche en una copsula de
cuarzo (no de platdno), colocada sobre un bafio marfa hMerviente. Calcinar
dmmwmmmmﬂ-rmhmﬂm“mr@
fla a 5350°C , hasta que las cenizas woan lo mds blancas posible. Enfrisr
la cApsula en un desecador. Humedecer las cenizas con unos 5 mi de a—
gua y afindir luego 2 ml de Acldo clorhfdrico al 37 %. Colocar la cApsula
sobre un bafio marfa hierviente durante madia hora para asegurar la diso
lueitm, Mantoner el volmen del liguido en 10 ml sproximadamente afiia—
diendo agua. 51 quada poco carbfn, no es necesario flltrar (quedard rece-
nido en el sulfato de sodio utilizado para secar la fase alcohdlica), St que
da mucho, o mejor &5 fltrar la solucién sobre un crlsol, willizando como
madio filivante, ina placs de vidrio porose G 2 y lavar con un poco de a—

gua de modo que el volGmen total no exceda de 20-23 ml.,

Afadir directamenrs en la clpsula de coarzo & directamente en =1
pequaiio erlenmeyer de filirado : 1 ml de &cido tartrico, mezclar: 2 ml
de hidroxilamina, mezclar; Lievar el pH a 4-7, mediante la adicion de hi
dréaddo de sodlo al 30 F, v controlar con papel Indlcador unlversal,

Introducir el liquido en un embudo de separacidn, lavar con agua -
hasta el vol@men de 50 ml y dejar reposar 10 minutos, Afadie & ml de 1a
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solucitn de 2, 2'-diquinolilo, agitar energicamente durants 3 minutos y de
jar reposar 10 mas.

Hocer un ensayo &0 blanco parialelo, de ls misma manera.

5l el cobre estd sumernte on ln determinacion. #i los reactivos v e]
material de vidrio no tlenen cobre, la capa alcohédea que sobremada es —
incolora, tanio en la muestra como = @ blanco,

Cunndo la coloracion de dichs capa en ls muestra, es de un rosa -
mis & manoe dcentuado, o8 preferible leer la extinclfn en &l espectrofott

metno contrastado con &l blanco.

Eliminar la capa acuosa, recoger la caps aloohblica en un tubo de
tmeaye ¥ ascarla agregando on poco de sulfaro sodico anhidro. Introducir
la fasc alcobfillca secads, on wuma cuba semi-micro de 4 em de longited v
redir Lo extincitn en ¢l espectrofordmetro a la longlos flc onda de 546 -
nm, contrastando con el blanco preparado de 1s misma manera Leer so
bre Iz curva de calibrado la cantidad de cobre que corresponds s ls ex—
tincifn obtenids,

Curva dé cullbrado.

Dejar caer de una bureta en una #erie de embudos de separacitn
las cantidaden slguientes dio la solucldn patrén de cobre que contengs 2 =
meg de Cu/mis 21 2 3 # 5 ml

lo que corrésponde a : 0 2 4 & 8 Omcgde Cu
Completar &l veltmen con agua a 10 ml, Adadiz 2 ml de acido tarorico, -
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mezclar; luego 2 ml de hidroxilamina, mezclar; ajustar el pH entre 4 y 7
con hidréxido de sodio al 30 § (verificar con papel Indlcador unlversal), -
Completar ol voldmen a 50 ml con agus, Dejar reposar durante 10 minutos.
Afndir 6 ml, medidos con exacrirud, de solucién de 2, 2'-digquinollle y agl-
tar ensoguida fucrtemente durante 3 minutos, Decantar, secar la capa al-
cohdlica con un poco de sulfato eddico anhidro y medir la extincitn con el

espectrofotdmetro como se dijo anres, para la determinacion,

La colotacidn es estable durante 72 horas por 1o menos, en reci-
plenteé tapaco.

beervaciones importantes.

El agus wilizada en esta determinacifn para las soluclones, paras
el andlisis ¥ para el lavado final del material de vidrio, ha de ser agua bl
destilada,

Todo el material de vidrio v las cpsulas que e ucilizan en esta de-
terminacifn, deben haber sido lavadas prevismente con Acldo nlirics, on-
Jungadas despues abundantemente, con agus bidestilada y secedas en la ex
tufa al sbrigo de toda contaminacidn de cobre. (31)

FIERRO.
Finalidsd del analisis.

Determinar el contenido en fierro e 100 ml de suero de leche,
Principio del mbtodo,

Evaporar a mquedsd ¢ incinerar despufs, 100 ml de svera. Disol-

- 113 -



ver las cenlzas en Acido clorhidrico diluldo,. Reducir el hierro 11l & hlerro
I, mediante dcido ascfbico, Ajustar ol pl, esrre 2.5 y 3 con amondaco. A
fiadir |s ort-lenangroling, agltar v dejar que se forme el complejo colorea-
do durame | hora. Medly la extinclde, medjante un sspectrofocdmetro a ka
Jongind de ooda de 508 nm en wna ciba de 4 &m, Leer |a cantidad de flermo
que corresponda a la exrincién, sobre uns curva de callbrado, previamente
trazada,

Reactivos.

=Acido clorhidrico a1 37 % puro.

=Acido l-aschrbico para anAlisis.

-Amoniace, - | valimen de densidad de 0,910 + | volomens de sgua (bldests-
lada).

=Solucitn al 1.2 % de clorhidrato de orto-fenantroling en agua bidestilada,

Procedimisnto.

Evaporar a sequedad 100 ml del suerp en una cipsula de cuarzo, co
locada sobre un bafio marfa hirviente. Calcinar los resfiuos sobre uns la-
ma pequefia y tarminar la incineracion en una mufla a 550°C hasta gue las
conlzas sean lo mide claras poslble. A continuacion enfriar la cipsula en -
un dosecedor . Humedacer loe cenlzas con poos dgus, afsdir 2 mil de acido
clorhfdrico concentrado (1) y luegd tnos 20 mil de agua, Colocar la clipeu-
la sohre um baflo maris hirvienate durante media horz pars asegurar la dl=
solucitn completa, Mantencr 8l volimen alrededor de 10-20 ml con adicln
ned de agua dest{lada, Filtrar la solucidn sohre un crisol, willrando co—
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mo medlo flltrante una placa de vidrio poroso G 3, a fin de ellminar &f -
carbono, Lavar culdsdosaments, hasta que ol volfimen del filtrado sea -

de 50 ml aproximadamente.

Afladir directamente en el relenmeyer pequefio de filtracion, una
punta de espitula de dcido ascarbice, para reducir ¢ flerro Il a fierro
L. Lievar el pH entre 2.5 y 3, mediante la adicién de amonlaco diluido
{1:1). controlando el pH con papel indicador (2). Adadir | ml de la so—
Incifin de orto-fmantrolina, transvasar culdsdosaments ¥ enjuagar, pa—
sando a un matraz aforado de 100 ml. Agltar el matraz, v dejarlo repo-
sar durante | hora para permintir &l maximo desarrollo de color y enra

sar,
Preparar un ensayo en blanco én un matrar aforado de 100 ml.
5l los reactivos estdn en orden, el blanco es pricticamente Incolo
Sirviendowe de un espectrofotfmetro, regulado a la longirud de on-

da de 508 am, ¥ utllizando cubas de 4 om, medir la exxincion de la solu-
clifin gque se determina, contrastando com =1 blanco,

Curva de calibrado.

Reactivos.
-5al de Mohr. - (FeS0y(NH. ), + 6H,0) Merck,
=Acido sullgrico al 104,
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Disolver en un marraz aforado de 1 Uero, 0.7022 g de sulfato fe—
rroso ambnlco (sal de Mohr P.M., 392.16) &n agus & la que se a adicio-
nado 50 ml de fecldo sulfbrico al IC %. Enrasar a 20°C con agua. Pipetesr
10 ml de esta solucitn y dilulr & exactamente a 200 ml, Esta segunda di-
lucitn contiens exactamente 5 mog de Gerro por mi.

Pipeiear : 0 1 3 5 10 15 2 mldela2adil.
o qua corresponds a : 0 5 I5 2% 50 75 100 mcgde fierro,

Dilufr cada toma con agua a un volGmen de enos 50 ml. Redocir
el ferro, mediante dcido ascfblco, ojuscar al pH, desarrollar las colo—
raclones v madir las extinclones, exactamente como sc hizo antes para
la determinacitn.

Trazer la curva de calibrado, poniendo en las abscisas los micro
gramos de Gerro ¥ en las ordenadas, los valores de= las extinclones .

(bservaciones imporantoes,

El agua utilizada en esta determinacidn, para lne soluciones, &l -
andlisis y el lavado final del material de vidrio, es agus bidestilada. Es-
td enteraments proscrita ol agus desionizada por cambladores de lones,

Todo ¢l material utilizado en esta determinad 6n, debe haber ai—
do previamente lavado con Gcido nftrico, enjuagado con agua bidestilada
y secads en la estufa al abrigo de toda contaminacion de flerro,

Mot 1.~ En el caso dal suero, es mejor que se emplee dcido clorhidrico



que dcido sulftrico, para la disoluclon de las cenlzas, debido a la poca so
lubilidad del sulfato caleico.

HMota 2.- En lugar de controlar ¢l ajuste del pH con un papel Indicador, se
puede emplear mmbién un electrodo combinsdo de vidrio, lavado previa—
mente con dcido aftrico 1:1 y con agua bidestilada, (27) (28) (29)

GRASA,
En este m#odo, la determinacién del , de grasa existente, se rea

liza por extraccidn, por modio de solventes adecuados v por secade de |a
misma a la temperatura especificada en cipsulas a peso constante,

Procedimiento,

1.= Pesar alrededor de 10 g de la moestra, exsciamente posados y pasar =
loa a la ampolleta de edraccion,

2.+ Agregar 1.5 ml de amonlaco al 35 F v agitar fuerternente varlas ve-

CoE,

3.~ Adicionar 10 ml de etanol al 96 7§, v agitar suavemente durante 30 se—
gundos .

4.+ Poaterlormente, egregar 25 ml deé eter etflico y agitar susvemete por
el tlempo de 20 segundos, (Agregar 1 6 2 gotas de solucion de rojo congo

al 0.2%).

5.= Agregar 25 ml de eter de petrdleo y agitar suavemente durante 20 se-
gundos ,

6, - Despuss, centrifugar la ampolleta de extracelén a 1300 rpm v decan—
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tar en una cipeula de niquel, la cual ba sido secada y puesta a peso cons-
tante én un horno a presitn reducida y evaporar a sequedad.

Segunda extraccita.

1.~ Agregar a lo que queda &n la ampolieta de extraccide, 5 mi de etanal
al %5 T v agitar por ) mineos,

2, - Adicionar posteriormente 25 ml de eter etflico y agitar suavementa -
40 segundoa,

3. Agregar 25 mi de eter de petrileo v agliar temblén susvemenie.

4.~ Despols de |0 anferior. oonirifegar nuovaments, durante 1 mimeo.
5, Agregar agua hasta la parte soperior del cuello inferior de la ampo—
lleta.

6, - Centrifugar ofra vez por 1 minuto.

7+~ Decantar el scbrenadante sobro el resfdus smterior de s cipsula de -
afquel.

8. - Evaporar a sequedad,

9, = Meter las cApaulas en el horno a 135°C por 5 minutos (a presitn redu-
clda).

10. - Fomer las cipoulas on ol compartimiento frio del aparsto por el espa
cio de 7 minucos (tambiln a presion reducida).

11,- Pesar las ciipailis,

Calcunlos.
El peso del resfdus por 100, eatre el peso de la musatra, nos da,
ol  de grasa.



pH.

Llevar la temperatura de la muestra de suero lfiquido, a 20°C y -
medir el pH, mediante un potenciometro y un electrodo de vidrio combina
do. El potencidmetro es checado previamente con una solucidn de pH cono
cido, corcano al pH del lactosvero. (solucitn amortiguadora). (37)
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SUERQ EN POLVO, ENTERO Y PARCIALMENTE DESMINERALIZADO,

DETERMINACION DE LA HUMEDAD,
5& wigue el prooafimiento peoeral (pag. No. 90} puranﬂ’ﬂdun.g
te 7 horas.

CEMEZAS,
5S¢ gigue al procedimiento gensral (pag. Mo .92 ).

DESNA TURALIZACION DE PROTEINAS (Segn Rowland),

Frincipio,
Preicipitacitn do la caseina con Acido acétco y acetato d& sodio y
determinacifn dal nitrégens no cassinico en =1 fltrado.

Precipitacitn de todan lar protelnas (cassina, golobulina, lactoal-=
btimina), con &cido triclorcacitico y determinacién del nitrfigeno no prote
Inico, &a &l flvrado,

Copociendo ¢l nitrdgno total, se calculan lss diferentes fracclones
nitrogenadas v & porcentaje de protéinas desnaturalizadas.

Resactivos.
Son ignales a los deé la determinacitn anterior de desnaturalizacitn

de proteinas én el suaro quide,

Procedimienta,
Mitrogeno oo casefnico. (Prodcotos én polvo).
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En un matraz aforado de 100 ml , pésense aproximadamente 1 g de
producto, Disuvelvanse en 70 ml de agua destllada a 40°C y comprugbese -
que la disblucitn wea completa,

Productos quidos.,

En un matraz aforado de 100 ml, viertase con la pipeta, 10 mi del

producto. Afadanse aproxdmadaments 60 ml de agua destilada a 40°C

Acidiffquese con 1 ml de dcido al 10 §. Aghese y dejese reposar -
durante 10 minutos en un baflo marfa a 40°C , luego, anddase 1 ml de solu

citin de acetato de sodlo | N, Enfrfese y enrdsese con agua destilada. Agf
tege v fHltrese sobre un fliro plissdo séco. El filorsdo debe astar abseolu-
tamenta claro, &l oo Mlréss dé nuevo sobre & mismo fltro & incluso so-

bre dos filtros seoos SupsSTpUREEHS .,

Determinese ol nitrdgmo segiin el método general on 25 ml de fil—
trado. Exprésese & resultado en mg de NCHN/g (& ml de praducea),

Mitrdgeno no protefnico,

Productos en polve.

En un matraz aforado de 50 ml, ptsepse aproxdmadamente | g de
producto. Disptlvanse cuidsdosamente en 9 ml de agoa destilada o 40°C,
Enfrfese a 20°C.

Productos liguidos.

En un matraz aforsdo de 50 ml, viértanse con la plpets 10 ml del

producto, Enrésese con dcido tricloroactrico al 15 §, aghese, déjese re
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posar durance 10 minutos a 20°C, luego, filtrese sobre un fitro plegado se

oo,

Determiness o nitrdgeno, scgia <l m&alo goncral =n 5 ml de fil
trado, Exprésense los resultados en mg de NPN/g (6 ml) de producto.

Cileuloa .

TN = Nitrégeno tocal,

NCN = Nimrdgeno no caselnico.

NPN = Kltrfgeno no protfnico.

5PN = Nitrtgeno de las proteinas del svero = NCN - NPN.
CH = Nitrdgeno casefmico = TH - NCN,

T = Porcentajé de desnaturalizacion = (CN/CN + 5PN) x 100
(d4)

GRASA,
El procedimiento éa @l mismo qué para el svero Iigudds (pag. Ko 119}
solo que s posa el equivalente a 10 g de svero Uiguida,

CLORUROS,

Principio. - Valoracién potenclométrica directa do la soluclon act
dificada del producto, ©on una solucidn valorada de nitrato de plata, que
precipita los halogenuros, hasta un potenclal final preestablecido. La b
ferencia de potenclal entre los dos elecirodos sumergidos en la solucifm
a valorar, cambla claramente cerca del punto de equivalencia.

Reactivos .,
=bilraio de plata 0.1 N,
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-Solucidn dé cloruro de sodio 0.1 N,
-Solucisn de sulfato de potasio (10 g/100 ml), -

Procedimiento. .

Toma de ensayo y disolucitn, -
Productos Uquidos: Vifrtanse con la pipeta 50 ml de la moestra, en un va-
80 de precipitados de 150 mi ( =i fuera necesario, pésense al 0.01 g mis
prioxima).
Spero entero en polvo: En un waso de de 150 ml pésense, aproximadamen
te 2 g de producto,
Spero en polvo parclalmente desmineralizado: En un vaso de 150 ml, pt—
genan § g de producto. Disuélvense en agua destilada sobre un agitador
magnético y diluyanse a 50 ml.

Mexliante ima plpsta smiomarica, introduzcase 1 mil de acido nftri—
co concentrado en la solucidn de suero ¥y mézclens,

Preparacitn del aparato, - Encléndase al potenclémetro y d&jelo establli-
zar segin las Instrucclones del fabricante, Concte los electrodos y su—
mejanse &n un vieo de 150 ml gue contengs 50 ml de agua destilada y | -
ml de Acido nfirico concentrado , colocsdo sobre un agitador magnéricn.
Aseglivess una agltacitn suflcieste para una buena mezcla, sin rlezgo de
sslpicaduras durante las valoracionés. AjGstése la escala de los milivol-
tios medlante una contratension, hasta colocar la aguja en medio de la =

escala, Esta poslcldn corresponda al potenclal de fin de la valoracitn,
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Valoracion,

Sumérjanse los electrodos en el vaso que contlene la solucitn acldi
ficada de la toma de ensayo. Agtese a la misma velocidad qoe la anterior.
Introduzcase la excremidad de la bareta {capilar de teflta) a 1a altura de la
punta del electrodo de plata, a aproximadamente | cm delante de este, on
&l sentido de la rotaclon del mismo. Agltando ¥ sln Eocar los elecorolos, -
valdrose con la solucifn do nitrato de place 0.1 N, primero rapidaments -
hasta aproximadamente 100 mv antes del potenclal final, lvego lentamente
con porclones mas pequoias hasta lleger 3] potencial final, gquoe debe per-
manectr estable por lo menos durante 10 segundos. Enjuague los electro-
dos,

Desputs de cada valoracidn, enjuipeense |os elecirodos con agua -
destilada. 5l es necesario, elimfnese la materia grasa sumergiondola ra-
pldaminte oo acstona.

Verificaclon del potencial de fin de reaccidn. - Despues de cada determina
cldn, sumérjanse los electrodos en el vaso que contlens 50 ml de agua des
tllada y 1 ml de &cido nitrico concentrado, agltese &l es necesario y corrl
jase el potencial. Unsz diferencla notable (mds de 10 mv), significa que los
electrodos estin socios .

Verificacitn del método, - De vez en cusndo, 1o soluclén de cloruro de so-
dio 0,1 N & dilusicnes de toma de ensayo, pesados al 0.1 g mis prdadmo
de 100 mg de cloruro de sodlo previamente secado durante 2 horas,
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Calculos y expresidn de los resulrados.

Vxix0.3586
——— = gde cloruro/100 g & ml de producto

m
V = volbmen de la solucién de nitraro de plaga 0.1 N wilizado, o ml.
f = posible factor de correccitn de la solucitn de nitrato de plata 0.1 M.
m = foma de ensayo on gramos (O ml).
Exprésense los resultados en gramos de cloruro (C1*) por 100 g de
producto & para los productos liquidos, en gramos por 100 mi.

Reproducibilidad. - La diferencia entre los resultados de dos derermina-
clones efectuadas por @l mismo analista, sobre la meesira pars enssyo,
inmediatamente una tras otra, utilizando & misme material, no debe exXCE

der de 0.005 g de clorura (O ) por 100 £ de muestra, (35) (26)

NITRITOS ¥ NITRATOS,
Principlo.

Ellminacion de lus mateflas grasas y protelcas por defecacion de -
la salucién del producta,

En uma primera porcitn del producto ya defecado, formacifn de un
colorante azoico rojo, por dlazotacitn de los nitritos con sulfanilamida y
copulacitn con dicloruro de N-(1 -naftil ) etilendlamonio en medio de Acido
fosfdrico. Medida espectrofotométricamente, la Intensidad de la colora—
cion v caloulo de los nleritom,

En una segunda porclén de la soluciton defecada, redoccion de loa -
-Im‘_



nitratos & nitritos, pasindolos sobre capuma de cadmio, Determinacion
de los plerlios toteles como la anterior.

Calculos de los nitratos por diferencia entre los dod conrenddos -
en nitritos obtenidos.

Resctivos.

-Hidréxido de sodio 2 N,

-Sulfato de aluminio en seluclén. - Disuslvanse 33 g de sulfato de aluml
nlo en 167 mil de apus destilada ¥ fMtrese, Por valoracién previz con rojo
de metilo como indicador, determiness que cantidad de esta solucitn de
sulfato de aluminio neutrallza exactaments 3.5 ml de hidroxido de sodio
2 N, A base de esta valoraclbn, ajustese la solucién de sulfato de alumi
nio, de manera que 5 ml newralicen exactamente 3.5 ml de hidroxddo

de sodio 2 N, Comprubese con otra valoracitn Ta exactitud de Is corres
pondiente.

«5alucibn de rojo de metllo, - Disutlvanse 50 mg de rajo ds metllo en —
1.9 ml de hidréxido de sodio 0.1 N ¥ 50 ml de alcohol. Complétese 2 100
ml con afus descilada.

=Solucitn patrén concetrada de nitrito.- En un desecador provisto de -
gel de sflice seco, bajo presitn reducids durante 4 horas, séquese &l nl-
trito de aodio,

Pazense exactamente 0, 150 g de nitrito de sodio secn, , disugl-
vase en agua destllada v dfloyase a 1000 ml a 20°C en un matraz afora

do, Transvisese inmedistaments a un frasco de vidric ambar, | ml —
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contiene 100 meg de NO;. (La solucitn e estable dos dias al abrigo de
la Juz,

-Solucitn diluids de nitrito, - Viertase con la plpeta 10 ml de la solucitn
patrtin concentrada én un matraz aforado de 100 ml, Enrdsese a 20°C -
con agua destilada, 1 ml contiene 10 meg de Nﬂi Debe prepararse an-
tes de usarla,

=Solucion amort iguadora concentrada, pH entre 9.6 y 9.7. - Meézclense
500 ml de agua dearilada, 22 ml de Acido clorhlirico concentrado y 48
ml de amoniaco al 25 §. Midase el pH con un medidor apropiado v si —
es necesario, ajtstese con dcido clorhidrico 6 amoniaco,

=Solucidn amortiguadora diluida, - Mézclase un volamen de la solucion &
mortguadora concetrada con 9 volmenea de agua destilada.

~Reactivo de diazotacifn. - En un matraz aforado de 500 ml, disuslvanse
20 g de sulfanilamida y 1 g de dicloruro de N-(1-naftil}-etilendiamonio en
50 ml de acido orto-fosforico al &5 §. Enrtsese con agua destilada,
=Acido clorhldrico | N, - En un matraz aforado de 1000 ml, diltyanse, —
el conrenido equivalentc de dcido clorhfdrico.

~Beductor de espuma de cadmio. - (Para una columna), Hewdlvanse 30 g
de sulfars de cadmio en agua destileda vy diloyase a 150 ml en un vaso de
250 ml, forma baja. Introduxcanse 3 barritas de zinc. e vez en cuando,
rispense con culdado la espurna de cadmido que se forma con una varilla
de vidric, Conrinbese, hasta quo casl todo el cadmio asté precipitmlo, -
La espuma de cadmio debe permanecer slempre bajo el agua; un contac—

1o con gl aire, la harla Inactiva.
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ferfrense las barritas de zine, declintese la solucitn agotada, sin
descubrir la espuma, afibdanse 100 ml de Acldo clorhldrico | Ny mézcle
so, Redézcanse las partfculas de cadmio a 0.5-1 mm, agitando (méx. 1-
2 segundos) con una batidora de cuchiliss. DecAntese. LAvose con agua -
destilada y decintese hata gue &l agus decaniada ya no de reacclbn cida.
Coldquese una capa de lana de vidrio en el fondo de la columna. Transvd
wepe la eapuma con agua y cibrase con un tapon de lana de vidrio también
no comprimido. E agua debe cubrir el tapde superior (vease el croguis),
Veriffquese perisdicamente, la fuerza reductora de la colomna de cadmio
haciendo pasur una cantidad conocida de nitrato de sodio a ravés de dicha
eolimna . 1.3 reduccita debe ser practicamente de 100F.
=Solucion patréin concentrada de nitriato de sodio, - Pésense exactamente -
1.847 g de nitrato de sodio, previamente secado durante 4 horas, Disusl-
vase en agua destilada y enri=ese en un malraz sforado de 1000 mil. 1 ml
de pata solocifn contiene 1348 meg dé nlerato ﬂ'clﬂéj.. correspondlonte & -
1000 mcg de nderite (NOj). Esta solucion es estable aproximadaments 2
meses, al abrigo de la luz,
=Solucion patrén diluida de nitraco de sodlo, - En un matraz aforado de 100
ml, diloyanse 10 ml de la solucitn concentrada. Ests sclucitn, contiens -
13.48 mcg de nitrato, correspondiente a 10 meg de nltrito, Debe preparar

g antes de usaree,

Procad] mient.

Pesense con exactlioed aproximadomente 1 g de muestra en un ma-

- 130 -



traz aforado de 50 ml. Afddanse 10 mi de agua destilada y aghese suave—
mente para disolver, sin formar espuma. 51 s necesaris, sumérjase e
matraz en un baflo marfa a 40-45°C para facilitar 1a disolucion. Enfriese
a 20°C antes de defecar.

Defecaclon,

Madlante una burets, introduzcase 3.5 mil de solociin de hidrooxd-
do de sadio 2 N ¥y mézciese bifn, Déjese roposar s temperatura ambiente
durante I - 3 minutos. AfSdanse 20 ml de agus destileda. Mediante una -
bureta, agréguese gota a gota y removiendo sin cesar, 5 ml de soluclon
de sulfaro de aluminio (6 la cantidad que corresponda exactamente a 3.5
ml de hidréxldo de sodio 2 M, =i no se ha ajustado la solucion). Enrgse-
B2 con agus deatllada. Fllirese sgbre un filtro plisado seco y recdjase -
el filirado &n un Mmatraz erlenmeyer de 100 ml,. 5 el filtrado no eetd cla-
10, higalo pasar varias veces sobre el mismo filtro & acaso sobre dos -
filtros superpueston. 5 sigue turbio, hay que clarificarios haciémdolos
pasar sobre cellta,

Filtracitn scbre celita.

Aplasteas un tapdn de algoddn hidrafilo, én el fondo de un tubo de
vidrio de I7 mm de didmetro interior y de aproximadamente 120 mm de
largn, providio on su base de un grifo vy viértase culdadozamente el fil-
trado turbic en la columma. Recojase €] filtrado lfmpldo en un matraz er
lenmeyer de 50 ml. Sl al principio de la flitracibe, <l filtrado arrastra -
un poco de celita y no estd claro, higalo pasar de nuevo sobre la colum-

e .
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Curva de callbracitn,

Mediante una burets, inrrodurcanse en 5 matraces aforados de -
100 mi: 1, 2, 3, 4, 5 ml de solucifn patrdn dilulda de nitrito, Anadanse
a cada matraz § ml de solucitn concentrada y enrdsese con agua destila-
da.

Mediante una plpeta, introdozcanse 10 ml de la solucitn de cada
matraz 4 un tubo do ensayo, para obtener 5§ tuboe con 1, 2, 3, 4 v 5 meg
de nltrito (NO3).

Con una pipets agréguese a cada tubo 10 mi del reactivo de diazo
tacibn. mézclese bién medianie un agitador pars tubos de ensayo. Déjess
réeposar 15 minoros a temperatura ambients,

Ensayo en blanco,

Procidase de la misma manera, pero reamplicese la salucitn de
nitrito por tna mezcla de 0.5 mil de solocltn amortigusdora conoenitrada
¥ 9.5 ml de agua desdlada.

Medida espectrofotométrica,
Midanse lag absorvanclas en una celda de videlo de | em, a 583 -

nm de longlitud de onda contra el blanco.

Tricese la curva de callbraciia (recta que pase por al orfgen), -
levando en la abeclss los mcg de nitrito (NO) y en la ordenada los valo-
res de las absorvancias a 538 nm,

Determinacion d= los nliritos,
Introduzcanse an un tubo de ensayo una parte alfcwota del filerado
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clare, obténido bajo la defecacion o [iitracion con celite que contenga de
1 a5 meg de HI'-'J:', ¥ de un vollmen no superior a 9.5 ml. Agréguense —
0,5 ml de soluclén amortiguadora concetrada y compl&tese exactamente
a 10 ml con agua destilada, Con una plpeta, agréguense 10 ml de react]
vio di diazotacidn, mézclese blen sobre el agimdor para tubos de enaas

yo, Déjese reposar 15 minutos o temperacirs ambiente,
Ensayo en bluncol como el anterlor.
Lectura en ¢l espectrofotdmetro: se reallza como el caso amterlor.

Daterminacton de nieratos + nitritoa,
Reducelon,

Con una plpeta, viértnse una parté alfcusta de la solucién clara, -
chtenida de la defecacion & filerado con celite en un vaso de 100 ml. Eets
piree alfcucts, debe contener de 10 a 15 meg de nlirito despuss de la re-
ducclén ¥ su volimen no debe excoder de 20 ml. Compl&tese a 20 con a—

gua destilada y agréguense 5 ml de soluclon amaort {guadora concentrada,

Acondicionese la eolumnpa de cadmio Inmed{atamente antes de la
reduccitn, enjuagandols con 25 mi de solucitn amotiguadora dilulda.

Viertase la solucién con ¢l amortipuador de nitratos v nltrios -
en la columna de cadmio v rectjala en &l mismo vaso, Repftase 4 veces
la operacitn de pasc a traves de la columna y 1a quinta vez, rectjase ol
Ifquido en un matraz aforado de 100 ml. Enjudguese el vaso 3 veces con
2 ml e apos destilada cada ver v vigrianee las aguas de lsvado en la -,



columna, Espérése cads vez a que los 20 mi hayan atrevezado la colum -
na, sntes de aftadir loe oros 20 ml. Enrdsese con agua destiladas y méne-
cless .

Regeneracion de la columna de cadmio.

Daspues de coda reduceltn, regenbree la colimna de cadmio con
25 ml de Ackdo clorblidrico 1 N y enjusguese con 50 ml de agua desrilada,
Se realiza la dererminaclon de los nitritos sobre 10 ml de la solucitn, -
despucs de la reduccion,

Calculos ¥ expresionss de los resultados,

Conviértanse los valores de sheorvancia cbtenddos amtea v des—
pues de la reduccion, en mog de nitrito ™03) mediante la curva de ca -
Ikracitn,

Exprésenae los regultados en meg Je nirrito y de nitrato, con res
pecto & 1 g de musstra {ppm),

Contenido en Nitrito, (NO3)en ppm. A x50

mxag

A = Cantidad de nltrito, cbtenida sntes do la reducclén, en meg.

i = Parte alfcuota dal floado, en ml, tomada para la determinacion de
los nltrites,

m = Tofms de musstra en Erimos.

Coptenids en MNitrato, mc.’g]wmuiv Bxs50x 100
— e — "!'
tos, (NO3), como nitrito, mxb x 10
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B = Cantidad de nitrito, obtenida despues de la reduccién, en mcg.
b = Patre alfcuota del filtrado, en ml, tomada para la determinacion de
la suma nitrato + nitrito.

m = Muestra.
Contenido en Nitrato, (NO:;) enppm. (Y - X)x 1.348

Si durante el andlisis, se han hecho otras dilusiones, no se olvi-

de tenerlas en cuenta para el cilculo.

Notas: En un matraz aforado de 100 ml, pésense 10 ml del suero lqui-
do, Agréguense 7 ml de hidroxido de sodio 2 N, 20 ml de agua destilada
y precipftese con 10 ml de solucion de sulfato de aluminio, como anterior

mente se menciond. (22) (23)

DETERMINACION DEL POTASIO Y DEL SODIO CON EL. FOTOMETRO

DE FLAMA,

Principio del método.

Pulverizaci6n de una solucion del producto a examinar en la zo-
na no luminosa de una llama. En estas condiciones, el sodio y el pota—
sio, emiten espectros caracter{sticos cuya intensidad es en un campo -

determinado, proporcional a la concentracion.

Reactivos.
-Solucién de cloruro de potasio, que contenga 10 mg de potasio por litro.

Disolver en agua destilada 0.3814 g de cloruro de potasio. Transvasar-
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lo a un matraz de un litro y earasar 4 20°C, Dflulr 50 ml de esta solu—

eltin a 1 1t v agitar,

-Solucifn de cloruro de sadio, que contenga 5 mg de sodlo por litro. - DE
solver en agua destilada 0. 3542 g de cloruro de sodio. Transvasario a -
matraz de un litro y encasar a 2070 . Diluir 50 ml de esta soluclfn & un

litro y agivar,

Antes de preparar las soluclones estindares, se réecomienda se-
car lis sales durante 30 mimgos a 135°C , dejandolas enfrisr en umn de-
secador,

Procodimi=mo,
{La descripcidn dada & contlnuaclan, conclerne 4l aparaco EEL

¥ las cifras entro parentesis. se refieren a la forografial.

Colocar &l Instrumento scbre uni mesa horlzongal v establa, al
abrigo de todo palve ¥ eh un local en donde la luminosidsd sea lo menos
varlable posible,

Enchufar el fotmerro y el compresor & 18 red elécorica (1), co-
nectar ¢l gas (2) y el alre comprimido (). Flfar un tubo de goma al tu-
bo de gorna al tubo de evacuaclon (4). La extremidad del tubo debe Intro
ducirse «n el agua para ovitar emsnaclones de gas, {Columna de agua
aproximadamente 8§ em), El nivel del liquido debe encontrarse por de-
bajo del nivel dal tubo de evecusclon, Aflojar el tornlllo de inmovillze-
clon del galvandmetro (5) hacls adelante (F R EE).
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20-25 cm

Tapén de lana
de vidrio.

Eapuma de
cadmio

Tapdn de lapa
de vidric

o

frrf;—_

Depteita 20-30 ml

Tubo capllar, diam. int. 0.9 - 1.0
mm pard que el dempo de paso de 1la
eolucidn examinada ¥ de las aguas -
de lavaedo asa de 20-30 minuces.

Tapdn de goma

— Aprox. 6 cm

e = —

Tubo capllar Dlam. (o, 1.5
mim

Columna Diam., ing, 10-12
mimn

} Egcals 1:1




Conectar ol conmuador (6), Manipular ¢l bortn (7 ) pera asegurar-
e gue la mancha luminosa est® bien a punto sobre 13 escala del galvand—
metrao (#). Colocar el filtro aproplado (9). de sadlo & potasio, Conectar -
el compresor (10), Abrir en poco la valvula de aire comprimido (11), {la
presign indicada por el mandmetro (12), debe sor apenas visible), Abrir
completamente la vilvula del gas {13) y encender enseguida (14). Negular
La presién de atre a 10 Lb/5g In (10 lHbras por pulgada cosdrada) 6 a 0.7
atm (12) con la valvula (11).

Llenar un pegusfio reclpiente de vidrip con agua destilaca {15), -
Luegn, colocar l recipiente de vidrio con agua descilada, de manera gue
2l rubo capllar de paladio {10), esré sumergldo completamente en el agua
Cerrar la vilvula de gas (13) hasta que el cono central azul de llama, s
fragmente en 10 péquefios conos separados (altura aproximadaments de -

cada cono : 5 a b cm).

Lienar un ssgundo reciplente paguefio de vidrio con la solucién -
estdndar (sodio & potasio}, Atomizar ls solecitn y ajustar al mismo tiem
po la mancha del galvandmetro, aproximadaments al miximo de la esca-
la {100} con &l botfn (b). Rettrar el pequefio reciplente de vidrio que con-
tiene la solucitn eatdndar v poncr de nuwevo &l qgue contlens &l agua des-
Hinda. Poner & coro lo manchs del galvepfmetro (8) madlante el bottn —
7). Repetir estas doa Gitimas operaciones, hasta que el cero vy el 100 -

permanezcan establea,
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Aromizar la solucién dé comceniracitn desconocida v hacer las —
lecturas sobre la escala del galvandmetro (8). Enjuagar inmedistamente
con agua destilada el robo de paladio.

Una vez terminado el andliais, cerrar la entrada de gas y parar -
el compresor (10). Seguidamente cérrar las valvulas (11 y 13), Desenchu
far las tomas de corriente de la red eléctrica (1), Moquear el galvandme
tro mediante el bottn (5). Fosiclon Clamp. Girar el bottn (7) sobre el —
botén (6) en OFf. Sacar el filtro (9). Dejar enfriar el aparato, cubriendo-

lo seguidaments con una funda,

CaAlculas,
- | axt
S0DI0 , Pérmula EMa = ————y
1000 p

a = Lacturs efectuada sobre el aparato.

t = Froporcitn de dilusion (relacién entre la dilusion final ¥ la toma de la
solucidn de base para esta dilusidn),

p = Peaadas del producto examinado,

Ejemplo: § g de producto se diluyen con agua destilada en un macraz de -
1 litro (solucitn base). 50 mil da esta sclucién, == diluyen a su vez a 50
ml {solucién aromizada ).

250
(o —uf p=5 a = 36,0
50
5x36x5
g N = =0.18
1000 x 5
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10 bxt
POTASIO , Formula : ® K= x
1000 P

b = Lectura efectuada sobre ol aparato.,
t = Proporclon de diluslon,

p — Pecada del producto examinado.

Ejemplo: 5 g de producto se diluven con ages desrilads en un matraz de -
1 litro, 50 ml de &sta solucion, se diluyen a su wez & 200 ml (solucion a-

tomizada).
200
[Se——= p=5 bh=T0
50
10x70x 4
K —— = 0,56
1000 x 5

Motat Bl mixdmo de senaibllidad, se obtiens en las concéntracones sl—

guientes:
SO0I0 0a5 ppm
POTASIOD 0e 10 ppm

CALCIO Y MAGNESIO,

Principio.

Determinacitn del calcdo ¥ del magnesio por complejometrfa, —
Las materias grasas, las proteinas y el [0n fosfato Interfieren y deben
per ellminados, Exfsten dos métodon,

1.- Método de incineracion, que se aplics a la mavorifa de los productos

- 141 -



alimenticios.

2. - Micodo raplde, que se aplica al svero y aclertas clases de leches en
polvo, donde se posden eliminar todss las sustancias qoe Interfleren, —
por simple defecacioe.

Frincipio.
Deerminacita selectiva del calcio en su primera toma de mues—
tra; lusgo del calefo v del magnesic en una segunds (oma de mossira, —

Calculo del magnesio por diferencla.

Reactivos.

-Soluctan de hldréxddo de sodio 2 N.

-Soluclém de sulfato de aluminio. - (Recristallaacion del sulfaro de alumi
nio}), Msvélvase 1 Kg de sulfato de aluminls en la menor cantidad de a—
gua destilada hirviente, fltrese iInmedatamente & través de un fAlro —
plisado. Agréguese a la soluclbn suficiente atinocl, para agegurar uni -
bocna cristalizacién del sulfato de sluminio, Fltrese sobre m embudo
Buchner provisto de un papel filtro, enjedguess con alcohol y séquess —
blen. Aclbess de socar bajo presidn reduclda a una temperitura inferior
de 50°C , Coando al alcohol orté aliminado, pingese en unas cipsulas do
porcelans y séguese a la estufa a una temperatura entre 80 y 150°C, en-
friese y tritlrese hasta hacer un polvo, De esta manera el sulfarode a
lumindo ha perdido agua de cristallzacisn.

Preparscitm dé la solucifn, - Pesar 31 g de sulfato de aluminla, -
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disolverlo en agua hervida y llevario a un voltmen de 200 mi, For valora
cidn preliminar con rojo de metilo, dererminar que camidad de esta so-
lucion neutraliza exactamente 3.5 ml de hidroaddo de sodlo 2 N. A base
de esta valoracidn, ajtstese la soleclon deo sulfato de aluminlo, de mane
ra g 5 ml neutralicen exactamente 3.5 ml de hidroxido de sodio 2 M.
~Solucion de hidraxido de sodio 0. 25 N

-Rojo de metilo, - Disolver 50 mg dé rojo de metilo en 0.8 mil de hidroaxd
do de sodio 0.25 N y 50 ml de slcobol, llevarla a 100 ml con agua hervi
da y fria.

-Azul de hidrosdnaftol, - Pesar 0.1 i de azul de hidroxdnaltol v mezclarlo
con 9.9 g de claruro de sodio,

-Solucion de EDTA 0.02 M ., - Disolver 7,444 g d= EDTA y lHevarloa —
1000 ml con agua herwida.

-Acido clorhfdrien 1 N,

-Solucion amaort iguadora. - Pesar 2 g de EDTA (zal de magnesic), 54 g -
de cloruro de amonlo, agregarle 350 ml de amonleco al 25 § y llevarlo -
a 100C m] con agua hervida,

- Indicador negro de ereocromo T, - Mezclar 0.1 g del Indlcador con 20
g de cloruro de sodio,

Procedimlenta.

Toma de la muesira, - Para sucro liquldo, &0 un vaso de 50 ml, -
péscse la cantidad correspondlente 8 | g de materia s&ca @ Introduzcalo
oo agus destilsds & un matraz aforsdo de 500 ml v llever el volGmen o
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1060 m] aproximadamente,

Mara ol producto en polvo, pesar 1 g de muestra y tranavasarlo
g un matraz aforade de 500 ml,

Defecacitn,

Con una plpeta, agréguess oxactamants 14 ml de hidrdxido de so-
dio 2 N y mézclese, onfriese a 20°C y afsdase gota a gota 20 ml de la -
gojucitn de sulfam de aluminlo con agltacion. Enrdsese a] aforo con a—
gua destllada, Fllerese o un matraz erlenmeyer dé 750 ml, reftase la -

filtracidn hasta perfects nitides,

Determinacidn del calclo,

Con una pipeta de 100 ml, tomarles del filtrado ¥y transvasarlos
i un mamraz erlenmeyer de 50 ml , Adddase solucidn de hidréxido de -
sodio 0,25 N hasta un pH de 12-12.5 (12 ml). Agréguese 0.2 gde Indica
dor de azul de hidroxinafrol, Valérese con sclucin de EDTA 0,02 M, a
gitando hasts ¢l primer viraje del rojo-violdceo al azal -celests, Andte-
pe la canridad de ml {V),

Determinacion del magnesio + calclo.

Tomar 100 ml del Altrado con vna pipeta volumétrica v transva-
marla a un matraz erlenmeyver de 250 ml +5 ml de acido clorhfdrico 1 N
+25 ml de solucton amortiguadora, Agregar uns plzca de negro de ereo
cromo T, calléntese la solucion a 50°C y valdrese con la solucion de -
EDTA 0.02 M, hasta el primer viraje del rojo-violices al azul-celeste.
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Ambtese la cantidad de mi (V).

En lo# casos en que 8¢ traie de sueron parcial & tomiments des-
mineralizados, varfan las tomas de la muestra y la alfcuota, de acuer-

do a las cantidades existentés de calcio y magnesio.

Determinaciones &n blanco. - Vo y Vo© . en general son 0. 15 ml,

CAlculos.
¥V - Vo) x K x 0. BO16
;Ellq:h: -
m
(V' - Yo'} - (V - Vo)l x K x 0, 4864
% Magnesio =

m
K= 0.4 (coands se (rats de productos parcialmente desminerallzada)
K= 0.5 (cuando e trata de productos precondensados y totalmenie des-

minerallzados ),

0,8016 = mg de calclo correspondientes a | ml de EDTA 0.02 M,
0, 4864 = mg de magnesio conrrespondientes a 1 ml de EDTA 0,02 M,
m = Muestra.
(37)
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MALTO DEXTRINA

HUMEDAD,
Como el descrito antertorments (pag. No.%0). sole que es 4 una -

temperatura de 105°C por 4 horas.

PROTEIMAS,
Se sigoe ¢l mérodo general (pag. No.%7)de la determinacién de nl

trogeno total.

Cil culos: % Protelnap =

ml de HCOl x Nx 0,004 x 6,38 x 100

m
HIERRO ¥ COBRE.

Se sigue el método como en el suero de lache (pag. No.llly 115)

CENLZAS.
La determinacionm es por ol método general (pag. No, 73),

DETERMINACION DE AZUCARES REDUCTORES,

Reactivos,
~Solucién de Fehling 1, - 70 g de sulfazo de cobre pentahidratado por litro,
=Soluclon de Fehling 11, - 350 g de tartrato doble de sodio y potasio y 100
g de hidrocddo de sodlo por litro,

Las don soluciones deben conservarie sepacad s v mezclarles -
cuando lo indiguen,
=Hidrdxido de sadlo 0,25 M.
=Acido nitrico 1:1.

=Urea cristalizada,
= 1 -



~Yodiro de potasio al 30% .

~Tiosulfato de sodio N/ 14 aproximadamente,

~Solucion de almidon, - Pesar 140 g de cloruro de sodio en 375 ml de agus
disolverlos y agregar 5 g de almidén soluble en agua, calentar a ebulll- -

clan duranta 2 minuros, enfriac y florar,

Procalimiemts,

Pesar 5 g de musstra en un vas0 pequaiio ¥ transvasarla a um ma-
traz de 230 ml, Hevar a 200 ml con agua destilada, 51 la solucion es 1im
pida, no s necosarlo precipitar v entonces, #e lleva el matraz hasta - -
20 ml con agus destllada. 51 es turbis, setrata con 10 ml de hidrimdo
de sodio 0.25 N, Agltar blen, enrasar a 20°C con sgua destilada y fil—

trar.

En un vasg dé precipitados de 600 ml cublerto con un vidrio de re
loj. calemiar a cbullicién 2 mi de solucidn d& Fehling I, &5 mil de golu—

cifin de Feheling (L v 50 mi de agua deatllada,

Fipatear 25 ml de filtrado v verterlo en ¢l agua hirviente, A par-
tir de que la ebullicitn comlenza de nuevo, comtar 4 minutos. apartar el
vaso y enfriar, enjuagando &l vidrio de reloj con agua destllada,

Filirar &l dxido cuproad gue se ha formado, en un tubo de Allihn
15a G4 con un didmetro de M) mm, conectado a una trompa de agua,. En
Judgar varias veces con agua callente el vago que conflens los restos —

del precipitadoe y el flrro para eliminar tods traza de soluclin ciprica
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y verber li mayor parts del precipltado sobre & fllire. Colocar el #l-
tro de Allihn sobre un macraz erlenmeyer de 300 ml, tapado con un ta
pén de goma atravezrsdo por dos orificios,

Calentar en un tubo de enmaye, 5 ml de dcido nitrico 131, verter
con cuidado la mitad on el vaso para disolver tocalmente el Sxido copro

B0 ¥ enjusgar varias yveces con agua callente para soabas de disclverlo,

Poner & calentar &l matraz durante 10 minuros ¥ al rerminar e
dempo, agregar aproximadamente 1.5 g de urea cristalizada y enfriar
la nolucitn, (La ures sirve para destruir las trazas de dcido altroso).

Posteriormente titular la solucidn, agragando primero, 10 ml
do yoduro de potasio al 30 % & yodo liberado, oon una soleciés de tio-
sulfato de sodlo N/14 y afiadir hacla ol final de la titulaclén, soluclin -
de almidén.

Caleculos,

Maltosa bidratads. - Multiplicar los mililitros de 1z valoracion
por el titulo de la solucion de tlosulfaro de sodio N/14, para obtener los
mgs correspondientes de CuyO. Buscar én la tabla de azGcares adjunta,
la cantidad correspondiente de hidrato de maltosa,

Ejamplo.

Valoradtn = 32,7 mi de tosulfao de sodlo N/ 14

Thulo de la soluctsn = 5,626

22,2 1 5.626 = 124.9 mg de Cug0 = 0. 1052 g de hidrato de maltoga.
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0.1052 x 200 = 21.04 % de hidrato de maltosa,

Factor de la soluci6n.

Pesar con exactitud 0.25 g de cobre metalico limpio + 5 ml de -
acido nftrico 1:1 +50 ml de agua destilada, llevar a ebullicién, agregar
1 g de urea y concluir la determinaci6én como se indic6 antes. Calcular
los mg de 6xido cuproso que correspondan a 1 ml de tiosulfato de sodio

sabiendo que 1 g de cobre = 1,1258 g de 6xido cuproso,

TABLA PARA LA DETERMINACION DE GLUCOSA (2), DE SACAROSA -
INVERTIDA (3), DE SACAROSA (4), DE HIDRATO DE LACTOSA (5), Y -
DE HIDRATO DE MALTOSA (6), POR VIA GRAVIMETRICA, PARTIENDO
2L OXIDO CUPROSO (1) PESO. (37)

(Manuel Suisse des Denrées Alimentaires, 4eme éditition, 1939).

1 2 3 4 5 6 1 2 3 4 5 6

mg mg mg mg mg mg mg mg mg mg mg mg
10 5.6 4,6 4.4. 5.1 6.8 28 13.4 12.8 12,2 16.8 22.3
11 6.0 5.1 4.8 5.8 7.7 29 13.9 13.3 12.6 17.5 23.1
12 6.4 5,6 5.3 6.4 8.5 30 14,3 13.7 13.0 18.1 24.0
13 6.8 6.0 5.7 7.1 9.4 31 14,8 14,2 13.5 18.7 24.9
14 7.2 6.4 6.1 7.7 10,2 32 15.2 14.7 13.9 19.4 25.7
15 7.7 6.9 6.6 8.4 11,1 33 15.6 15.1 14.3 20.0 26.6
16 8.1 7.3 6.9 9,0 12.0 34 16.1 15.6 14.8 20.7 27.4
17 8.6 7.8 7.4 9,7 12,8 35 16,5 16.1 15.3 21.3 28.3
18 9.0 8.3 7.9 10.3 13.7 36 16.9 16.5 15.7 22.0 29.2
19 9.5 8.7 8,3 11,0 14,5 37 17.4 17.0 16.1 22.6 30.0
20 9.9 9.2 8.7 11.6 15.4 38 17.8 17.4 16.5 23.3 30.9
21 10.4 9.6 9.1 12,3 16,3 39 18,3 17.9 17.0 23.9 31.7
22 10.8 10.0 9.5 12.9 12,9 40 18.7 18.4 17.5 24.6 32.6
23 11,2 10.5 10.0 13.6 18.0 41 19,2 18.8 17.9 25.2 33.5
24 11,7 11,0 10.5 14.2 18.8 42 19,6 19.3 18.3 25,9 34.3
25 12,1 11.4 10.9 14.8 19.7 43 20.0 19.8 18.8 26,5 35.2
26 12.5 11,9 11.3 15.5 20.6 44 20.4 20.2 19.2 27.2 36,0
27 13.0 12.4 11.8 16,2 21.4 45 20.9 20.7 19.7 27.8 36.9
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ALMIDON DE MAIZ,

IDENTIFICACION,

Con un gramo de almiddn y 2 ml de agua, so prepara una mezxcla
homogénea, se agita con 15 ml de agua hirvieote, s hieTve suavemsnte
durante 2 minutos y sc enfria; se obtlene una Jales blanquecina ¥ tranalft
cida. A una procién de 1s suspensién anterior. se agrega una solocldn -
de yodo, @e colorés azul-violetz, que varfa a zul intenso,

También ¢ idontifica al microsciplo. Los grinulos de almidén
de malz, son generalmente redondos u ovalados ligeramente | en wn por
rackjetos con una gota de agua ¥ una gota de solucidn diluids de yoda).

PERDIDA AL SECADO.

5a dencca a 130°C durante 4 horas, sigulendo @l procsdimionto
ya mencionado de bumadsd, (pag. No.90).
CENIZAS

Se sigue al procadimiento genéral de cenlzas deacrito anterior-
mente, {pag. Mo, 94,

DETERMINACION DE FIERRO,

En un matraz de 50 ml con tapdn esmerilado, so depositan 500 -
mg de almidén. Se agregan 20 mi de dcido clorhidrico diuldo 135, se —
coloca el tapbn y == agita fueriemente durame 5 minwos, Se filtra la -
suspension, se lava con unos mililitros de agua , se diluye a 50 ml y se
agregan aproximadamente 50 mg de persulfaro de amonio y 3 ml de sul-
foclanure de amonlo {grado reactivo). Cualquler coloracitn roja produ-
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cida, no &5 mis oscura que la de un control que contlens 1 ml de solu—
cion dpo de flerro, Se diluye a una concentracion de 0,005 mg de Fe/mi
en un yoldmen [gual de solucitn,

Solucton tipo. - Se diavelven 863, 4 mg de sulfato férrico amdaico
en agua, Se agregan 10 ml de dcido sulftrico diluldo. Se diluye con agua
hasta 1000 ml v se meecla, Cada ml contlens 0, 10 mg de Fe.

SUSTANCIAS OXIDANTES,

A 3 gde la muestra, se agrogan 10 ml de agma ¥ 1 ml de dcido a
citico; s& agita hasta obiener uns suspenaiin homoginea, && agregan —
0.5 ml de solucitn saturada de yoduro de potasio, se mezcls y se deja -
reposar durante 5 minuwtos. No se cbserva coloracito azul, café 8 viele

[a.

DIOXIDO DE AZUFRE,

Se mezclan 20 g de almidan con 200 ml de agua, hasta cbiener u
nd suspensidn uniforme v 58 Mlora. A 100 ml del Alorado. ac agroga al-
midén (grado resctivo) y se titula con soluciém 0.01 N de yodo, hasta ob
ener coloracion sral permanenie, ; 8o constmen cuando mis 2.7 ml —
(80 ppm ).

DETERMINACION DEL PH.

En un reciplemts adecusdo, sc depositan 20 g de almidon v ee a=
gregan 100 ml de agua, 5o agita continuaments a velocldad moderada du
rante 5 minutos, Inmedisrmente se determina o] pH, potenclométrica —

ments -
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SACAROSA,

METALES PESADOS,
Ge algue el método general para la determinscion de compusstos
organicod, (peg. No. B4h

CENIZAS.
S& sigue el proceso general (pag. MNo.93).

AZUCAR INVERTIDO,
S disvelven 20 g de sacarosa en suflcleme agua v la soluclén s

diluye hasta 100 ml, se filtra s es necesario,

En un vaso de precipitados de 50 ml, se pasan 50 ml del Hguido
claro y 50 ml de tertrato coprico (grado resctivo) alcaling, Se tapa of va
80 de precipitados con un vidrio de relof y se cslienta la mezcla de mane
ra que se neceslten aprodmadamente 4 minwtos para alcanzar al punto
de ebullicitn v se hisrve durante 1 minutos exictamente. Ensogulda; se
agregan 100 mi d= agpues recién hervida ¥ frin, e inmediatamente se re-
coge el procipirado de dxido de cobre on un criscl tarado y cublerto con
una capa de amianto, la que previaments s¢ ha lavado con agua caliente
v despuesa oon 10 ml de alcohol ¥ 10 ml de ater sucesivamente,

El erisol se seca a 105°%C durante 30 minutos y =8 pesa antes de
recoger el txddo cuproso. 5¢ lava &l resfduo on el flltro con sgus callen
e, snsogulda oon 10 mi de alochol v finalments con 10 ml de eter. Sa -
soca a 105°C durante 1 bora. El peso del éxido cuproso, =s coando mis
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de 112 mg.

CLORURCS.

A 10 ml de una solucioe 1:10 de sacarosa, se le agrega dcido af
trico diluldo hasta obtemer un pH de 1, se agrega 1 ml de nitrato de pla-
ta al 5 . Nodebe exisrir opalescencia en el término de 1 mimmo,

SULFATOS.

En 5 gde sacarosa, la cantidad de sulfato encontrada, ¢s cuan—
do mis, la goe corresponde a 0.3 ml de una solucitn de dcldo aulfrico
0.2 N (60 ppm).

{15) (16)
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LACTOSA.

SOLUCION ESTANDAR.
Disolver 4 g de lactosa en 25 ml de agua destilada, La solucién

debe ser limpida, incolora y de reacci6n neutra al papel tornasol.

REACCION DE IDENTIDAD,
Calentar 2 ml de la solucién estdndar con 2 ml de solucién de -

Fehling. Se produce un precipitado rojo ladrillo.

METALES PESADOS.

Reactivos. .

-Acido acético diluido. - 12 ml de acérico concentrado, son diluidos con
agua a un volGmen de 100 ml,

-Solucitn de sulfuro de sodio. - Disolver 12 g de sulfuro de sodio de —
férmula Na,S:- 9H,0, con 25 ml de agua a un volGmen de 100 ml comple
tandolo con glicerina, Si al cabo de algunos dias se forma un iigero de
posito de sulfuro ferroso, filtrar la solucién sobre algod6n hidrofilo hu-
medecido con agua. Conservarlo en un frasco bien cerrado. Para el con
trol de esta solucién, afadir una gota de esta, a una mezcla de 5 ml de
agua y tres gotas de acido acético diluido; no debe producirse enturbia-

miento en el intervalo de 10 minutos.

A 3 ml de la solucidn estindar, afiadir 3 gotas de 4cido acérico -
diluido, agitar, e introducir 3 gotas de solucitn de sulfuro de sodio, La

mezcla debe permanecer acida.
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Mo debe prodocirse en on Intervalo de 2 minutos, ol coloracidn,
il enturblamiento pronunclado, nl precipitado, pero como maximo una
opalescencla gria-amarillenta & azulada, debido a laformacién de azu-
fre coloidal; en este caso, hay susencia de metales pesados,. & por el
comtrario, se produce una coloracidn & un precipitado, esto demuestra

la presencia de uno & varios metales pesados,

LACTOSA,
Se sigue el método de azGcares (pag. MNo.l4d, solo que en las ta

blas, se toma el nimerg correspondiente al de la lactosa.
IMPUREZAS,

CLORLIROS,
A 1 ml de golucidn estdndar, afiadir 1 ml de dcido nfrrico dilul-
doal 0% v 4 goeas de solucion al 5 % de nltrato de plata. No debe pro

ducirses ni precipitads blanco copasa, ni enturbimdento.

SULFATOS,

A 1 ml de zolucion estdndar, se fiade 1 ml de acido nitrico dilul
doal 10% y 1 ml de nitrato de bario (6.5 g de Ba(NOgy),, disueltos en -
apun descllada en un volomen de 100 ml), Mo debe producirse, nl preck-

pitado blanca, ol enturblamisnto,

DEXTRINAS ¥ ALMIDON,
5l g2 agrega o 2 ml de solulcion estindar, 1 gota de soluclon de
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vodo (apros. N/20), oo debe producirse coloracitn roja-oscura 6 azul,

DOSIFICACION DEL. COBRE ¥ DEL FIERRD,
Principlo.- El cchre v el flerro, son doslficatos de lus cenlzis,

despoes de 13 Incloesracién complecs de la laciosa.,

A partlr de las cenlzas, la soluclon acidificads con Scido clorhl
drico, =& preciplta el cobré, Hlrando, rescddando y doalficando yodo=
métricamente, El Aerro ¢ dosificado yodomérricamente en el Miorado.

Procedimiento,

Humadecer con algunas gotas de agua destilada las cenlzas abte
nlidas; despues, disolver completaments con 7 ml de dcldo clarhidrico
concentrado, Seguldameante, apregar de 20 a 35 mi de agua descllada y =
transveser la soluciin siln pérdida, en un erlenmeyer de 100 ml, Lavar
blcn las cpaulas de platino. El volOmen total debe ser alradedor de 70 -
ml, Llevar o sbullicion, despues de hacer pasar de hidrégeno sulfurado
lenta y regular, en la soluclin, hasta que este fra, necesitando aproxi
madaments 2 horas. Cerrar ¢l erlenmeyer con oo tapdn y dejarlo repo-
By hagta &l din wlguiente pava facilitar 8l depdeite de aulliro de cobre
y de axufre, on forma de un precipitado filirshle no coloddal . Flltrar —
con un filtro que no produzca cenlzas y lavar varias veces con una cantt
dad total de 70 ml de dcldo acético al 4 % saturado con hidfogeno sulfu-
rado, Durante la filtracidn, el filtro debe estar siempre cublerto de so
lucltn, afin de evilar [a pérdida de sulfuro de cobre por oxidacion dal
alre, Recoger el flitrado v &l Ifguido de lavads, para la doslficalon del
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hlerro, en una cipsula de porcelana y ponerla a evaporar en un bafio ma
ria lnstalado dentro de una campana de presion redecids {de extraccite).
Situar inmedistamente el filtro contenido del sulfuro de cobre denrro de
mm crisol de platipo. nclierar coidadosamente, medlant= un mechero.
Los sulfurcs cxistentes se transforman en Oxidos . Eoflrer y afladir 6 go
tas do bcido nfirico seml-concentrado {libre de cobre y fiermo), calentar
ligeramente, ailadir 2 ml de agua destilada, calentar sun, afadir la pon
ta de una esplmls de crea, calemar de npuevo ¥ enfriar raptdaments. A-
fiasdir aeguidaments 3 ml de yoduro de potasio &l 309 v 3 gotas de soli-
cidn estabilizads de almidén al 1 T. Valorar medisnte uns bareta (micro)
con una solecion NS00 de dosulfaro de sodic, Basta que desaparezca la

coloracidn azul,

Algmmas vecos, ol yoelare de potasio contiens trazas de yodo, —
por lo que es necesario hacer un ensayo en blanco, Afadlr 6 gotas de &-
cido nftrico semi~concemrado, 2 ml dé sgua destilada y Ia punta de mma
espdtula de urea en @l mismo orisal, Caleptar v despiés enfriar, Afa-
dir 3 ml de yoduro de potasio al 30 %, ¥ 3 gotas de mna solucida de almi
dn estabilizada al 1| §; despuss, valorar con una sajuctéa N/100 de —

tlosulfato de sodio,

Cdlculos,

a = Momero de mil de tlosulfato de padlo N/ IDD empleados ea la valora-
clfn del cobre.

b = Nimero de ml de dosulfato de sodio N/10O empleados en la valora-

- 163 -



citn del blancn,
1= Fuctor de la solucion de tlosalfaro de sodlo N/100.

p = Pedo de la lnctosa.

El porcentaje de cobre en |2 lactosa ca el siguients,
0,6357 x (a-b) x f x 100

mg de cobre en 100 mg de lactosa =
P

Coando & hidrégeno sulfurado és enteramente eliminado, oa de
cir, despues de la ovaparacitm de la mitsd del Iquido, enfrisr la cApse
la, afiadir 2 potus da bromo para oxidar & flerro, agitar bien y evapo—
rar hasta sequodad. Redisolver con 2 ml de acido clorhfdricoe concentra
do, 30 ml de agua destilada ¥ transvasarlo sin pirdids en un erlenmeyer
de 100 ml. Lavar culdadosaments La cipsula de poreelana, seguldamen
e afladir 2 g de yoduro de potasio v cerrar al erlenmeyer con un tapho.
Agitar y dejar reposar durante 30 mbmios al abrigo de la Lz, Valorar
&l yodo liberado madiane ma microbureta con unes solucidn N/100 dae =
tiosulfato de sodio en presencia de algunas gotas de solucion estahilizs
da de almidon al 1.

Es necesario igualmente, hacer un blanco.- En un erlenmeyer-
de 100 ml, se Intreducen I ml de dcido clorhiirico concentrado, 20 ml
de agus destilads, 2 g de yoduro de potasio. Cerrar el erlenmeyer con
un fapdn, agitar y defer reposar en la oscuridad exactamente 30 minu-
tos. Ahadir algunas gotas de una solucion de almidon al | § y valorar
con tlosulfaro de aadio N/ 100,
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Esta valoraclin debe hacerse lentamente, ya que el viraje de a

zul & incoloro, se manifiests gradualmente, com ¢ riezgo de sobrepa-
sar la valoracida.

Calculos .

c = Nomero de ml de tlosulsfato de sodlo N/ 100 empleados para la valo
racitn del flerro,

d = Namero de ml de tosulfato de sodio N/100 emplesdos para la dosi-
ficacion del blanco.

f = Factor de la solucion de tosulfato de sodio,

p = Peso de la laccosa.

El porcentaje de fierro en la lactosa scrd:
Mg de flerro enldi mg de lactosa :

0.5585 x (c-d) x ¢ x 100

P

Exieten tambisn mstados colorimbtricos para el cobre, pero -

estos métodos son gual de exactos y conducen a resultados concordan
tes con los del mitods yodomarrion.

SCLUBILIDAD EN AGUA.

En agua fria. - Disolver una parte de lactosa con una parte de a
gua. Generalments ek necesario calencar al bafo marfa para disalver-
g8, despuss snfriar. A temperatura ordinaria, la lacrosz debe perma-
necer en sojuclfn,
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En agua caliente. - Disolver ona parte de lactoss con una parte =
de agia en cbullictdn. La lactosa debe permanecer disvelta totalmente -
en callente, La lactosa, naturalmente, cristailza coendo se enfria la so
lucion. (37)
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MIEL DE ABEJA.

DETERMINACION DEL % DE AZUCARES R EDUCTORES.
F undamento.

Esta hasado en una titulacién que se hace en el punto de ebullicitn
para efectuar la reduccitn del licor de Fehling modificado por Soxhlet. —
La solucion que esta hirviendo, contiene la solucion de miel, el licor de

I*elling vy azul de metileno como indicador.

Para obtener una presicién en las titulaciones, es necesario que -
la reduccibn de estos azlcares, se haga a volGmen constante, por lo que
es necesario hacer una titulacién preliminar, con el fin de determinar —

el volamen de agua necesario para la titulaci6n.

Reactivos.

-Solucion A. - Disolver 69.28 g de sulfato de cobre pentahidratado en a—
gua destilada, completar a 1 litro y dejar reposar un dia antes de la titu-
lacién.

-Soluci6n B. - Disolver 346 g de tartrato de sodio y potasio tetrahidratado
y 100 g de hidro6xido de sodio en agua destilada; completar a 1 litro y fil-
trarla.

-Patréon de azGcar invertido.- Pesar con presicién 9.5 g de sacarosa y a
dicionar 5 ml de 4cido clorhidrico concentrado y diluir con agua justo a
100 ml. Guardar la soluci6n acidificada durante algunos dias a tempera-

tura ambiente y diluir a 1 litro. (La soluci6n acidificada de azGcar inver
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tido al 1 §, o= catable durante | mes, Neotrallzar un voltmen convenien-
te de esta solucifm con una de hldedxulo de sodlo 0, ] N, inmediatamente

antes de usarla v diluirla 3 un valor de 2 g/litro para la determinacidn, )
~Soluchin Jde azul de metileno. - Disolver 2 g de 2ul de metileno en dgua v

dilule a 1 litro.

Miel lquida & en pasta.
A, - La miel go= tras grinulos, $¢ dabe Houar en un bafo marfu a una tem

peratura de 60-65°C y hacer vna mezcla homogénas, Ests muestra ya no
gervird para hacer la determinacitn del § de indice diastasico, Sl la —
miel trac materiss extrafias como por gfemplo, cera, se pucde calentar
en un bafio marfa a 40°C y flltrar en un embudo con una tela dobls de gasa,

calentando con circulacite de agua,

Procadimionto.
B. - Pesar con presicitn, 2 gde la muestra de miel homogénea, disolver
con agui destilada v dllulr & 200 ml &n un matraz aforado {solucitn de —

miel),

Solucion dilulda de miel, - Miulr 50 m] de la solucian de miel, a un vald-
men de 100 ml en un matrag aforado,

Fara probar la solucitn de Fehling modificada por Soxhlet. se po
nen 3 mil de la solucion A con 8 ml de la soluclén B v deberdn reaccionar
complecamente con 0.05 g de azdcar invertido, contenids en un solocidn
diluida de rocar Invertido en un volimen de B ml (2g/1).



Tirdacion preliminar,
El colfimen total de los reactivos 4l final de la titulaclén por ré=-
ducclin, debera de ser de 35 ml; eate volGmen se obtlens por adicién del

volomen convénlénte de agua,

Es mecesario hacer mna titulacién preliminar pars establecer &l -
volomen de agus que se afiads 2 la muestra a fin de lograr una reducclén
& volimen conatante. El volimen de agus que se afade, s¢ calcula remtan
dode 23 ml, &l voltmen de solucidn dilulds de miel gastado en la trulacién,

Introducir con un pipeta de 5 ml &l mismo volbem de Fehling A v 5
il de spluclén B en on erlenmeyer de 250 mil, afadir 7 ml de agns deati -
lada v & perlas de vidrio. Fomer 10 ml de la solucion diluida de miel (me-
didas con bureta) calemtar la muestra justo a ebulliclén durante 2 minutos
afadir 1 ml de scluclén acuosa de azul de metileno durante la ebullicién v
ritilar en un tlempo total de 3 minucos por medio de adiclones repetidas -
de la solucitn dilulda de miel, (colocads en la bureta) justo & hasta la de
coloracidn del tndicador; es conveniente observar el color e el liguido
sobrenadante, anctar &) voltmen rotal de ls soluclon de misl,

ml:luH,ﬂ-E = volirmen total de la soluctdn dilufda de miel,

Dosificacion,
Introducly con una plpeta, 5 ml de la soluclin A de Fehling v 5 ml

de la solucién B de Fahling en un erlenmeyer de B0 ml (6 de 15} afla-—
dir el agua destilada (25-x) v 6 perlas de ebullicion: adicionar con uns bu
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reta, el volomen de solucidn dilulda de miel determinada ca la trulacién
antérior, menos 1.5 ml. Calentar la muestra a ebulllcion duraste 2 mi—
nutos v adicionar | ml de azul de metileno ¥ terminar 1a tHoulacién én un
tiempo rotal de 3 minutos como méximo, hasta b decoloracifn del Indica
dor. Lou resultados de las dosificaciones repetides no deberdn variar -
de 0,1 mil.

200K}
Calculos, C=

PEV
C = g de azfcar invertido por 100 g de la miel,
p = peso de la moestra de mi=].
v = yolGmen de ld soluclén dilulda de miel, usada en la fitulacion.

SACROSA APARENTE,

Reactivos,

-Licor de Fehling modificado por Soxhler.
-Salucln patron de aztcar Invertido,
-Acido dorhfdrico 6.34 N,

-Solucitn de hidrécddo de sodio 5 N,
-Solucitn de arul de mecllenc al 0.2 .

Preparacitn de la muestra, - 5e disuelven 2 g de miel en 200 ml de agua.
{matraz aforado),

Se Introducen 30 ml de la solucién dé miel en un matraz aforsdo
de 100 ml que contenga 235 ml de agus destllada y se pone la soluciéa a u
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na temperatura de 65°C en un bafto marfa, 5S¢ adiclonan 10 ml de acido -
clorhidrico 6.34 N v se deja enfriar ln solucion a temperatura amblen —
te durante 15 minuwos; después s2 pone & uns temperaturs de 20°C y se

neutrallza con sosa 5 N, usando un papel tornasol como Indlcador, Se de

{a enfriar nuevamenie v 52 afora a 100 mi,

Tirulaclén, - La tleulacion ea {gual & la anterior, se hace la preliminar
pars obtener el wolmen dé agua v despues la final .
2000

CAlculos, L=
pxEw

5 de Sacarosa aparente = (f, sacurosa aparente despues de la Inversitn —
= gicarosa antés de la nversidn) x 0,95
Los resuliados se expresan en gramos de sacarosa aparente; 100

Eramos de miel .

AGUA,

Esta ac determing refractometricaments, Se usa la meatra de -
miel que se prepard primero (1a que s2 filtrd sin ninguna dilusion), Se —
determina a 20°C.

DETERMINACION GRAVIMETRICA DEL ¥ DE MATERIAS INSOLUBLES
EN AGUA.

La miel ge prepara como s¢ Indica en el paso A, sc pessn 20 g -
de milel ¥ s= dsuelven con agua a BO°C, s pada a un flltro 4 peso constan
te (que tenga wna porosidad de 15-40 micronea) y ne lava con agua a BOFC
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hasta la eliminaci6n de azGcares; se seca durante 1 hora a 135°C, se de—

ja enfriar y se pesa. Se reporta en 9, de materias insolubles.

CENIZAS.

Pesar de 5-10 g de miel en una cépsula de platino 6 de sflice tara-
da. Se pone a calcinar la muestra con unas gotas de aceite de olivo para
evitar desbordamientos. Se puede usar una lampara de infra-rojo para -
carbonizar la muestra antes de meterla a calcinar en la mufla en la mu-
fla a 600°C. Las cenizas se sacan cuando est4n blancas, se dejan enfriar

en el desecador y se pesan. Se reporta en %, de cenizas.

ACIDEZ.

La muestra se prepara como en (A).
Reactivos.
-Hidroéxido de sodio 0.1 N,

-Agua destilada hervida.

Se pesan 10 g de la muestra con presicién y se disuelven en 75 ml
de aguadestilada hervida, Se hace la titulaci6n con fenolftaleina 6 en el -
potenciometro, Se neutraliza la muestra con hidréxido de potasio hasta —

que el vire de la fenolftaleina dure 10 segundos.

Célculos.
Se expresa en miliequivalentes de NaOH/Kg de miel.
Acidez = 10xv
v = Namero de mililitros de NaOH 0.1 N, usados para la neutralizacién

de 10 g de miel.
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INDICE DMASTASICO,

Reactivos.

-5oluclén concentrada de yodo. - Disolver 8.8 g de yodo eén 30-40 ml de a
gus, oontenisnds 22 g de yoduro de potasio ¥ dilulr a | litro con agma.
-Solucitn de yodo 0.0007 N. - Disclver 20 g de yoduro de potasio en 30-40
ml d¢ agua en un matraz aforado de 500 ml, afiadir 3 ml de la solocitn =
concentrada de vodo y aforar. Preparar esta soluclom cada vez que g2 use
(salo durante 2 dfas},

-Solucitn de acetate, pH = 5.3 {1.59 M), - Disolver 87 g de acetato de &0
dio rrihidratado (52,46 g anhidro) en 400 ml de agua: afisdir 10.5 ml de &
cldo acécico galcial yponer agua hasta un volomen de 300 ml ¥ ajustar <l
pH a 5.3 con solucitn de acetato de sadlo & con bcido acérico en un poten
ciimetro,

-Solucitn de cloruro de sodlo, - 14.5 gde sloruro de sodio én agua desti-
lada {recién hervida) y completar <1 volimen a 500 ml. [= coneervacion
de esta golucifn, no & por mucho tiempo.

-Engrudo de almidon. - Usar almidon, cuyo Indice de azulamlento esté en
tre 0.5 - 0,55 para una cuba de 1 cm. 52 determina en la forma siguien-
be:

Pesar el equivalente 2 2 g de almidén aphidro + 90 ml de agua, lle
var a ebullicién agirando la soluclén, Dejar shrvir durante 3 minutos, cu
brir v dejar enfriar a temperitura ambiente, Poner el contenido en un —
matraz aforado de 100 ml v aforar a 40°C {no se¢ afora hasta saber la de-
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terminacion del engrodo do almidon, )

Métodos de la determinacion dei Hice de azulamiento.

Sa disuelve la cantlded equivalonte a 1 g de almidon anhidro como
se Indicd antes, So enfria ¥ @ pomen 1.5 mil de soluclin amortigmdora de
acetato antes o aforar a 100 ml.

En un matraz aforad de 100 ml, s¢ poncn 75 mi de agua vy 1 ml de
dcido clorhiirico 1 Ky 1.5 ml de o locién de yodo 0,02 N, Afladlr 0.5 ml

del engrudo de almidén v aforar con agua, dejar réposar una hora en la
osouridad y hacer la lectura én usa cuba de 1 cm a 660 nm & 20°C y com
parar con im blanco preparado en la miama forma, pero sin engrudo de
almidtn, La lectura en la escala de sbeorcion, es lgual al Indice de azu-

lamilento.

Procadimiento,
Solucién de miel, - Pesar 10 g de miel en un vaso de 50 m] ¥y po—
ner 5 mi de solucion amorrigusdors de sostato ¥ 20 ml de agus para discl

ver la muestra. (Meolver en ifo).

Poner 3 ml de In solueitn de cloruro da sodio en un mstraz afora
do de 50 ml y pasar a &ste la miel disvelra v aforar,
Mota, - En indispensable que la miel tenga la solucifn amortiguadors an-
tea que al cloruro de sodio.

Determinacion del amgrodo de almidon, - Calontar @l engrudo de almidon
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a 40°C o Introducir 5 ml de esta solucitn en 10 ml de agua & 40°C y mez-
clar. Fasar | ml de esta solucitn en 10 ml de una solucidn de yodo 0. 00
N, diluir con 35 ml de agua, mezclar y leer a color visible a 660 nm, o
sando un blanco de agua. La absorcitn deberd ser de 0.760+ 0.02, & na
afladir agua {al engrudo de almidén) para cbtener la lectura correcta,

Degerminacidn de la absorcion.

Foner 10 ml de la solucitm de miel en un cllindro gradusdo de 50
ml, colocar el vaso v &l matraz con el engrudo de almidén en un baflo a
40°C, al rermino de 15 minutos, poner 3 ml de la soluclon de engrudo de
almidén en la soluclén de miel y mezclar; poner un crondmetro que mMAr
gue &l dempo, Sacir unas frecciones de | mi cada 5 minutos v poner 12-
mi de la solucitn de yodo 0,0007 N, mezclar y dlluir hasta 50 ml, Deter
minar la absorcién a 660 nm inmediatamente ¥ prosegulr sacando frac—
clones de 1 ml o Intérvelos regulares, hagtn que la absorcion se hagas —
infertor a 0,235, Graficar estos valores en una grafics de; Absorcifn —
contra tiempo.

Determinar €] dempo (1), necesario pare que la mezcls alcance
un valor de la absorcitn de 0,235,
200
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ACEITE DE MANTEQUILLA.

DETERMINACION DE LA GRASA.

Método butirométrico Roeder.

Aparatos,

~-Butirémetro Roeder de doble abertura con graduacién de 70 a 90, pro—
visto de un recipiente de vidrio especial, en el cual se pesa la muestra.
Este recipiente tiene en su parte inferior, un tallo que sirve para fijar -

lo a una tapa de hule.

Reactivos.,

-Acido sulfarico (1.520-1.525): Medir un volGmen de 4cido concentrado
y agregar cautelosamente a un volGmen a un volamen de agua destilada.
Verificar el peso especifico despues de enfriar la mezcla a 20°C,
-Alcohol amilico de peso especifico 0.815 y punto de ebullici6én de 128-
138°C,exento de grasa, furfural 6 cualquier otra sustancia que pueda apa

recer en la columna de grasa despues de la centrifugaci6n.

Tarar el recipiente de vidrio del butirémetro (con la tapa de hule).

y en él pesar 5 g de la muestra ex4ctamente,

Adapatar el recipiente al butirémetro fijJandolo bien por medio —
de la tapa de hule; enseguida, medir con una pipeta 17.5 ml de 4cido sul
fGrico y pasarleo al butirémetro echéndolo con cuidado por ia boca mas -

angosta, Cerrar el butirémetro y calentarlo a bafio maria a 80-85°C has
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ta gue la musstra guede complatamente disvelta. Agitar ligeramente y &~
gregar | ml de aloobol amflico, vaciéndolo por la boca mds angosta y ce
rrar fuertemente el butlrdmetro, Con las precauciones debldas en &l ca
80, agitar ¢l hirémetro on la palma de la mano, haclendo ligeros mo=
vimientos de un lado para otro. Observar bien sf toda 1a mezela ests ho
mogened y calentar en bafo marfa durante 10 minutos, aghiando el bl -

rimetro de ver en cosndo,

Antes de centrifugar, verificar si la capa de grasa sohrenadants
Be encuentTas enferamente &n la escala del burirémetro. 51 esto no ocu—
rre, hacer sublr el nivel elevamlo la tapa de la boca més ancha; ai toda-
via esa medida no resulta eficaz, agregar dcido sulficico gota a gota —
por la boca més angosra, hasm que la columns de grasa quode completa-
mente recublérta por la #acala. Centrlfugar 4 1000 rpm durance 10 minu
tos, colocando la parte ensanchada hacia el exterior de la centrifuga. Ca
lentar en bafio marfz a 65°C (temperatura medida exactamente), teniendo
el culdado dé que toda la escala del butlrémetro gquede completamente su
mergide. Despues de 10 minutos, hacer la lectura de la manera comim
¥ corriente.

Contralar el resultado cbtenldo, colocando el butirémetro, uns -
veéz mids en & baflo maffs por elpmos Instantes, repitendo la lectura.

Limpleza del beirometro, - Mlentras el butiréameiro se encucntra sun -
callente, vaclar su contenldo &n um vaso especial para recibir la mezcla



fchda v lavar gl binirémetro con 2gus ca liente, empleando un ceplllo sapo-
clal y finslmente lavario abupdsnteménte con agua caliente y despuss se—
carlas al alre (no en estufa ),

ACIDEZ,

Reactivos,

-Solvente. — Mezclar im volomen de alcohol etflico (36 %) con un volGmen
de eter etflica, En el momento de utlllzarlo, newtrallzar con algunas go—
tas de hidrfoddo de socio 0.1 N, empleamio fenolfraleina come indleador,
-Solucion alcohollica de fenclfraleina al 2 §, newrhlizada,

~Solucitn de hidroxido de sodio 0.1 N,

Frocedimiento.

Pesar con exactirud, 5 gde la grasa de mantequillas ¥ pasar a un -
matraz erlenmeyer de 250 ml. Adicionar 150 ml de solvenz y calerngar —
modersd amente (en baflo marfs & placa de calentamiento) hasta que toda
la grasa quede disvelta. Agrégar alpmas gotas de la solucltn de fanolf—
talcina ¥ thular con hidriaids de sodio 0.1 N hista coloracion roaa claro
persistenta,

calculos, *SH =ml de NaOH 0.1 Nx 8
Grado de acidez = ml de NaOH 0.1 N x 2

Definiciones.  “SH (Soxhiet-Henkel), s ol nimero de ml de NaOH 0,25
para neutrslizar 100 g de la grass,

1 mlde NaOH 0.25 N = 2.5 ml de NaOH 0,1 Ny 1 ml de NaOH 0,1 N =
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0.4 mi de NaOH 0.5 N.
Grado de acidez, es ol nGemero de ml de NaOH para ney
tralizar 100 g de la grasa.

INDICE DE PEROQXIDAO,

Reactivos,

-Solvente constituldo de una mezcla de Acido acérico glacial v cloroformo
en la proporcitn 3:2 en volGmen.

-Solucitn saturada de yoduro de potasle. - Disolver 14 g de yoduro de pota
glo en 10 ml de agua destilada recien hervida,
-Salucita de tosulfato de aodio 0.01 N reclén preparada,

-Golucion establlizada de almidon al 1 5, - Mezclar 5 g de almidén con —
5 mlde ague. Agregar la pasta resultante a ma solucion de 140 g de clo-
ruro de sodlo en 375 ml de agua. Calentar hasta ébullicitn y dejar hervir
por 2-3 minwos, Enfriar, completar ¢l voltimen a 500 mly filtrar,

PFrocedimisnto,

Pesar con exactitud, 1 g de la grasa bien homogenizada v pasar -
al matraz bola con fapdn esmerilado, Agregar 10 ml de la mezcla dcida
y agltar hasta que la grasa se disuelva completamente, (En caso de diff-
dl disolucidn en frio, calentar en haflo marfa riblo),

A la disolucion fria, agregar 0.2 ml de la solucién de yoduro de
potaalo, empleando una burets marron nd usar plpeta). Aglar om la —

mans durants | minuto exactaments (emplear un cronfimerra),
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Adicionar 20 ml de ague, 0.5 ml de la solucitm de almidén y du—
lar inmodiatamente oon la sclocién de dosulfaro 0,01 N,

En separado, hacer un ensayo en blanco con las mismas cantida —
des de solvente, agua v reactivos, pero sln la grasa.
Clculos, (o -b}x5

INCYCE DE PEROXIDG =
P

a = ml de tiosulfato de sodio 0,01 N para la titulacitn de I muesera,
b = mi de tosulfar de sodio .01 N pars &l ensayo en blanoo,

p = peso dé la muestra,

5 = lacor para comvertic 1a soluclés 0,01 N én 0,002 N.

Definicién: El Rice de perdaddo es & ndmero d& ml de ona solucion de to-
sulfato de sodio 0,002 N squivalente a la cantidad de yodo l{berado por 1 g

de grasa.

Chaarvacion, - Slendo la determinacion del indice de pertaddo, us métado
yodoméirion, s menoster svitar trabajar en la luz solar. La soluclém de
yvoduro de potasio e especialmente sensible & la luz, rexio por la cual se
wriliza una burets marron.

NDICE DEL ACIDO TIOBARBITURICO,

Marerial,
-Aparato de destilacitn por arrastre de vapor de agua,
~Probeta gradusda de 25 mi,



~Tubos de snsave Pyrex, aproximadamente 200 x 25 mm. *
-Bafio maria.

= EspecirofocémetTo,

-Pipetas graduadas de 5 ml.

=Matraz ambar volumbtrico de 50 ml.

Neactivos.

-Acido clorhfidrico concentrado.

-Acido acérico glacial.

~Acido 2-ticbarbittrico, - Debe tener el aspecto de polvo blanco y guar—
darpe perfectamente al abrigo de la luz.

~Ranctivo TBA . = Preparsrlo reclentements antes de usarlo. Pesar 0.335
del Acido 2-tobarbirtrico en balanza amalfrica y pasarios a un matraz a-
forado ambar de 50 ml y agreégar unos 35 ml de dcido acético glacial, ca
lentar aobre una bafio marfs hirviendo durante algunos minutos, retirar,
afladir | ml de dcikdo clorhidrlco concentrado, enfriar ¥ enrasar con Aci-
do acéloo glactal. Filatrar la solucién final v conservaria al abrigo de -
la lu=,

-Acido clorhidrico 3 N .- Diluir 23 ml de dcido clorhidrico concentrado -
a 100 ml en un matraz sforado,

-Nltrato de cobalto hexahidratado (Co(NOq )y 6Hz0,

Procedimlento.
Pesar en el aparato de destilaclén, 50 g de acefre de mantequilla
vy afladir 4 ml de dcido clorhidrico 3 N,



Hacer elrcolar durante algunos minutes el vapor, por el apara- -
to de destilacitn, manteniendo la llave de regulacion ablerta, Introducir -
el tubo con la grass, conectar &) refrigerante y cerrar la llave. Regular -
la velocldad de arrastre dé manera, que sa recojan en una probeta gradun
da, 20 ml de destilado an 4 minutos,

5i se desean reallzar varias determinaciones, puede dejarse re---
posar el destllado y desarrollar el eolor slmultdneaments en varlas mues
Eras.

Transvasar los desrilados en rubos de ensaye (200 x 35 mm). Po—
s tambisn un fubo con 20 ml de agua destilada que servird como blanco,=
Agregarles 2 ml de reactive "TBA" y sumergirlos durante 35 minutos exac
tamenta &n un bafko marla hlrvlendo.

Despues ded calemtamiento, safriar con agua corriente a la tempe—
ratura ambienre, pasar a la celda del espectro v medir lo densfdad optica
conira €l blanco a vna longitud de onda de 530 nm. Con las l&#cti.cas obtend-
das, encontrar en la curva estindar el Indice de THA correspondiente 6 re
portar slmplémence 1a densidad optica.

Curva estdndar.
La curva estindsr se prepara medlinte uns solucitn de nitracg de
cobalmn, empleando agus destllada como referencia.

Solucitn de nltrato de cobalto. - Pesar exactamente 20 g de nltrato de cobal
o, Disclverlos en on poco dé agum, ransvassrios a un marraz aforado de
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100 ml y enrasar a 20°C con agua destilada.

ml de sol, de Cobalto mlde HyO I. de TBA Densidad 6ptica a 530 nm

0 R 20,0 0.00 i
0.1 + 19,9 0.05 -
0.2 + 19.8 0.10 -
0.3 + 1957 0.15 -
0.4 + 19.6 0.20 —
0.5 + 19.5 0.25 -_
0.6 + 19.4 0.30 .
0.7 + 19.3 0.35 -
0.8 + 19.2 0.40 -
0.9 + 19.1 0.45 =

Trazar una grafica de densidad éptica contra Indice de TBA.
Si la muestra de una soluci6n muy coloreada, se parte de una —

muestra mis pequefia y se hace la relacién a 50 g.

DETERMINACION DE AGUA
Se sigue la técnica del método de Karl-Fischer (Pag. No. ), pe-
ro disolviendo la muestra en 20 ml de cloroformo, ademéas del metanol,

(36)
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ACEITE DE MAIZ ¥ ALGODON,

INDICE DE YO0DO.

El valor del Indice de yodo, es mna medids de la Inssturacion de
la grasa y es expresado como el nimomw de gremos de yodo absorbido, -
bajo sondiclones preseritas por 100 g de 1o sustancia de prosba,

Mttodo de Hanue.

Reactivos.

-lodo-bromuro, - Disclver 13,615 g de yodo en B25 ml de adido acético -
glacial que no muestre reduccion oon dicromato v dcido sulfirico, Eofirar
y Heular 5 mil de 1a soluclén con tlosuliuzo de sodio 0.1 N, Reglstrar &
voltmen raquerido como B, Preparar otra solucién que contenga 3 ml {al-
radador de 9 g) de bromo en 200 ml de acido acetoo glacial, A 5 ml de -
eata solucibn, agregar 10 ml de yodioro de potasio [grado react! o) v thu
lar con tiosulfato de sodlo 0.1 N, regiztrando & volimen requerido como
C, Calcalar In cantidad A de la solucién de bromo requerida para el do—
ble haldgeno contenido de los 800 ml restantos de s moluclin de yodo por ..
la farmula BOO/SC, Mezclar € volomen calculado A de la soluclén de bro-
mo con la soluclén de yodo y ponerlo en frases al sbrigo de 1a luz,

Procedimiento,

Pesar exactamente la cantidad de muoestra especificada para cada
materia prima, trasvasarls a un matraz de yodo y disclverla con 10 ml
de cloroformo, Agregar 33 ml de la solucitn de yodo-bromo, tapar el -
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matraz y dejar estar en la oscuridad exactamente por 30 minutos, Agre-
gar 30 ml de yoduro de potasio al 15 % y enseguida 100 ml de agua des—
tilada y titular el yodo liberado con tiosulfato de sodio 0,1 N, agitando —
fuertemente despues de cada adicién. Cuando el color del yodo al amari
llo paja, agregar 1 ml de almidé6n al 1 % y continuar la titulaci6n hasta -

que el color azul sea descargado.

Hacer una determinacion én blanco y calcular el valor de vodo —
por la féormula:
(B -S)x12.69 N/p
(B -S) = Representa la diferencia entre los voltmenes de tiosulfato de so-
dio 0.1 N utilizados por el blanco v la muestra,
N = La normalidad exacta de la soluci6n de tiosulfato de sodio 0,1 N,

p = El peso de la muestra,

INDICE DE SAPONIFICACION,
El valor de saponificacién, se define como elntmero de miligra-
mos de hidréxido de potasio, necesarios para neutralizar los 4cidos li—

bres y saponificar los ésteres en 1 g de sustancia,

Procedimiento.

Fundir la muestra si es necesario y filtrarla a través de un fil —
tro de papel seco para remover cualquier trozo de humedad, si no, di-
rectamente pesar en un matraz de 250 ml, una muestra tal, que la titula

cion de la solucién de la muestra, despues de la saponificacién requiera
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entre 45 y 55 4 del voltmen de Acido clorhfdrico 0.5 N, Conectir a un -
condensador de alre de 65 cm di longitud al matraz, y reflujar hasta que
la musstrs sst8 completamente saponificada (esealmente de 30 minumos &
| hora). Enfrisr ligeramente y laver el condensador con pocos mi de a—
gun, agregar 1 mi de feoolfaleina (grado reactivo) y titular el exceso da
hidrdaddo de potasio con acido clarhfdrico 0.5 N. Calentar ¢l comtenido -
del matraz a ebulliclon orrs ver y tltular hasts la desaparicion del color
roca qué 8¢ desarrolld v finalmente reglatrar el yvolimen toral de Acido -
requerido,

Haeer ma determinsctén en blanco, usgande In misma cantldad de
hidréxide de potasia alcohbllce 0.5 N,

Calculsr el valor de la saponificacion, por la formulag

56.1 (8 - 5) NW
{8 - 5) = La diferencls entre los volimenes de Acido clorhfdrice 0.8 N, wi
lizados para el blanco y 1a muestra, respectivamenme,
N = Narmalidad del acido clorhidrico.

W = Peso en gramos de la muestrd tornada,

MATERILA INSAPONIFICABLE,

Este procedimlento so aplica a sustancies que frecoentemente es-
thn disusltas en lok materiales grasos. los ceales no poadsn ser maponif -
cados por hidroxidos alcalinos, pero que son solubles en solventes de gra
#as ordinarfos.
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Procedimiento,

Pesar sxactaments alrededor de 5 g de la mueatra, &n un matraz
de 250 ml y agregar una solucitn hecha por 2 § de hidroxide de potasio-
&n 40 ml de alcohol v hervir bajo un condensador de reflujo por una hora
& ha=ra que 1= saponificacion sea completa. Transvasar & comtenido del
matraz 4 un cilindro graduado con tapa, pars extracclén (aproximadamen
ta de 30 em de longited por 3.5 em de didmerro). Lavar el matraz con su
fliciente alcobol pars hacer un volimen de 40 ml en &l cilindro ¥ comple—
tar la traneferancia con agua tibia v enfriar hasta gua el voliimen sea de
80 ml. Plnalmente lavar el matraz con unos cuantos milllirroe de ater -
de perraleo v agregar los lavados al cllindro, Enfriar el costenido a tem -
paratura ambisnve v agregar 30 ml de ever de petrdles, ponerle &l tapdn
¥ agitar & cilindro fuertemente durante | missto, Destapar y dejar que -
#é peparen las capas. Stfonear la capa supsrior vy calectarls a um embudo
de separacion de 500 mi. Repetir la éxtraccitn y separacite, O veces ca-
da uma, con 50 ml de eter de petrolen, agitando vigorosamente, Lavar —
lon extractos combinadoa con porciones de 25 ml de alcohol al 10 %, has
ta gue el agus de lavado sea neéwrral a la fenolftaleing ¥y descargar los la-
vados, Transferir el éMracto stérao 4 un matraz tarsdo y lavar &l sinbo
do con 10 ml de ster, agregando los Hguidos de lavado al matraz, Evapo-
rar &l eter en un bafio de vapor a sequedad y secar el restduo a peso —
constante, de preferencia a 75°C a presion no mayor de 200 mm de mer-
curio, Enfriar en un desecador y pesar pars obtensr ¢l peso de la mate-
rla insapenificable,
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Determinar la cantidad de Acidos gresos en el resfduo, como si—
gue:  DMsolver el resfduo en 50 mil de aloohol callente (gue tenga fenolf-
taleina ) y previaments neutrallzado con hideéxlido de sodio 0,02 N a lige-
ro color rosa), y titular con hidréaxdo de sodio 0,02 N al mismo color.

Cads ml de hidréeddo de sotdic 0,02 K, & eguivalente o 5.659 mg
de dcidos grasoe, calculados como Acido ol#ico,

Sustraer @l peso de los cldos grasos del peso del resfvo, para
obtensr &l peso Gorrecto de la matéria Insaponificable en la muestra.

VALORACION DE ACETILO.

El valor dé acetilo, se define como ol nimero de mg de hidréxido
de porasio, necesarios para newrallzar el Actdo acético abtenido por =0 -
ponificacitn de | g de muestrs scetilada,

Acetilacitn,

Hervir 50 ml de aceite O grasa fundida con 50 ml de anhidrido acé
tico recién destilado durante 2 horas bajo un condensador de reflijo. Fo—
ner la mezcla dentro dentro de un mitraz que cantenga 500 ml de agua y
hervir por 15 minwos, burbujeando con una corriente de nitrogeno 6 de -
ditaddo de carbono o través de la mezcla, para evitar gue se proyecte. En
friar ligeramentd, agitar of agua vy adiclonar ofros 500 ml de agoa: remo—
wer el agua nusvamente: la aoluclin debe ser asuira al papal tocnesol, -—
Transferir la grasa acetilada a un embudc de separaciin y lavar 2 veces-
o0n porclones de 200 ml de agus tihia, sSeparando cada vez lo mias posibls
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&l agua de lavado. Tranevasar la muestra ya laveda a un marraz, IF!;
gar 5 g de sulfato de sadio anhidro y dejarlo reposar durante | hora, agi-
tando ocasionalmente, para secar la muestra. Filtrar el aceire, a tra—
wig de un flltro de papes secoo, de preferencia en un horno a 100°C y de—
Jar 2] aceite hasta que esté seco. El producto acetilado, debe ser un aced
ta claro ¥ brillamte.

Saponificacién,

Pesar exacamentc de 2 4 2.5 g de cada vno de los acefres acetils-
dos ¥ del original e introducirios en unos matraces. Agregar 8 cada ma—
traz 25 ml de hidraxido de potasio aloohélice ¥ comtlnuar como en la des-
cripcion del valor de saponificacidn, pero en un condensador de aire, Re
gistrar los valores de la muestra como ml, "5" y del aceire acerllado co-
mo 5y calcular el valor de acetilo de 1a muestra, comos

{(5* - S)/{1000 - 000075 (5)).

VALOR DE RICHERT-MEISSL,

El valor de Richert-Meiszl. s una medida de los Acldos grasos
golubles, principalmente batlrico v caprdlco, Estd expréasdo en térml-—
moa del nimero de milllicros de hidroeddo de sodio 0.1 K, necesarios pa-
ra newtralizar los dcidos grasos obtenidos de una muestra de 5 g sometl -

da & condiciones especiales,

Reactivos,
=Solucidn de bidriido de sodlo, - Preparar mna solucitn gue contenga 30 -
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% de hidroxddo de sodla, Protegerla del comtacto con difeddo de carbomo, -
dajar que |s solucion aclare v usar solo el liguido claro,

-Mezcla de hidréxido de sodio y glicerina, - Agregar 20 ml de la soluciéo
de Widroxido de sodio, en 160 mil de glicerina.

Procedimiento.

Pesar gxactamente 5 g de muestra fundida sl es necesario, dentro
de un matraz de destilaclon de 300 ml. Agregar 20 ml de 1a maeszcls de hi-
droxido de sodio con glicerins y calentar hasta que la muesira esié com—
pletamente saponificada (solucion clara). Agitar el matraz, agregar 135 -
ml de agua fria recién hervida gota 4 gxa para evizar la formacitn de es-
puma; entonces agregar, & mil de dcido sulftrico diluldo 15 ¥ unos rozos
de pledra pomez & silictn, Apoyar el matraz en una base de asbesto (6 ca
nasta de calentamiento) y regular la destlaclén, demanera que se recolas
ten 110 ml en 32 minuros, controlando que ls temperatura no pase de 20°C,
Despues, ostos, &0 Ui matraz, e sumergen per 15 minutos en un bafio -
de agua a 157°C,

Filtrar &l destilads a traves de un filtro de papel neco, agregar -
fenolfraletna y titular 100 mi del #iltrado con hidrémido de sodio 0. | N, has
ta que la sparicitn del color rosa, permanezca de 2 & 3 minutos, Hacer u
na determinacion en blanco, usando la mi=ma captidad do reaceivos,

Cailculoa, 1.1 {5 = B)
8 = Voltmen de hidrixido de sodlo 0.1 N, gastados en la muesira,
B = Yolamen de hidréxido de aodic 0,1 N, gastadon en &l blanco,

(15)
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PESQ ESPECIFICO,
El peso especifico de una grasa 6 aceite, se determina a 25°C, e-
xcepto cuando la grasa estd solida a esa temperatura y entonces, se rea-

lizard a otra especificada,

Procedimiento.
Llenar el picnémetro limpio con agua hervida fria y llevarlo a una
temperatura de 25°C, despues de 30 minutos de ajustado el nivel de agua,

tapar el picnémetro y pesar. Pesar tembien el picnémetro vacio y seco.

Filtrar el aceite 6 la muestra fundida, para eliminar las impure-
zas y las trazas de humedad y enfriarla a unos grados menos de la tempe
ratura de la determinaci6n. Llenar el picnbmetro con la muestra y poner
lo a temperatura constante. Despues de 30 minutos, ajustar el nivel del

aceite, taparlo y pesarlo exactamente a 25°C, (36)

Restar el peso del picnometro vacio del peso del picnémetro lle—
no con la muestra y dividir la diferencia por el peso del agua a 25°C. La
cantidad resultante, es el peso especifico a la temperatura de observa—

ci6n, referida al agua a 25°C,

INDICE DE REFRACCION,
El Indice de refracci6tn de una sustancia transltcida, es la rela—
ci6n del valor de la velocidad de la'luz en el aire, a la velocidad en el ma

terial, bajo ciertas condiciones.

Es igual a la relaci6n del seno del d4ngulo de incidencia del rayo -
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de luz en el alre, sobre el seno del dngulo de refraccitn becho por el ra-
yo en el material de prusha,

Los valores de refracclon mis conocldos, son loa de 1a 1nea D
de sodlo 5B mm),

La determinacion puede ser realizada o una remperatura especl-
flca 6a B°C, &l no la especifica 1a norma,

Esta constante fisica, ow une identificacién de suatancias & tam =
bien slerve para la deteccitn de impurezas on acelres volitiles y oras
suatancias,

El método conslste en poner una gota del material o examinar en
&l aparato v ajuscar en el campo obssrvado el punto de cruce de las Ii[—
neas im la divisidn dél campo, 38)
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LECITINA DE 50YA,

Rescciopes de idenificacitn,
ACIDOS GRASOS,

Saponlfiguese 1 g de lociiing con 10 ml de solucidn alcohdlica de
hidréoddo de potasio al 10§, por calentamiento a reflujo, duranta 30 mi-
nubos en un bafio marfa birviente, Evapirese el alcobol, aflddanse 10 ml
de agua, seguidos de dcido nftrico al 10F hasta reaccidn ligeramente 4 -
cida, Flitrese a ravés de un fllero plisado y enjulguese con agua dest]-
lada hasta desaparicitn de la reaccltn dcida, Rectjase el filtrado y law a
guana de lavado =n un vaso para la investigacion del féeforo. Disuslvanse
log &cidos grasos que guedan sobre el filro en 5 ml de eter edflico. afd
danse I ml de alcobol exflico, previamente neuralizado v valorese la =
solucitn, con una de hidréxido de sodio 0.1 N. Como indicador , la fenolf
taleina, El consumo de hidraxido de sodio, debe ser de unos 20 ml.

FOSFORO,

Conceéntrese =] filrado recoglde’ = mos 20 ml, Tomense 2 m] -
de este concentrado ¥ afiddase | g de nitrato de amonlo ¥ 2 ml de una so-
lucion de molibdato de amonio al 15 %, Acldiffiquese con | mi de acido nf
trico concentrado v 1lévese a ebullicltn. Un precipitado amarillo, Indica
la presencia de fésforo.

ARSEMICO,
Se slgue el proceso general, para los compuestos orginlcos., (pag.

No, g1}
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PL.OMO,
También, == slgue &l mitodo general, pero a pactir de las ceni—
zis destruldss por la via sullo-nitrica, (pag. No.g7).

HUMEDRAL,
La determinacitn de la humedad, se realiza por ol método de Kar]-
Flacher, pero utilizando comd solvenie, cloroformo (20 ml) ¥ metanol (4).

MATERIA INGSOLLUBLE EN TOLUEND, (Arena, harima, etc,)

Procedimiento,

Pesense aprodmadaments unok 10 g de la muestra Mlen mezclada
&n i matraz erlenmeyer de 250 ml con cuello esmerilado, AfSdanse —
100 ml de coluenn, tapene v agitess hosts disolocion. Filtrese a través de
wmn filrro de vidrio poroso G 3, previamente secado durante 1 hore a 105%C,
enfriado en un desscador y pesaldo (A), Lavese 2 veoes &l matraz oon por-
clones de 25 mi de tolusno v pasese cada vez o traves del flicro,

Pongase al embudo cllfindrico Altramte en tna estufa veneflada du—
rame 1 hora a {B°C, Enfricse a temporaturs amblenie on ol desecador ¥
phaese (B),

fB-Alx tm
% de matoria Insoluble mmlm----—--'; -----

donde m, es el peso de la toma de enasayo (m) ,

MATERIA INSOLUBLE EMN ACETONA,
Defindcfomn,
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La materis insaluble en acctona, representa la fracciéo d= la le
cltina pura en la lecltine comercial.

Frocedimlento.

Pasense con exactins] aproximadaments 2 gde la moestra blen
mezclads, en un (ubo de tubo de centrffuga, provismo de una var{lla de
vidrio, previaments seciado a 105°C durante | hora, enfriado en un de-
secador ¥ pesado con s varilla. (A)

Ahddase mediante upa buretz, 15 ml de acetona, Calléntese en
un baflo marfa hasta ablandamiento de la lecitine, evitando la evapora-
citn de la acetona. Remuévase hasts desagregacitn v dispersién com—
plega de la masa. Pongase en un bafio de hielo + agea v enfricse duran-
te 5 minutos,

Saguese el tubo del baflo, afddase aproximadamenre la mitad —
del voltmen final necesario de acetona fria (0-5°C), Remuévase bien —
hasta dispersitn completa de las particulas que quaden. Enrdsese a 40
ml con acetona fria ¥ pongase otra vez ¢l rubo en el bafio a 0-53°C duran
te 15 minmos, Despues de este tlempo, remuévase otra vez, sin sacar
dmdﬂmm.'ﬂthﬂﬂﬂl!mmwm
soporte convenlente, l2 emremidad Inferior dirigida hacia arriba. Cen
trifiguese al tubd inmedistamente a aproxdmadamaente 2000 rpm duran-
te 5 minwos. DecAntese el liguldo que sobrenada. Desagréguese al de-
poaito de centrifugacion con la varilla asignada y enrdsese a 40 ml con
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acetona fria (0-5°C), Remuévase blen y repltase desde (*),

Lespues de s sogumda centrifugacion, decintese y desmenlicese el
deposalto de centrifugacidn con la varilla asignada, Moagase el (ubo horl—
#ontalmente, a tomperatura amblente para dejar eveporar @l exceso de -
acetona. Rembvase ofra vez y séquese el tubo ¥ su contenldo (con la vard
lla incluida) & 105°C durante 45 minutos en una estulu ventilada. Enfricse
& temperaturs ambiente én un desecador con silica-gel fresca y pésese In
mediatamente, (B)

Chleulos..

B - A)x 100
Z de materia Insoluble en acetona = .

-t

m

A = Peso del tubo + la varilla,

B = Peso del tubo + [a varilla + resfdoo insoluble,

m = Peao de la muestra,

C =% de matérin Insolohle &n mloeno. (obrenids en el andlisla anterior),

INDICE DE ACIDO,

Defindcitn. - £ flice de Sodo, s la cantidad de mg de hidrovido de pots -
sio necésarios para neutriallzar los Acidos orginicon libres preasntes en
1 gde lecitina,

Reactivoa.
-Solucion metenélica de hidrénido de potasio 0.5 N, - [Meuslvanse sprod
madamente 34 g de higréxido de potasio en metanal, agitando ¥ calestan-
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do ligeramente en el bafio marfa. Enfriese a 20°C y enrasese a 1000 ml
con metanol, Ciérrese herméticamente con un tapén de teflén y déjese
reposar al abrigo de la luz, al menos durante 24 horas. Seguidamente
decautese la solucién, que debe ser incolora y lfmpida, a un frasco de

vidrio marroén con tap6n de teflén.

Determinese la concentraciéon exacta de la solucidn, cada vez, an-
tes del empleo, por valoracién de 25 ml de 4cido clorhidrico 0.5 N +50
ml de agua destilada, recién hervida 6 desionizada + 2 gotas de solucitn
de fenolftaleina con la solucién metano6lica de KOH, hasta obtener una li-
gera coloracitn rosa persistente,

-Solucitn al 1 % de fenolftaleina en etanol al 95 %, neutralizado.
-Solucién de acido clorhidrico 0.5 N.

-Etanol al 95 9.

Procedimiento.

Pésense aproximadamente 2 g de la muestra bien mezclada, en
un matraz conico de 250 ml. Afiddanse 50 ml de eter de petroéleo y disuel
vase agitando suavemente. Entonces, agréguense 50 ml de alcohol neu—
tralizado, 4 gotas de solucitn de fenolftaleina y mézclese. Val6rese agi-
tando, con hidroxido de potasio metantlico 0.5 N, hasta obtener una colo

racién rosa que persista durante 5 segundos.

Célculos.
axfx28.05
mg de KOH/g de lecitina = ————————
m

-197 -



a =ml de KOH 0,5 N ucllizadoa.
f s Mictor de correcclon de la solwcita de KOH 0.5 N,

m = Toma de muesiTd 88 gTamos.

Motas, - 5e puade valorar con KOH standlica & incluso con va solucion
acuoea de NaOH 0.1 N, pero entonceés, especlalmente en el segundo ca-

a0, el viraje es menos neto,

El uso de metanol en lugar de etanol, para la soluciém de KOH =
0.5 N, representa una slmplificacién, El etznol deberfz ser purtficado
de tnda traza de aldehido y luego detilado, mientras que el metanol, pue

du itilizar=e tal cual.
INDICIE DE PFEROXIDO (segin Whesler),

Dedinlcitn, - £l fndice de pardxddo, expreas los millequivalentés de oxf-
geno peroxidico modidos en 1000 ml de muestra.

Principlo.

El sxigeno de pertuido, oxida el yoduro de potasio y libera &] -
yodo valorable.

Reactivoa.

-Yoduro de porasio (KI) en solucion saturada, - Disolver 14 g de yvoduro
de potaglo en 10 ml de agua destilada reclén hervida, Prepirese cada -
vz antes de uaario,

-Salucitn de Hosulfato de sodio 0,01 N preparada antes de cada empleo,



-Solucion de almidén al 1 %. - Como se prepara com@nmente,

Procedimiento,

Pésense exactamente alrededor de 5 g de la muestra bien mezcla-
da, cn un matraz comico de 250 ml con tap6n esmerilado. Afiddanse 12 —
ml de cloroformo y disu¢lvase la lecitina. Agréguese entonces, 18 ml de -

4cido acético glacial y mézclese.

Con una microbureta de vidrio marrén, agréguese 0.5 ml de so-
lucién saturada de yoduro de potasio a la solucitn de lecitina. Ciérrese
inmediatemente el matraz, péngase el cronémetro en marcha y agitese
fuertemente durante 1 minuto, Afiddase enseguida 30 ml de agua destila-
da, 1 ml de solucién de almidén y volérese inmediatamente con la solu—
ci6én 0.01 N de riosulfaro de sodio hasta que desaparezca la coloracion a-

zul-violeta,

Ensayo en blanco. - De la misma manera, pero sin lecitina, efectGese —
un ensayo en blanco. El resultado de este ensayo debe ser cero, si el ma
terial de vidrio y los reactivos estan en buen estado,

Calculos.

(a-b)x10
Indice de per6xido = -- —-— = meq de 0/1000 g.

m
a = ml de tiosulfato de sodio 0.01 N, consumidos por la muestra.
b = ml de tiosulfato 0.01 N, consumidos por el ensayo en blanco,

m = Peso de la muestra,
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VISCOSIDAD.,
La lecitina flulda estd sometida a una norma de viscosldad maxl-

Cuando la lecitina es visiblemente muy fAulda, no hace falta me-
dir la vlscoaldad.

En cago de duda, midases |a viecosldad en centipolees, meadiante
un viscostmetro, por ejemplo, el de Brockfisld 6 de Haske, segin el mo
do de empleo del aparato wilizado

Voltmen de mueatra neécesario ! minimo 400 mil.

Se ponde {gualmente, medir 1a viscosidad con un viscosimetro -
Mac Michasl a 49°C, con un hilo Mo, 26, ellindro de 2 em de didmstra, -
inmersion de 3 cm y velocidad de 15 rpm. En este caso, la viecosidad
pe exprésd en grados Mac Michael, en lan éondiclones de medida.

{13} (25) (34)



SACARATO DE FIERRD,

IDENTIFICACION.

Prueba de flerro wrivalente, (pag. No,77),

Sacarosa.- Disclver 1 g d¢ muestra en 10 ml de agus y con 10 gotas de
icido clortdlrico concentrado. Calentar hasta obtener una soluclin ama
rillz clara Ifmpida, Enfriar, anadir 10 gotas de hidréxido de sodlo al -
30 F (hasts rosaccitm alcallna), Entonces, agregar 2 ml de solucién de -
Fehling 11 ftartrato de sodio y potasio). Calentar s ebullicién. LUn prect-
pitado rojo, Indica la presencia de sacarocsa,

ARSENICO,

Segulr el método general (pag. No. 81l pero disclviendo la muss-
tra en 10 ml de dcido clorhfdrico concentrade + agua y 1 g de dcido cftrico,
Calentar susvemente, hasta qué |z soluclén se ponga cristalina

PLOMO,

Disolver | g de muestra &n 5 ml de Acldo clorhfdrico 6 N, calan-
tar suavemsnte on bafo marln, Enfriar, afsdlr | g de Scido aactchico, -
transvasario al embudo de separacite v segulr el método general (pag. No.
&7).

DETRMINACION DEL FIERRO.

Introdiscir en wn matraz erlenmeyer de 50 ml con tepdn osmeri-
lado, aproximadamente | g de muestra ¥y 20 ml de Acldo sulftirico al 10 F
{m/v), Calentar suavemente hasts desapariclén del color marrén-rojlzo



y afladir ml a ml permangansto de potasio 0, 1 N, hast que el color rojo
persiata durante 30 sepumdos. Coando la soluciin se haya decolorado de
nuevo, shadir 2 gotas de yodure de potasdo y dejar reposar durante | ho
ra el macraz blen tipade al abrigo de la luz, Diluir leego com 50 ml de -
agua ¥ volorar con solucion 0.1 N de tiosulfato de sofio, el yodo libera-
do. Cuando la solucion llegue & amarillo pilido, afsdir 2 ml de almi—
d6n estabilizads para Degar al ponto finsl,

I ml de dosulfsso 0.1 N = 0. 00558 g de flerro.

COMPUESTOS FERRICOS LIDRES,

Afiadir unas gotas de solucitn de ferroclanuro de potaslo al 5 -
a una soluelon que contenga | g de muestra ¥ 5 ml de agua. No debe pro
ducirse madificacitn Inmeliats de color,

CLORUROS,

A 1 ml de solucion que contemga 1 gde muestra én 5 ml de agu,
afiadir 1 ml de #cido nftrico al 10 §. Calentar hasta que el 1iquido guede
de nwevo [Impido, Enfriar y afladir 4 gotas de nitrato de plata 0,1 N. No
doben encontrarse, mis que a lo somin, rezas de clororos. poéstas de
manifiesto por una lgera opalescencla dal Ifquido,

SLLFATOS,
Aplicar la prueba de sulfatos s 0,35 g de muestra, disuelta en 5
'E]-rf' aguay 2 de dcido clorhitirico concentrado (calentando). fpag.80).



CITRATO FERRICO AMONIACAL.,

REACCIONES DE IDENTIFICACION.

El flerro trivalente se {dentifica como el descrito en &l metodo de
ldentificaciones de fones, (pag. No.77).
Amonio.- Alisdir un exceso de sosa cdustica al 3 § & una eclucldn acoosa
de (1.5 gde muescra; calentar, la prosencla de amonio se manifissta, por
la liberacite de amonlaco con olor caracteristico, & por &l cambio de oo-
lor del papel tornasol colocado en el orificio del tubo de ensaye,
Citraro, - Meolver 0.5 g de muesiTa en | ml de agua descilada, Afadir 5
ml de solucitn de permanganato de potasio 0,1 N y una gota de dcido nf—
trico, Calentar durante 2 minutos a 35-40°C, A veces, la soluclén se en-
turbia; en tal caso, afladir alpmos granos de oxalato de amonio y | ml de
fcido eulfirico al 107F., Enfriar, afadiz a la sbluclon, gue ge habrd vuel-
to limpida, 1 ml de agua satuwrada de bromo. La formacion de wnprecipi -
tado & de una fuerte curbidez blanca, indica la presencia de cicrato,

ARSENICO.

5e pigue el mérodo para el sacarato de flerro, pero con calcine—

cifn previa,

METALES PESANOS.
Esre mistodo ha sldo spstiroido por & de plomo, cuya determina —
citn se hace con calcinacién previa rambign y con la adicidn de dcido as-

corbloo, pary reducir al ferro.



FIERRO,

Disolver completamente e un marraz erleameyer de X0 ml con
rapin esmerilado, sprodmadamente 0.5 g de musarra, exaciaments pa-
sada, en 2 mlde Acido clorhidrico y 20 ml de agua destilada, Afiadir 2 g
de yoduro de potasio, mezclar v dejar el matraz wpado durante 30 minu -
tos al abrigo de la Tuz, Dilulr seguidamente con 100 m] de agus destilsds
¥ valorar « yodo Hberado con dosullato dé sodio C, | N “asta decolora—
ol an,

1 ml de tiosulfsto de sodio 0.1 N = 0, 005584 g de flerro.

SOLUBILIDAD,

Una parte es soluble en 0.5 part=s de agua a 207, La solucion -
dilulda con 20 partes de agua, es lfmpida, de color rojo-pardo y de un -
pli préximo = 6.5,

IMPLUHEZAS,
POTASIO ¥ SODI0,

Calcinar | ¢ de muestra y afiadlr 2 & 3 ml de agua desdlada al re-
slifud de combustifn,. Un papel tornasol, mojedo on la meecla, o debe —
camblar a azl,

COMPUESTOS FERRICOS LIBRES,

Preparar una solucldn, que contengs 1 g de muestra en 20 ml de
agua destilada, Afadir s 1 ml de esta solucién, 2 gotas de solucion de fe
rroclanuro de potasio 8l 5 §. El lquido, a lo sumo, debe oscurecerse, -
pero no debe dar un procipliado,
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COMPUESTOS FERROSOS.
Afadir a 1 ml de 1a soluci6n preparada anteriormente, 1 ml de &4
cido clorhidrico al 7.3 % y 1 ml de soluci6én acuosa de férricianuro de -

potasio al 5 %. No debe producirse un precipitado azul.

CLORURO.

Afiadir a 1 ml (1 g en 20 ml de agua), 1 ml de &cido nitrico dilui-
do al 10 9. Calentar hasta que el liguido sea de nuevo lfmpido. Enfriar
y aftadir 4 gotas de nitrato de plata 0.1 N. No debe detectarse mas que
trazas de cloruro, que se manifiesta por una ligera opalescencia del 1f-

quido.

SULFATO,
Aplicar la identificaci6n de sulfatos a 0,25 g de muestra, disuel
ta en 5 ml de agua destilada, adicionada de 2 ml de 4cido clorhfdrico -

concentrado y ealentar a ebullicién.
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HIDROXIDO DE ALUMINIO,

IDENTIF ICACION,

Se disuelven 300 mg de la muestra en 10 ml de dcido clorhidrico
diluido, calentando susvemente, La solicion da reaccldn pos "dve para -
la identificaclén de aluminlo
Aluminio, - Las soluclones de galss de aluminio. producen con soluciones
de amoniscn, un precipitado blanco gelacinoso. El milsmo precipitado se
produce con hidréxido de sodic al 109, pero se disvslve en un cxceso de
este reactivo.

ARSENICD.
Se slgue el método general, solo que se disvelve en dcido clorhl-
drico diluldo ¥ on calients. { §1)

METALES PESADOS,

Se pena la cantidad gapectfica deé muestra ¥ 8¢ dsuélve en dcddo
clorhidrico en caliente. Posterformente so ajusta el pH y se determina -
como en el método general. (pag. No. B4

DOSIFICACTION,

Se pesan 2 g de la muestra y se disuelven en 15 ml de acido dor-
hidrico en calleme, 5o sofria, s transvasa a un mamraz volumésrico de -
500 ml, ee diluye con agus hasta el aforo y se mezcla,

Be roma uni alfcoocs de 20 ml ¥ se depositan en un matraz de 230
ml, seguides de 23 ml de solucitn de EDTA 0,06 M, agitando suavemen -
-~ 20b =



te. Enseguida. sgregar 20 ml de solocidn amordgusdora de acetaro amib-
nico acético, Despues la soluclén se callenta casl hasta ebulliclén duran

te 5 minixos, =¢ safrla ¥ &= agregan 50 ml de aloohal v 2 ml dé ditizona
{(grado reactivo). La solucion se titula con mulfato de zinc 0.08 M, hasta
coloracitn rosa-pdlido,

58 hace una determinacitn en blanco, sustituyendo la muastra —
por 20 ml de agua, para hacer las correcclones nécesarias.

Cada ml de solucion de EDTA 0.056 M, eguivalen a 2.549 mg de—
Al,Os.

CAPACIDAD DE NEUTRALIZACION CON ACIDO,

En in matraz de 350 ml con tapin esmerilado, se depositan de —
200 a B0 mg de muestra. 5 agregan 100 ml de dcido clorhidrico 0.1 N
y se agita durance 1 hora a 37°C, A 50 ml de la solucién, se la agrega a-
zul de bromofencl y se timls el exceso de dcido con soluclon de hidraxt -
do de sodle 0.1 M. El volamen consumido de solucién de acide, es como
de 250 mi por cada g de hidréxido de aluminio.

CLORUROS,
fe disuelve | g de la muestra, en 30 ml de dcido nitrico dluido;
we callenta a sbulliclén, se agrega agua hasta 100 m] v se fllera, Se to—
man 5 mi del filirado, =l cual no debe contener mds que un estAndar de
0.6 ml de solucita de dcido clorhidrico 0.2 N 0,85 T ). Segulr poste—
rlormente el método general de cloruroa, (pag. Ne,79),
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SULFATOS,

Se disvelve 330 mg de la muestra en 15 mil de fcldo clorhidrico -
diluldo, se calienta a ebullicltn, se diluye con agua & 250 ml y se filra,
Una prcion de 25 ml de filtrado, no debe contener mayor cantidad de sul
fatos que la de un estindar que contenga 0.2 ml de solucita de dcido —
sulftrico 0,2 N.

(12) (26) (16)



TRISILICATO DE MAGNESIO,

IDENTIFICACHON.
Una mezcla-de 500 mg de la muestra con 10 ml de dcldo clorhidri-
co diluido al 10 §, filtrar y newtralizar el flltrado con amonlaco disddo,

Este responde a la prsba de magnesio, (pag, No,76),

S{lice. - Preparar una gota por fuslon de unos cristales de fosfato de so—
dio amonico en un alambre de platino, en la flama de un mechero, Poner
los cristales callentes en contacto om la muestra y fundir ofra vez, Los
cristales de allica, flotan en la gota, produciendo hasta que 8& enfria, una

gota blanca opaca oon estructura recicular,

ARSENICO ¥ METALES PESADOS,

Preparacion de la muestra, - Transferir 10 g de 1a muestra en un
matraz de 350 ml y agregar 50 ml de Acldo clorhfdrico 0.5 N, Poner 4 re
flujo, calentar a bafo de vapor por 30 minutos, enfriar v defar el resf—
duo en el fondo. Decantar &l scbrenadante a travéd de un papel Mitroy a -
un matraz aforado de 100 ml. Lavar el matraz con 3 porclones de 10 ml
de agua callente y decantarlo en el flltro. Finalmente, laver el papel fil-
tro com 15 mil de agua caliente, enfriar el Altrado a temperatura amblen-
te, dilulr con agua y aforar,

Arsénleo,
10 ml de solucitn snterior son suflclentes para la pruebs de As,



Metales pesados,
10 ml de la solucltn anterior, son suflclentes para esta prusba,

DETERMINACION DE AGUA .,

Pesar exactamente alrededor de | g de muestra on i1 orisol de =
plating tarsdo rpovistode uns tapa. Cradualments aplicar calor, hasta
Hewarla a pesy constante, Determinar & § de agua por diferencks de pe-

DOSIFICACION DE OXIDO DE MAGNESIO.

Fesar exactamente, alrededor de 1.5 g de mocstra v transferir-
la a un matraz de 350 ml, Agregar 50 ml de dcido sulftirico 1 N y dige—
rir en un bafio de vapor por una hora, Enfriar a remperatura ambiente,
adicionar narenja de metilo v titular o exceso de Scido oon hidrdxido de
scxdio 1 N,

Cada ml de dcido sulfirico 1 N, es equivalente a 20, 15 mg de MgO,

ALCALI LIBRE,

Agregar 2 gotas de fenolftaleina & 20 mil del filerado dllulde prepa
rodo en la prosha para sales solublés, que represenca | g de trisilicam
de magnesio, Sl no se produce una coloracion rosa, no mids d2 2.5 ml de
dcido clorhlirico 0.1 N es nécesarlo para su descarga.,

SALES SOLLUBLS,
Hervir 10 g de trisilicato de magnesio com 150 ml de agua por 15
minutos, Enfriar a temperatura ambiente y agregar agua hasta su vold—
- 210 -



men original. Dejar reposar la muestra por 15 minutos y filtrar. A 75 mi
del filtrado claro, agregar 25 ml de agua, Evaporar 50 ml de esta solu—
cifm { que representan 2.5 g de trisilicato de magnenio) en una cipeula de
platino tarada, en un bafio de vapor a sequedad. El peso del reskiouo, no -
debe exceder de 50 g,

{15}
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VITAMINA "A",

IDENTIFICACION,
[Msalver alrededor de O meg de retinol en | ml de cloroformeo ¥ a

gregar 10 ml de triclorure de antimonlo (grado resctive), La aparicids -

de un color axul transltorlo, afirma su ldentificacion,
DOSIFICATION,

Reactivos,

-Alcobol lsopropflico, - Usar lscpropanol grado resctive, rodestilado sl
o8 necERario ¥ que tanga Iso slgulents requlaitos de pureza; En una cel-
da de | em de cuares, debd présentar una absorvancla no mayaor de 0,05
a 300 nm ¥ no menor de 0,01, entre 320 330 nm,

-Eter, - Que sea grado reactivo v bidestilado, desechando las primeras

v Gltimas 10 porciones de | destllads,

Mrocadlmiento.

Introducir en un marraz de saponificacién, una cantldad de muss—
[ra exacraments pesadis, cuyo equlvalente sea cercano 4 0,15 mg de regi-
nol, pero que no contenga mis de | gramo de grasa, Sl la muestra es s0
lida, calemtar la porcitn tomada en 10 ml de agus en un bafio marfa, du-
rante 10 minuos,

5i la muestra es liguida, agregar 30 mi de alcohol y =l es solida,
23 ml y 7 ml de glicerina, seguida de 3 ml de solucién de hidréxido de po

tasio (9 ea 10}, Ponsr la moestra a reflujar durante 30 minuwos, Enfriar
= ¥ =



| solucibn v agregar 30 ml de agua v transvasarla & mn embodo de sepa-
ruchin, Finalmente agregur 2 g de sulfato de sodlo. Agregar una porcin
de 150 m| de eter, agitur durante 2 minutos y extraer la capa etérea (sl
so forma emulsion, extraerla 2 veces con porclones de 25 ml de eter),

Combinar los extructos stéreos, sl és necésario y lavarolos con
50 ml de ugua, Repatir el lavads mis fuerte con agua. Transvasar o ex
tracto ebéreo 4 un matrar aforado de 350 ml y aforsrlo con eter.

Evaporar una porcitn de 25 ml diél extracto etéreo hasta alrede—
dor de 5§ ml v concingar la evaporacion hasta 3 ml con la ayuda de pre—
wltn menor. Disolver el residuo en suficiente alcobol {sopropflico para
dar una concentriclon esperada del equivalente a 3 6 5 meg de retinol —
por mil, [Mcha solucion, debe dar una abscrvancla emre 0.3 y 0B 5 ----

38 nm.

Determinar los abaorvancias de la solucitn resuliamste a lae lon—
gitudes de onda 310, 3325 y 334 nm, en un espectrofottmero adecuado, en
celdas de cuarzo,

Calculoa,
Contenfdo en mg = 0.549 Agne /L.C
Axs= Absorvancia obaervads a 325,
L = Es la longitud en cm de lu celds de absorclén,
C = Canridsd de muestra, expresads en g, por cada 100 ml de alcohol (-
sopropflice, final, supeniendo que Agqe. tengs un valor no menor de
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(525 )/1.030 y no mia de (Aqqs )/0.970, donde:
{Azps ). es la absorvancia a 325 nm y estd dada por la ecuacidn:

(Agas) = 6.815 Az - 2.555 Aqpp - 4.260 Agqy
donde :
{Agoc) tene un valor menor de Az /1.030 y se aplica a algulente ecus-
clifm:

Contenido en mg = 0,549 (Agp)/LC

Intervalo de conflanza = El rango de Imites de error en diferen—

ted laboraticorios ha sido de aproximadamente = A T
(15) (21)
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VITAMINA By,

IDENTIFICAGCION,

Las soluclones de clorhidrato de tlamins, prodocen on preciplitads
blanco con solucldn de cloruro mercirico (gradoreactivo) un precipitado
café-roflzo, con soluclén de yodo y también con yoduro de potasio-merct
rlco.

PERDIDA POR SECADO,
Sacar una mueastra a 105°C por 4 horas. (pag. No. 20)

CENIZAS,
Pesar 1 g sproximadamente y llevario por &l procedimienrto gene—
ral (pag, No,93),

DOSIFICACION

Rasctivos,

-Salucitn de cloruro de ptasio. - Disolver 350 g de cloruro de potaslo en

suficiente agua y llevar a 1 litro,

-Solucifn Scida de claruro de potaslo. - Agregar 8.5 ml da Acldo clorhl—

drico a 1000 ml de solucifn de cloruro de potasio,

-Solucitn al 1 § de ferricianuro de potasio,

-Reacrivo oxidante. - Mezclar 4 ml de ferriclanuro de potasio al 1§, con

suficiente hidréxido de sodio 3.5 N para hacer 100 ml, Usar esta solu—

cifin en las proximas 4 horas de haberla preparado,

~Solucito Stck de sulfato de quinina, - Deolver 10 g de sulfsto de guinin
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(CagtiagNa0g)- HaS0y - 2H40 en suflclente Acido sulftrico 0,1 Ny llevar
a 100 ml, Conmervar la solucion protegida de la luz y en refrigerador,
=Solucién estindar de sulfato de quinina ., - Diluir on volGmen de la solu—
Citn amerior de sulfato de quinine con 39 volémenss de Acldo sulfticico-
0,1 N, Esta solucitn tlene ma fluorescencla sproximadamente (gual al
grado del tocromo, abtenido por 1 mg de clorhidrato de tlamina y es u
#ado para las correceloncs de lecturss de las val-racic e ds inferva--
los de frecuencia, para la sensibilidsd entre lectura v lectura en la do—

siflcacion. Usar osta soluciin Tecients,
= Solucitn estdndar de clorhidrare de tlaming, - Transvasar alrededor de

15 mg de clorhidrato de tiamina (Referencls estindar LISP), secada pre
viamenta a 105°C por 2 horas, 2 un matrar aforado de 1000 ml. Meol—
verlo en 300 ml de una solucite de alcohol diluido (1:5) con pH de 4 (ajus
tar con &cido clorhidrico 0.1 N) vy llevar a 1000 ml con esa misma solu-
clén, Muracién de la aclucitn, 1 mes),

=Preparacion del estdndar, - Pipetear un volOmen de la solvclfe de clor-
hidrato de Hamina estindar, eguivalente a 100 mog de clorhidrato de ta
mina {estandar de referencial, en un marraz aforado de 100 ml y dilulr
con solucion de cloruro de potasio dcldo hasta el sforo, Mlulr a 50 ml,
10 ml de la soluctén anterior con cloruro de potasio &cido, hasta ¢l afor
ro, Cada ml de la prepuraclon escindar, ~ontisnen 0.2 mcg de clorhl—
drato de damina USP do referencia.

=Preparacitn de la muestra, - Disolver alrededor de 25 mg de la mues-
tra, pesada exactaments, en solucion de cloruro de potaslo scida y lle-
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varlo a 300 ml en un matraz aforado. Diloir 5 ml de esta solucidn 2 una
concentracifn de 0,2 meg/mil, con la solucite de cloruro de powasio aci-
da,

Procedimienta.

Incroducir en 4 & mis tubos de aproximadaments 40 ml de capaci
dad, 5 ml de la solucitn estAndar. A los 3 primeros tubos, agregar In—
medistamente con agliaclon, 3 ml del reactivo oxddinte v despues de 30
segundos, 20 ml de aloohol iscburflico y mezclar fuertemente durante -
90 segundos. Preparar un blanco con el 4o tubo, sustituyendo el react]-
vo oxidante por un volimen [gual de hidraxido de sadio 5.5 N vy proceder

de la misma maners,

En otros 4 tubos similsres, plpetsar 3 ml de la muestra (solu—
cion) ¥ tratarlos en la misma forma que los amerfores,

Entonces, a cada uno de log B fubon; agregar 2 ml de aloohol ab=
soluto, agitar unos cuantos segundos y dejur gue les fases se separen y -
decantar 6 extraer 10 ml de la soluclén de aleohol [sobulefiico (el sobrena
dante claro) en cubas éstindares, Medir la fluorescencia en un aparato a-
decusdo,

Céleuloa,
El nmero de mcg de clorhldrato de tiamina en los 5 ml de la so-
lucién preparads con la muestra, ae puede conocer con la fdrmula:
(A - b)/(5 - d)
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A = PFromedio de las lecturas en &l fluorometro, de las soluclones hechas
8 base da la preparecion de la moesstra, framades con 2l reactivo oxd-
dante,

b = Loctura del blanco de la moeatra.

5 = Promedio de las lecturas en el fluorémetro, de las soluclones de la -
preparacidn sstindar, traisdas con ol agente oxldante,

d = Lecture del blanco de 1a preparaclon estindar,

Calcular la cantldad en mg de clorhidrato do tlaming on la mues-

tra, en bage a la alfcucta tomada,

Cuando g6 Indigue |a cantidad en mg de mononitrato de flamina, -
épta pusde ger calculads, multiplicands la cantidad de clorkidrato de ria-
mina por el factor 0,5706,

NITRATOS,

A 2 ml de una salucion (1:50), agregar 2 ml de Acido sulférico, -
enfriar y superponer 2 ml de sulfam ferrose (grado reactivo). No debe
produciree un anflio color café entre las 2 fases,

COLOR DE LA SOLUCION,

Dimsolver 1 g de muestra en 10 mi de agua, Esta solociin no debe
tener, un color mis fuerte, que 2l de una soluclon preparada con 1.5 ml
de dicromato de potasio 0.1 N &n 1000 ml de agua.
(15) (16} €21)
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VITAMINA "B,".

IDENTIFICACION,

Una solucion de concentracién de 1 mg en 100 ml de agua, tiene
un color amarillo verdoso 6 palido, por trasmitir la luz y tiene en el a—
marillo verdoso, fluorescencia, la cual se dispersa con la adicién de &

cido 6 4lcalis minerales,

PERDIDA AL SECADO.

Secar a 105°C por 2 horas, (90)

CENIZAS.

Calcinar 1 g por el método general, (pag.No.93).

DOSIFICACION.
Método fluorométrico.

La riboflavina presenta fluorescencia a una longitud de onda de -
440 a 500 nm. La intensidad de la fluorescencia, es proporcional a la -

concentracion de la riboflavina en soluciones diluidas,

La riboflavina es cuantificada en términos de la diferencia de —

fluorescencia entre antes y despues de la reduccién quimica,

Reactivos.

-Acido clorhidrico 10 N.
-Acido clorhfdrico 1 N,
-Acido clorhfdrico 0.1 N.
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-Hidréxido de sodio 10 N,

-Hidroxido de sodio 1 M,

-Hidréxddo de sodio 0.1 N,

~Acido acttico glacial,

- Permanganato de potasio al 3 F,.

- Pertxido de hidrogeno al 3 §.

=Soluciin Stock de riboflavina . - (25 meg de ribofiavine ‘ml de dcido sck-
tlco, - Pesar 50 mg de riboflaving estindar de referencla USP, la cual ha
sido secada en un desecador de vaclo por 24 horans y transvasarla cuanti
tativamente & un matraz aforado de 2 litros, Agregar 1500 ml de agua -

2.4 ml de acddo acétco glacial v calentar para ayudar & la disolucifn, -
Enfriar a temperatura ambismte y aforsr con agua. Protegerio de la hus

v an refrigerador,

-Solucifn estidndar dilulda. - 0.5 mcg de riboflavina /ml de agua), - Dilu

ir 1 ml de sclucitn Stock esténdar de riboflaving & 50 ml de agua. Pre-
pararia cada ver amtes de mmarla,

-Solucitn Stock de fluoresceina de sodio. - Disolver 50 mg de fluorescel -
na de sodio ¥ levar a 1 Hoo,

-Solucion diluida de fluoresceina de sodio. - Miutr 1 mi de la solucion an
terlor, a 1 litro con agua,

~Hidrosulfito de sodlo (ditlonita),

Procedimienta,
1.= Preparaclon de la muesstra,
2.- BExtraccion,



Pesar exactamente entre 5 ¥ 10 mcg de riboflavina v transvasaria

& un matraz erlenmeyer de 125 ml, Despues, agregar 50 ml de dcido --

clorhidrico 0.1 N, ponerla en la auoclave por 30 segundos a 15 Lbs de -

presifn.

3, - Precipitaclén de fmpurezas,

a) Enfriar 12 mugetra ¥ ajustar ] pH con hidrixido de sodio a 6. Como -
la riboflaving &8 Incstable en soluclones alcalinas, es recomendable -
aglear al Ir agregando la sosa, para evitar que se formen areas da al-
tos pH con el dlcall. Inmediatamente agregar 1 ml de dcido clorhidri-
eo 1 N, para bajarla a um pll de 4.5,

b} Diludy 1n solucién & 100 ml con agus deatilada y filcrar,

¢) A una alfcuots de 30 mi del filtrado, agrefar gots & gota, Acido clorhl-
drico | N, hasta que no precipite mas, seguida por gual nimero de go
tas de hidrosdds do sodio 1 N, con agitaclon constante, Diluair a 100 ml
con agua y filorar sl es necesario.

4. - Acidificacitn del estracto.

a) En dos tubos de ensaye. poner 10 ml de la solucitn de la muestra y —
1 ml de aguma v mezclar.

b) En otroa tubos, poner 10 ml de la solucion dela muestra vy 1 ml de la -
solucion diluida estAndar v mezclar,

c) Agregar 1 ml de Acido acstico glacial v mezclar,

5.~ Oxidacién.

a) Agregar 0.5 ml dé parmanganato de potasio al 3 § a cada tuba, mez-—
clar y dejar reposar por 2 minustos,
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b) Despues de los 2 mintos, agregar 0.5 mil de pertxido de hidrogeno al
3§ y mezclar fuertemente. El color rojo puade desaparecer en 10 se
pundos,

6. - Fluorometrfa,

Las siguientes instrucciones son pars €l aparato ; Fluordmeiro

Caoleman 12-A.

a) Ajustar el aparato con la Avorescelna de sodfo dilulda B0 mg/l), pa-
ra que de una defleceldn de 80 en la escals del galvandmetro, Ajus—
tar cada vez, antes deé cada serie de lecturas.

b) Medir la fluorescencia de los extractos a los que 8¢ les ha agregedo
gua [ - d(a) (lectura A), Agregar com agitacidn aproximadamente 20
mg da ditionica v medir la fluorescencia dentro del intervalo de 10 se
gundos (lectura C).

c) Madir la floorescencls de los extractos a los que se les ha agregado
riboflavina D - 4() (lectura B),

7.- Cleulos,

a) Calcular el coatenido de riboflaving de la muestra por la slpudente ecun

cldn:
& - C) incremento de riboflavina factor de dilusitn 1
¥ X I —= mcE/E
B - A) alfcuota de 10 ml 1 m

El factor (A - C)/(B - A) x Incremento de la riboflavina, es {gual
a los micrograr.os por 10 ml de la alfcuota, Este dividido por 10, es i-
gual & la concentracidm por ml. SI las dilusiones recomendadas arriba -
62 usan, la firmula se reduce a ©
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meg A-C 0.5 100 1 A-C 10
= X X x 100 x — =
g B-A 10 50 peso B-A  peso

LUMIFLAVINA,

Preparar cloroformo libre de alcohol como sigue: Agitar fuerte-
mente por 3 minutos, 20 ml de cloroformo con 20 ml de agua. Extraer la
capa de cloroformo y lavarla 2 veces con 2 porciones de 20 ml de agua, -
Filtrar el cloroformo a través de un filtro de papel seco y agitar por 5 mi
nutos con 5 g de sulfato de sodio anhidro, Dejar reposar la muestra por 2

horas y decantar 6 filtrar el cloroformo claro.

Agitar 25 mg de la muestra con 10 ml de cloroformo, durante 5 mi
nutos y filtrar, No debe tener una coloraci6n igual a la de una soluci6n he
cha con 3 ml de dicromato de potasio 0.1 N, diluido con agua hasta 1000 -

ml.

ROTACION ESPECIFICA.

Pesar 50 mg de la muestra y disolverla en una mezcla de 2 ml de
una solucién de 1:250 de hidroxido de sodio en alcohol y suficiente agua -
hervida para llevar a 10 ml y completar la determinacién en un tubo de
100 mm, durante los 30 minutos siguientes a su preparacion, (pag. 95).
(15) (21)
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VITAMIMA "'!b':

IDENTIFICACION,

Tomar 1 ml de una solucitn que contenge aproximadaments 100 —
mcg/ml de muestTa v poserios ea doa tubos de cnsaye marcadon con A ¥
B, Agregar & cads tubo, 2 ml de solueidn de scatato de aodio (1 a %), Al -
tubo A, agregar | ml de agua v al tubo B, 1 ml de solucidn de acido béri-
co (I en 35) v mezclar. Enfriar ambos tubos a 20°C v agregarles raplda—
menta 1 ml de solucitn de 2, 6-dicloraquinoncdorimids (1 en 209) en al —
cohol, En el tubo A, ac produce mna coloracién azul, la cual se debllita ¥
apErecd un color rojo en pocoE mlmEos, En &l tubo B, no aparece nada,

A 2 ml d& una solucldn (1 en H00), agregar 0.5 ml de dcido foufo—
tungarico (grado reactivo) y ee forma un precipitado blanco.

Realizar una prucba de cloruros,

METALES PESADOS,
Disolver 670 mg de moestra en 35 ml de agus v proséegulr con &

méodo general {pag. No. B4),

PERDIDA AL SECADO .
Secar a presion redocida en ailica-gel durante 4 horas & remperatu
ra amblente (metodo general Pag. No.80),

CENTZAS,
1 g es suficiente para seguir el método general (pag. No.93)
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DOSIFICACION,

Disolver alrededor de 150 mg de la muestra, exactamente pesados
en un mezcla de 5 ml de acido acético glacial y 5 ml de anhidrido acético
y hervir para ayudar a la disolucion., Agregar 30 ml de anhidrido acético
y hervir por 3 minutos. Enfriar la solucitn a temperatura ambiente y agre
gar 30 ml de benceno y 5 gotas de rojo neutro (grado reactivo) y titular con
4cido perclorico 0.1 N hasta el vire de rojo al azul, Hacer un blanco y la

correccion necesaria,

Cada ml de 4cido perclérico 0.1 N = 20.56 mg de clorhidrato de pi

ridoxina,

CONTENIDO EN CLORUROS,
Disolver 500 mg exactamente pesados en 50 ml de metanol, en un
matraz de yodo con taptn, Agregar 5 ml de acido acético glacialy 26 3

gotas de eosina Y (grado reactivo) y titular con nitrato de plata 0.1 N

Cada ml de nitrato de plata 0.1 N, es equivalente a 3.545 mg de -

cloruros.

PUNTO DE FUSION,

Determinarlo como el método general, (pag. No.94).

(15) (21)
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L] e
VITAMINA "B 12 *

IDENTIFICACION,

E! espectro de absorcion ultravioleta de la solucion de la muestra,
a qua #a mide la absorvancia en valoracion, exibe méximas a 78, 371 ¥
ss0nm ¥ 2,

La relaclon Azgy/Agra, o6 entre 1,70y 1.90 v la relactén, Aggi/A
a 350, a8 entra 3,15 v 3,40,

PERDIDA POR SECADO,
Se pesan alrodedor de B mg de la mosstra ¥ &€ ponen a pécar a -

presién de 5 mm de mercurio, cutndo menos ¥ A una temperatura de 1068°C,

PSEUDOCIANOCOBALAMINA,

En un péquefio embudo de separacitn, ae Msuslve 1| mg de la muoes -
tra en 20 ml de agua.Se sgregan 5 mi de un mezcla de volimenes (guales
de tetracloruro de earbono v cresol vy se aglta durante | minuto, Las ca—
pas se dejan separar ¥ la inferior se pasa a un ssgundo eémbulo de separa-
clén, se agregen 5 mi de acllo aulfirico diluido 157, so agita, se dejan ae
parar las capas, La capa superior es8 incolora, & tiene cuando més la colo
raclén de una mezcla preparada con 0, 15 ml de una soluclén de perminga-
nato de potasio (0.1 N con 25 mil de sgua,

Valoraclén,
En um matraz volunétrico de 100 ml. se disvelven en agns, aproxi
madaments 3 mg de la muestra, La soluclén se dlluye com agua hanta el -
= Hﬁ =



aforo y se mezcla.

Se prepara una soluci6én esténdar de cianocobalamina, disolviendo
en agua una porcién adecuada de cianocobalamina (patr6n de referencia).
Esta soluci6n se diluye cuantitativamente con agua hasta obtener una solu-

ci6n estadndar de concentracidon de 30 mcg/ml.

En un espectrofotémetro adecuado, se determinan las absorvan—
cias de ambas soluciones, en celdillas de 1 cm, a la longitud de onda de

la maxima absorvancia, cercana a 361 nm, utilizando agua como blanco,

Se calcula la cantidad en mg de CggHggCoN14014P, en la muestra

de cianocobalamina utilizada, por medio de la formula:

0.1xC (Ay/Ag)
donde:

C="A la concentracién en mg/ml de cianocobalamina (patr6n de referecia)
en la solucitn estandar,

Ay Y Ag = Son las absorvancias de la solucion de la muestra y de la solu—
cion esténdar respectivamente.

(16)
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VITAMINA "C",

[DENTIFICACION,
Laa soluclones de Acldo wscdrbico, reducen al tartato coprico a —
25°C, pero de una manera mejor con calentamiento,

51 a mna solucion de 1:50, se le agregan unas gotas de mitroferricla
nuro de sodio en solucién y ensegulda 1 ml de hidrévido d= sodlo 0.1 N, a
parecs un color azul trasaitorioc,

METALES PESADOS.
| g de muestra disuelta en 25 ml de agua, estd Hsto para continuar
con &l método general de metales pesados (pag. No.84).

DOSIFICACION.

Maclver 400 mg aproximadaments, pesados con exactitod, &n una -
mezcla de 100 ml de agoa recién hervids y frfa y 25 ml de dcidc sulforico
al 10% (p/v). Thular inmediatamente con una solucion de yodo 0,1 N, agre
gando una sclucién de almidén, cerca del punto final ,

1 ml = B, B06 mg de dcido ascdrbico,
CERIZAS,

Pesar 1 g de muestra y continuar con &l método general (pag.®3).

ROTACION ESPECIFICA,
Determinarin en wma solucitn hecha por 1 gde muestra en 10 ml de

agua, fpag. No S5 ),



VITAMINA “Dy",

IDENTIFICACION,

Dilulr alrededor de 0.5 mg de muestra, en 5 ml de cloroformo y
agregar 0,3 mi de anhidrido acético, 0,1 mi de Scido sulfirico y agitar
vigarosamente, La aparicion de un color rojo brillante, que rapidaments
cambia a violeta, lueago a azul ¥ luego a varde, Indica la presencla de vi-
tamina Dy,

PUNTO DE FUSION,
Se realiza en @l aparato con se cuenle ¥ con un termbmetro blen -
calibrada,

ROTACION ESFECIFICA.
Determinarla en una soluciéa de alcahol que contenga 50 mg de —

muestra en cada 10 ml. Preparar la solucitn con la muestra recifn abler
ta v hacer la decerminacion, durante los slguientes 30 minwos,
(15) (16}

-1 -



VITAMINA "E",

IDENTIFICACION,

A 10 ml de la solucitn de alcohol absoluto obtenido en la dosifica-
cidn, agregar con agitaclon, 2 ml de Acido nfirico y calentar & 75°C por
15 minwos. 58 desarrolls un color rojo brillante & naranja,

METALES PESADOS,
Tomar 500 mg en un crisal y proceder por el método general, pe-
ro especiiico para suszancias organicas, (pag. Mo, ).

DOSIFICACION,

Transvasar alrededor de B0 mg de musitra, exactamente pesa—
dox, dentro de un matraz ambar con tapin ¥ disclver la musstra en 25 ml
de alcohol sbeoluto, Agregar 5 mil de aloohol sbsoluto, 20 mi de soluclon
alcohtlica de dcldo sulfirice 5 N, Conectar el matraz en un condensador -
de reflyjo, eviando que la solucion eatd a la exposicion directa de s luz.
Reflujar an <l aparato por 3 horas. Bnfrier Ia mezcla a temperatura am-
blente y transvaaar]a cusatitetiveamente en un matraz volumeétrico ambar
de 100 ml ¥ llevarla al wvolimen com aloohol absoluso, Transvesar 30 mil
de ests solucidn, & un matraz erlenmeyer y agregar 50 ml de acido sulin-
rico alcohdlico 0,5 Ny 20 ml de agua, Agregar 2 gotas de difenflaming -
{grado reactivo) y titular con sulfato ofrico 0,01 N a una velockdad aproxd
madamente de 25 gotas por 10 segundos, sgitando constantemente hasta -
la apariclén de un color azul que perslata durante 10 ssgundos. Hacer una



determinacion en blanco, usando 100 ml de dcido sulfirice aloohdlico —

0.5 N, 20 ml de agua y 2 gotas de difenllamina. Hacer la correcclén nece
maria,

Cada ml de sulfato cérico, es equivalente a 2,364 mg de CyjHs204

INDICE DE REFRACCION,
Se reallza por =l método general (pag. Nol?0),

PESO ESPECIFICO,

Mézodo general, (pag. Nol91),
{15)



ACIDO FOLICO,

IDENTIFICACION,

El espectro de absorcitn ultraviolets de una solucion de 13100 00O,
de Scldo Blico en una soluclon de hidroxido de sadlo 0.1 N, tene au maxi
ma ¥ suminima absorclén en las mlamas longltudes de ondas que la de upa
solucitn similar de Scido folico patrén de refereniia. La relaclon A3S¢ en
tre Aqge para al dcido félico es de 2,80 a 3,00,

AGLA,
Esta daterminaci®n pe reallza por el método de Kar]-Fischer,
pag. #l)
CERIEAS.
Se efectin por el método general. (pag. No.93),
DOSIF ICACION,
Reactivos.

1.~ Solucite dibisica de fosfato de potasio, - 60,61 g de KaHPOy, enun -
mutraz volumétrico de 2 ltros ¥ diluir al voldmen con ags.

2, - Solucitn de permanganato de potasio. - Tomar 4 g de permanganato -
de potasio en un matraz volumétrico de 100 ml y diluir al volimen con
agus,

3. - Solucitn de nitrieo de sodlo, - Tomar 2 g de nltrito de sodio y levar
& 100 ml.

4.~ Solucitn de Acldo clorhidrico. - 100 ml de Acldo clorhidrico 5 N.

5.~ Solucion de sulfamato de amonlo, Tomar § g de sulfamato de amonio
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en un matraz de 100 ml y diluir con agua,

6. - Solucitn de diclorhidrato de N-{1-nafill) esllendlaminag. - Tomar 0.1 g
&n uh matraz volumarico da 100 ml v llevarlo al volimen con agua,

7 .- Cloruroe de sodlo.

8. - Alcohol iscburfliico.

9, - Amoniaco dilulde,

10. - Freparacion del estdndar, - Disciver con agitacidn, alrededor de 50 -
mg de Acido falico USF, en 50 ml de agua, Fonerlo en un matraz vo—
métrico de 100 ml con I ml de amonlaco (grado resctivo), mesclar
¥ llevar al volomen. Agregar unas gotas de tolveno ¥ dejarlo reposar
al abrigo de la luz,

11. - Soleciée estindar dilukda. - Dilulr una porcidn de 1a preparacitn es—
tindar con solucion de KaHPOy, gque tengn aproximadamente 10 meg/
ml.

Procedimiento,

l. - Freparacitn de la muosstra,

&) Tomar uns muestra equivalence a aproximadamente 10 mg de dcido f6-
leo en un matraz valumatrico de 100 ml,

b) Agragar 10 ml de HIHF[I., por g de muestra, pero que no sca mie de -
50 mi.

¢) Calentur la muestra a temperatura no mayor de 60°C, con agitacite, -
hasta dispersita complata,

d}) Enfriar a temperatura amblents,
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&) Ajustar el volimen con salucion de KoHPO,,

1) 51 tiene materia s0lida, dejar qoe se aslente & ponerlo en centrifuga.

g) Transvasar una allcucts del extracto clarificado, que contengs aproxl
madaments 1 mg de dcldo folleo a un sepudo matraz aforade de 100 -
mil. Diluir al voltmen con solucidn de fosfato de potasio dibdsico. Es
salucisn contiens &n cada mil, 10 mcg de scido folico

2, Determinncitn,

o) Preparar 3 6 mis serircs de rubos, marcados con [, 2.3 y 4 (de prefe—
rencla usar tubos de centrifuga con tapon),

b) Agregar los volimenes designados & miltiplos de ellos, por medio de
uni pipsta, con agitacion, Proteger las soluclones de 1s exposicidn di -
recta de 1a luz.

{1) Agregar § mil de la preparacidn de ensayo a los 4 rubos de cada se—
rie.

{2) A los rubos 2 ¥ 4, agregaries 2 ml de solucitn estdndar diluida, (resc
rivo 11),

(3) A los tubos 1y 2, agregaries 1 ml de solucidn de permanganato da
potasio (react, 2)y dejarios reposar por 2 0 3 minutos.

{d) Agregarlea | ml de agua a loa tubos 3 v 4,

c) En los sigulentes puntos. tratar 5 todos los rubos, igual.

{1} Agregar 1 ml de solucida de nitrito de sodlo (reactive 3) y 1 ml de
fcido darhidrico 5 N {reactlvo 4), mezclar ¥y dejar reposar por 2 -
minmos, El orden de adiciém de los reactivos. es nocesarlo. Bl a-
gregar 2l Acldo clorhidrico anres del nitrico de sodio, cousa resul-
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tedos errioeos,

{2} Agregar | ml de sulfamato de amonio (reactive 3) vy mezclar hasta
que todo el ditxido de nitrégeno se haya dispersado,

{3) Agregar | ml de soclucitn de diclorhidrato de N-{1-nafril) etilen dia-
mina {resctivo 6), mezclar y dejar reposar por 10 minutos,

{4) Agregar | g de cloruro de sodio (reactlve 7) y 10 ml de alcohol iso-
butfiico. For centrifugacion extraer § ml de la caps schrenadante -
{aleobol tscbutflico).

(5) Determinar la absorvancia del extracto de alcohol iscbutfllco a —
550 nm, antes de gue pasen S minucos de preparada la solucion.

Cialeulosa.

a) Calcular ln canridad de Acido féllco de 1s preparacion de moestra en —
mg/ml, por la fGrmala :

Ap=hy

(C)0.4=
ﬁz +'.ﬁl - ﬂ.l —ﬁl

C = Concentracién de la solucion estandar dilulda de scido filico (reactl-
vo 11} en meg/mi.,
Age Ar Aq, ¥ Ay = Som lag absorvancias de los tubos respectives 1, 2, 3
y 4.
(15) (21)



MNIACINAMITIA

IDENTIFICACION,

A, = Transvasr 30 mcg de muestra, 4 un mairas aforado de 1000 ml
disolver y dilulr con agua hascs: & volomen, mezoiar y determinar |s ab-
worvancla de la soluclds én un cekla de | em, & 245 nm ¥ & 262 nm, enun
sapectrafotdmerro sdecuado, usando agua como blanco,

El valor de Agye/Aggy. debe de ser entre 0.6 :t 0.02,

B, - Imtroducir 20 mg de muestra en un tubo de enssyo y agregar U
na gota de hidréxido de sodio al 10 %, y calentar a la flama, Se percibe m
clor o amoniaco v &l 88 elgue calentando, un olor a piridina,

METALES PESADOS,

Disolver 667 mg de muestra en 10 m| de agus y agregar 5 ml de 4
cido clorhfdrico 1N vy diluly a 35 ml con agua destiladn. Prosegulr con &l
método general (pag. No,Bd),

FERDIDA POR SECADCO,
Secar en sflica gel por 4 horas, (pag. No, 90).

CENIZAS,
Calcinar | g directamente como en &l método general {pag, 93),

DOSIFICACION,
Disolver alrededor de 300 mg, exactamente pesados y secados pre

viamente en sllica gel por 4 horas, &n 20 ml de dcido acttdco glacial, Ca-
- 78 -



lentar lgeramente &l &8 necesario. Agrégar 100 ml de bencéno y 2 gotas
de violeta cristal (grado reactivo) y rirular con dcido perclarico,

Hacer una determinacién en blanco v la correccitn necesaria,

Cada ml de dcido perclorico, es squivalenre a 12,21 mg de niscina
mida.

SUSTANCIAS FACILMENTE CARBONIZABLES,

Msalver 200 mg de muestra en 5 ml de &cido sulfirico diluido al
10 % ¥ calentar an mn bafie a ebullicién. No debe présentar ninguna colo—
racion,

FUNTD DE FUSION.
Determinario por el mémdo general, (pag. No. #4),
(15}



PANTOTENATO DE CALCIO,

IDENTIFICACION,

8.~ Una solucién de 1 en 20, da prueba positive para calelo

b, - Disolver 50 mg de mucstra en 5 ml de hidréxddo de sodic al -
0%, filerar ¥ agregar al filtrado una gota de sulfato cOprico (grado reac
dvo), Inmedistamente sparéce on color azul intenso,

€.~ Hetvir por un minuto, 50 mg de muestra en 5 ml de hidroxido
de sodio 1 Ny 2 gotas de cloruro férrico &l 5, sparece entonces un co-
lar amarillo fuerte,

METALES PESADOS,
Digclver 1 gen 25 ml do agus ¥y prosegulr con =] métods general
{psg. MNo.B4).

PERDIDA AL SECADO,
Secar a 106°C por 3 horan. (pag. Mo, %0).

DOSIFICACION,
Be realiza micrabiclogiramente.

CONTENIDO DE CALCHD,

Pesar exactaments, alredador de 980 mg de muestra, secada con
anteriorioridad, durante 3 borss a 105°C y disclverlo en 100 ml de agua,
que contemga 2 r | de dcldo clorhfdrico al 10 4. Mlantras se aghe, de pre
ferencia con un agliador magnérico, agregar 30 mi de EDTA 0,05 M con
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una bureta y 15 ml de hidréxido de sodio al 10 % y 300 mg de azul de hi—

droxinaftol. Continuar la ritulacién hasta el punto final.

Cada ml de EDTA 0.05 M, es equivalente a 2,004 mg de Calclo.

ALCALINIDAD,

Disolver 1 g de muestra en agua recién hervida y fria, en un matraz
pequefio. Tan pronto como se haya disuelto, agregar 1.6 ml de acido clor —
hidrico 0.1 N, despues, 0.05 ml de fenolfataleina (grado reactivo) y mez—

clar. No debe aparecer una coloraci6n rosa en los siguientes 5 segundos.

ALCALOIDES,
Disolver 200 mg de muestra en 5 ml de agua y agregar 1 ml de 4ci-

do clorhidrico diluido al 10 % y 2 gotas de yoduro de potasio-merctrico -
(grado reactivo). No debe aparecer turbidez, durante 1 minuto,

(15) (21)
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IDENTIFICACION,

Calentar alrededor de 500 mjg de urea, e un tubo dé ensaye: &l U-
cusrse, desprende un olor a amoniaco, Contisvar el calentamiento basta
que el liquido se snturbie y luego enfriar. Disoclver la masa fundida en —
una mezcla de 10 ml de agua ¥y 1 ml de hidréaddo de acdio (1:10) ¥ adicio-
nar una goea de sulfato cprico (grado reactivo), La sclucitn adquiere un
color violeta -rajizo,

Disolver 100 mg de muestra, en 1 ml dé agua y agregar 1 ml de &-
cido nftrico, De inmediato se forma un precipitade blanco,

ARSENICO,
5 fges &l método generzl para As. (pag. No.Bl1).

METALES PESADOS,
Disolver 1 g en 20 ml de agua v seguir &l mé&todo general. (pag. 84 ).

CENLZAS,
La deerminacitn de cenlzas, se lleva a cabo por el método gene—

ral (pag. No,93),

DOSIFICACION,

Transvasar 500 mg de urea, exactameme pesados, en un matraz -
volumétrico de 200 ml, DMaolverla en agua y llevar hasta el aforo, Plpe—
tear 2 ml de esta solucién, dentro de un matraz de digestion micro-Kjel—

;m,



dahl ¥ proceder como en el mbétodo general de determinaclén de nltrdgsno
tocal .

CLORLROS,
Una porcion de 2 g de muestra, no debe tener m#n cloruros gue la-

del escin dar correspondients a 0,2 ml de scido clorhidrico 0.02 M.

SULFATOS.

Una proporcidn de 2 g de urea, no debe temer mds sulfatos, que —
los correspondientes @ un estdndar preparado con 0,2 mil de dcido sulftrk
co 0.02 N.

{12) {16)
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HIDROXIDO DE POTASK),

IDENTIFICACION,
Una solucion de 1:25, da prosba positiva pare potasio. (pag. )

ARSENICO.
[Msolver 1 g en 10 ml de agus y newrallzar con Scido sulférico. Se

gulr &l métedo general, (pag, No.3l),

METALES PESADCS,

Disolver 670 mg én un mezcla de 5 ml de ague v 5 ml de Acido —
clorhidrico diluldo al 10 . dlluir a 25 ml y seguir &l método gencral,
{pag. No.B4).

DOSIFICACION.

Maolver alradedor de 1.5 g de muestra, exactamente pesados en
40 m de agua bervida v fria, Agregar fenolftaleina (grsdo reactivo)y -
tirular con Acido sulférico 1 N, Cuando desaparesca &l color rosa, regls
trar &l volémen de Acido urllizado y agregar anaranjsdo de metilo. Con-
tinuar la titulacion hasts la sparicién del color canela. Regisc ar el vo-
lomen rotal de dcldo sulfories utilizado para la deulacion

Cada ml de dcido sulfirico 1 N es equivalente a 56,11 mg de al =
call tatnl, alculade camo KOH,

CAKBONATOS,
Cada ml de acido sulfarico urllizado entre la fenclfralelaa y &l ana
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ranjado de metilo, es equivalente a 138.2 mg de K2COg.

SUSTANCIAS INSOLUBLES,

Una solucion de 1:20, debe ser clara y sin color.
(15)

- 243 -



HIDROXIDO DE S0DI0,

IDENTIFICACION,
Unn solucisn de 1:25, da proecba positive pars sodio,

ARSENICO
Disolver 1 g &n 10 ml de agos ¥ neutrallzar con dcido sulfirico.
Frossguir como lo indica &l método general. (pag. MNo. 81},

METALES PESADOS,
Disolver 670 mg de musstra en una mezcla de S ml de aga v 7 -

ml de dcido clorhldrico al 107 . Calentar a abullicldn, enfriar v dlulr
a 25 ml, proseguir por el mémdo genaral. (pag. No. B4).

DOSIFICACION,

Disolver alrededor de 1.5 g de muestra, exactamente pesados,—-
en 40 mil de agus recién hervida v fria. Agregar fenclftaleine grado —
reactivo) y titular oon dcido sulfirico 1| N, Cusndo el color rosa hays de
szparecido, reglitrar el volamen de dcklo wilizado v agregar entonces
anaranjado de metllo (grado reactivo) y continuar 1a titulacisn, hasta el
vire color capsla, Regisirar el vollmen tofal de dcido utillzedo &n lagl-
tulacitn,

Cada mi de dcido sulfirica | N, es equivalente a 40 mg de alcall
rotal, calculado como NaOH,

CARBONATOS,

Cada ml de Acide sulfiirico 1 N urllizado entre lo fenclftalelna y -
- 4 -



el anaranjado de metilo, es equivalente a 106,0 mg de Na2C03.

MATERIAS ORGANICAS Y SUSTANCIAS INSOLUBLES.
Una solucién de 1:20, debe ser clara y sin color.

(15)
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ACIDO CITRICO,

[DENTIFICACION.

Materls orginlca, - 1 g de muestra, no debe dejar ningin resfduo -
ponderable, despues de la calcinacitn,

Iom cftrico, - Las soluclones de cliratos, producen un precipitado
blanco cristalino, el cual es insoluble en hidroxido de sodio al 109, pero
woluble en scido clorhirico al 10 F. A ons scluclon de la moestrs (1:10),
agregar 1 ml de cloruro de calcio (grado reactivo) y 3 gotas de azul de -
bromotimol, acidificar ligeramente con dcido clorhidrico al 10§, agre-—
gir hidriddo de sodio 1 N, hasta que el color cambile a azul claro, en—
tonces hervir por 3 minutor, agitando durante el calentamisento. un preci
pitado sparece en &l Ifquido como resultado,

ARSENICO.
Frocader como en o] método genaral, (pag. No.8l)

METALES PESADOS,
Seguir &l mitodo general {pag. No.B84),

HUMEDAD,
En =i products anbidro, sé determina por &l método de Karl-Fl—

acher, (pag. MNo.91),

DOSIFICACION,
Disolver 3 g dé munstra en 100 ml de agua destilada y valorar con

hidrdaido de sodio 1 N y asul da timol como Indicador, hasta el vire dal -
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amarillo al gris,
1 ml de hidréxido de sodio | N = 0,06402 g de C H Q.

Arul de timol. - Calemtar 0.1 g d= azul de timol con 4.3 ml de hidréxdde
de sodio 0.05 Ny 5 ml de alcohol al WU %, Cuando se haya disuslte, cn
ragir & 50 ml con alcohal al 20 5.

ACIDO OXALICO,

[Msolver | g de muestra en un ml de agua y 1 ml de aloohol al —
95 §: afdir despues 0.2 ml de una solucién de cloruro de calcio al 10%.
Dejar reposar durante | hora. La soleciin debe permanescer clara,

CALCIO ¥ FIERRO.
Segulr el métado de Identificacion de Impurezas (pag. No.77 ).

SULFATOS,
Aplicar ol m&odo de impurezas a 2.5 g de mu=stra. (pag. 80),

SUSTANCIAS FACILMENTE CARBONIZABLES. (Acido tartdrico, azwcar. )
A D5 gde muestrs, a8 agregarn 5 ml de dcido sulitrico concen—

trado y #& ponen durame 15 minutos, sobre un baflo marfa a ebullicidn, —

La mezcla puede adquiririr a lo sumo, um tono amarillo claro, pero no -

debe dar un color amarillo oscuro, castafio & NEEro,

{15)
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