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INTRODUCCION

El disefiar y establecer metodologias para la cuantificacion de analitos en
diferentes muestras, es una de las principales ocupaciones y preocupaciones del
profesional de la Quimica Analitica; en la préctica diaria en los laboratorios se llevan
acabo determinaciones de concentracion de algunos compuestos de vital importancia

para los seres humanos, por métodos instrumentales.

La aportacion de este trabajo experimental radica en el uso de una técnica
instrumental que no requiere de un tratamiento complejo de la muestra a diferencia de
técnicas como la espectroscopia de absorcién o emision atdmica, cromatografia de
liquidos de alta resolucidn, activacion neutrdnica, etc., las cuales son altamente

costosas.

La fotometria de flama, ha encontrado numerosas aplicaciones en el analisis
elemental; una de ellas es la determinacion de sodio, potasio y calcio en diversas
muestras, debido a su rapidez, sensibilidad, economia y libertad relativa de
interferencia, se considera retomar esta técnica e introducirla en las practicas de todos

los cursos correspondientes de Quimica Analitica,

La leche es definida como el liquido obtenido en el ordefio higiénico de vacas
bien alimentadas y en buen estado sanitario, sin embargo desde el punto de vista fisico-

quimico nos referimos a un producto muy complejo.

La leche de vaca cruda es un liquido de color blanco amarillento que ha
adquirido gran importancia en la alimentacion humana. Al hablar de leche, se entiende
que proviene de la vaca; en caso de no ser asi, debe especificarse la procedencia como:
leche de cabra, leche de oveja, leche de camella, etc. La leche cruda de vaca no se
destina directamente al consumo humano, sino que es sometida a diferentes

tratamientos térmicos a través de los cuales se obtienen las leches de consumo.

Es esencial en los primeros afios de la infancia, ya que es una de las principales
fuentes de calcio para el crecimiento fuerte de los huesos y dientes, en la adolescencia

es importante ingerirla porque se termina de formar la masa 6sea. La ingesta necesaria



de calcio es de 1100 mg/dia. Otro de los minerales que aporta la leche es el sodio,
siendo el principal cation del plasma; la presion osmotica del plasma, se correlaciona
con la concentracion de sodio en el mismo. La cantidad de sodio requerida por el
organismo equivale a 400 mg/dia. De igual forma, el potasio aportado por la leche
genera ciertos beneficios en el cuerpo humano como el de mantener la presion normal
en el interior y el exterior de las células, regular el balance de agua en el organismo y
disminuir los efectos negativos del exceso de sodio. El requerimiento de potasio

equivale a 3500 mg/dia.



OBJETIVOS

- Contribuir al estudio de la leche, obteniendo informacion acerca del contenido de
calcio, sodio y potasio en leche envasada tetrapack.

- Desarrollar una metodologia rapida y sencilla que cumpla con ciertos pardmetros de
validacion como: la linealidad, la precisién, la exactitud y repetibilidad, para la
determinacién de calcio, sodio y potasio en leche.

- Aplicar esta técnica, al trabajo de la ensefianza practica de los laboratorios de
Quimica Analitica Instrumental 1.



CAPITULO I: ANTECEDENTES

La espectroscopia atdmica, es una de las principales herramientas de la quimica
analitica, especialmente en el medio industrial. Se caracteriza por vaporizar las muestras
a altas temperaturas, las concentraciones de atomos seleccionados se determinan
midiendo la absorcidn o emision en sus longitudes de onda caracteristicas. Debido a su
alta sensibilidad y a la facilidad con la cual muchas muestras pueden analizarse, es
comun determinar concentraciones de analito en partes por millon e inclusive, en partes

por billon.

Los métodos espectrofotométricos de emisidon se basan en la excitacion de los
atomos en estado gaseoso por medios térmicos o eléctricos. Los atomos excitados
emiten su radiacion caracteristica al regresar a su estado basal o fundamental, dichas
radiaciones se localizan en la region ultravioleta y visible del espectro. La intensidad de
la emision de un elemento a una longitud de onda caracteristica es proporcional a la
concentracion del elemento en la muestra. Por lo general, estos métodos se aplican en la

determinacion de metales y metaloides, ya que los no metales son dificiles de excitar.

1.1 Fotometria de flama.

La fotometria de flama, es un método instrumental de andlisis, aplicable a
maltiples muestras de fluidos bioldgicos, alimentos, vidrios, cementos, fertilizantes
entre otras. Se emplea para determinar el sodio, potasio, calcio, bario y litio. El sodio y
el potasio son elementos que se determinan con mas frecuencia con este método, debido
a la solubilidad de sus sales y a que existen pocos métodos analiticos para su
determinacion y probablemente caros, como la utilizacion del acido cloroplatinico para
la determinacion del potasio, el calcio se puede determinar por varios métodos

analiticos dentro de los cuales esta el de fotometria de flama.

Durante el anélisis por fotometria de flama, se debe conseguir que los &tomos de
la muestra pasen a la forma de atomos libres en fase gaseosa; la excitacion de los

atomos gaseosos se debe al paso de un electron a un nivel més alto de energia, y al



volver a su estado basal emite radiaciones correspondientes a las regiones ultravioleta o
visible del espectro electromagnético, el objetivo es cuantificar la intensidad de la

energfa emitida por los atomos.*

El equipo que se utiliza en la fotometria de flama consta de los siguientes elementos:

- La fuente de radiacion que provoca la activacion de los atomos, es una flama.

- El monocromador, que generalmente es un filtro de interferencia y en aparatos
sencillos, son redes de bajo poder de resolucion.

- El detector es en general un fototubo, en el cual choca la radiacion
amplificAndola y convirtiéndola en corriente eléctrica que se puede medir

directamente o en sistemas mas complicados.

1.1.1 Flama

Una flama tipica® consta de: cono interno, zona interconal y cono externo como

se muestra en la siguiente figura No 1:

/‘ Cono externo
Aire Aire

Zona interconal

—— Cono interno

—] Tubo del quemador

Figura No 1. Esquema en donde se muestran las zonas mas importantes de la flama

! Skoog D.; West D.; Holler J., Fundamentos de Quimica Analitica”.,8* Edicion., Mc Graw Hill, 1995
* Rouessac F.; Rouessac A.; Analisis Quimico Método y Técnicas Instrumentales Modernas. Editorial Mc Graw-Hill, Espafia 2003.



En el cono interno, generalmente se lleva acabo una combustion parcial, es decir

sin equilibrio térmico. Es muy poco utilizada para trabajo analitico.

La zona interconal, es la llamada parte caliente de la flama y en ella tiene lugar
una combustion completa y se alcanza casi un equilibrio termodindmico; esta flama es

la que se utiliza practicamente en analisis por fotometria de flama.

La region del cono externo, es una zona de combustion secundaria en la que los
productos parcialmente oxidados como el mondxido de carbono pueden completar su
combustion. Esta region se enfria por el aire circundante y es, en general, una region

poco util.

Se utiliza una mezcla de un gas combustible y un gas oxidante; al utilizar
distintos gases se podran obtener distintas temperaturas dando como resultado flamas
frias y flamas calientes, que se utilizan segln el elemento a determinar. Para el calcio,
es necesario emplear flamas calientes; en cambio para determinar metales alcalinos
como sodio y potasio, se utilizan flamas frias, ya que al utilizar flamas calientes se

produciran iones de estos metales, en lugar de 4tomos.

La flama tiene tres funciones bésicas’: permite pasar la muestra a analizar del
estado liquido al estado gaseoso; descompone los compuestos moleculares del elemento
de interés en atomos individuales o en moléculas sencillas y excita estos atomos o

moléculas.
La sensibilidad de la fotometria con flama depende de la temperatura, a mayor
temperatura, el nUmero de atomos excitados es mayor y a su vez, la radiacion emitida es

proporcional al nimero de atomos excitados.

1.1.2 Fenémenos que tienen lugar en la flama.!

2 Willard H., et. al., Métodos Instrumentales de Analisis. Grupo Editorial Iberoamerica, México 1991.
! Skoog D.; West D.; Holler J., Fundamentos de Quimica Analitica”.,8" Edicion., Mc Graw Hill, 1995



Al pasar la disolucion que contiene el analito en estudio sobre la flama, se
producen los siguientes fendmenos:

1.- Se evapora el solvente dejando como residuo diminutas particulas de sal seca.

2.- Se vaporiza el solido convirtiéndolo parcialmente en atomos gaseosos, de acuerdo
con la reaccion general:

MX) — MX(g) = M) *+ X
M = metal

X=anioén

3.- Excitacion de los atomos por calor:

A
Mg — M*q

4.- Regreso de los atomos excitados a su estado basal emitiendo un foton de luz
ultravioleta o visible:
Mg — Mg +ho

5.- Parte de los atomos neutros o de los radicales que se encuentran en la flama pueden
combinarse para formar nuevos compuestos gaseosos. La formacién de estos
compuestos reduce la poblacion de los atomos neutros en la flama y constituye las
Ilamadas interferencias quimicas que se presentan en los métodos de andlisis que

utilizan flama.

1.1. 3 Fotometro de flama.

La muestra al ser sélida o gaseosa debe pasarse a disolucién; se pueden utilizar
dos tipos de disolvente: agua o disolventes orgéanicos, cuando se emplea agua se afiade
acido clorhidrico, porque los cloruros de metales alcalinos y alcalinotérreos son menos
estables y pueden pasar a la fase gaseosa mas facilmente y a partir de ahi conseguir

atomos libres de otras sales como: fosfatos, carbonatos, nitratos, etc.

En el anélisis de calcio, sodio y potasio, la muestra es aspirada por medio de un

nebulizador que descarga la muestra en forma de aerosol (atomizada) a una flama. Los



atomos son excitados en la flama a un nivel de energia mayor, al regresar a su estado
fundamental emiten energia en forma de luz de una longitud de onda caracteristica, para
el caso del calcio es de 423 nm, para el sodio es de 589 nm y para el potasio es de 768

nm, que son especificas para el anlisis de estos elementos.

La luz pasa a través de un filtro o un monocromador que selecciona la longitud
de onda de la luz emitida por los atomos de calcio, sodio o potasio. La luz pasa a un
detector de tipo fototubo integrado al sistema de lectura que puede ser digital o
analdgico. La intensidad de la luz es emitida y la respuesta eléctrica del detector, son

directamente proporcionales a la concentracion de calcio, sodio o potasio.

Fotometro de flama

Atomos excitados

Emision

Monocromacdor

Detector

Entrada de combustible

Entracla de oxigeno

Nebulizador

Figura No 2. Partes mas importantes de un fotometro de flama: nebulizador, entradas

de los gases combustible y comburente, fuente de emisién, monocromador y detector.



1.1.4 Analisis cuantitativo

El andlisis cuantitativo en fotometria de flama, esta basado en que la cantidad de
energia desprendida por el numero de atomos activados es proporcional a la cantidad
inicial de la muestra del que se parte, pero puede haber una serie de interferencias a lo
largo del proceso que rompa esa proporcionalidad; las gotas que llegan al mechero
deben ser de tamafio pequefio y homogéneo para que la vaporizacion del disolvente sea
constante y no varie la temperatura de la flama bruscamente, ya que de la temperatura
de la flama van a depender, del nimero de particulas de sélido que pasan a vapor y de

la fraccion de atomos libres que se producen; a menor temperatura , menor atomizacion.

1.1.5 Interferencias.

Existen varias causas que producen interferencias en las determinaciones
analiticas de calcio, sodio y potasio por fotometria de flama y estas son: Interferencia
por fondo de la flama, interferencias fisicas, interferencias quimicas e interferencias

por ionizacion.

- Fondo de la flama: este es pequefio en la mayor parte de las regiones del espectro; las
flamas que se obtienen empleando combustibles con acetileno producen una radiacion
intensa pero al conocer su longitud de onda, en algunos casos se puede evitar. Muchos
de los elementos, al encontrarse en concentraciones altas, presentan una radiacion
continua ademés de la de fondo de la flama, en estos casos es necesario restar la

intensidad de dicho fondo.

- Las interferencias fisicas®, pueden modificar los procesos de aspiracién, nebulizacion,
desolvatacion y volatizacion, asi las sustancias de la muestra que cambian la viscosidad
de la disolucion pueden alterar la velocidad de flujo y la eficacia del proceso de
nebulizacion. Los componentes combustibles, como los disolventes organicos
modifican la temperatura del atomizador y como consecuencia afectan indirectamente a

la eficacia de la atomizacion.

® Rubinson K.; Rubinson J.; Analisis Instrumental. Editorial Prentice Hall, Espafia 2001



- Las interferencias quimicas’, son causadas por cualquier componente de la muestra
que reduzca el grado de atomizacion del analito, para reducir esta interferencia se
agregan agentes de liberacidn, que son especies que reaccionan de manera preferente
con el interferente y previenen su interaccion con el analito. Los agentes protectores
previenen la interferencia al formar de manera preferente especies estables, a la vez que
volatiles con el analito, por ejemplo: la sal disddica del acido etilendiaminotetraacético

y la 8-hidroxiquinolina.

- Las interferencias por ionizacion, pueden ser un problema cuando se analizan metales
alcalinos con una flama de temperatura relativamente baja, u otros elementos a mayor
temperatura. Los metales alcalinos tienen los potenciales de ionizacion mas bajos, por lo
cual son los que se ionizan méas extensamente en la flama y como los &tomos ionizados
tienen niveles de energia diferentes de los atomos neutros, la intensidad de la sefial

atémica disminuye.™

Para reducir la interferencia anterior, podemos utilizar un supresor de ionizacion,
que es un elemento que se agrega a una muestra para reducir el grado de ionizacién del

analito.!
1.1.6 Limite de deteccion.

El limite de deteccion®, es la concentracién de un elemento que da una sefial
igual a tres veces el nivel de ruido pico a pico a partir de la linea base. El nivel de ruido
de la linea base se debe medir mientras se aspira en la flama un blanco. A continuacion

se presenta la siguiente tabla con los limites de deteccidn de calcio, sodio y potasio.

Limite de deteccién en ppm
Elemento Emision de flama
Ca 1x10™
K 5x10*
Na 5x10°

Tabla No 1. Limite de deteccion en partes por millon de disolucion para calcio, sodio y
potasio.

! Skoog D.; West D.; Holler J., Fundamentos de Quimica Analitica”.,8" Edicion., Mc Graw Hill, 1995
™ Harris Daniel, Anélisis Quimico Cuantitativo, Grupo Editorial Iberoamérica, E.U.A 1991



1.2 Leche
1.2.1 Generalidades y composicién de la leche.

La leche es un sistema coloidal, constituido por una disoluciéon acuosa de
lactosa en 5%, sales en 0.7%, las proteinas se encuentran en estado de suspension en
3.2% y la materia grasa en estado de emulsion. El extracto seco total de la leche, es en
promedio del 13.1% vy el extracto seco desengrasado del 9.2%. La composicidn exacta

de una muestra de leche, Unicamente se puede conocer mediante su analisis quimico.

Los factores que modifican el contenido en materia grasa también afectan al de
extracto seco desengrasado, los cuales pueden ser: raza, edad, alimentacion, salud
entre otros; los valores mas comunes se encuentran entre 32 y 42 gramos de grasa por
litro, es decir en 3.2 y 4.2%. Se debe sefialar que las principales variaciones se deben a
las caracteristicas individuales de cada vaca; a medida que se va mezclando la leche
procedente de distintos rebafios en la fabrica, la composicion es cada vez mas constante

y las variaciones menos significativas®.

A continuacion se presenta la tabla No 2 con los componentes generales de la leche.’

Agua 86.9 %
Materias grasas 3.9 %
Proteinas y sustancias nitrogenadas no proteicas | 3.2 %
Carbohidratos 51%
Sales 0.9 %

Tabla No 2. Composicién general porcentual de la leche.

1.2.2. Parametros fisicos de la leche.

Los componentes de la leche se encuentran en diferentes formas fisicas; el

estado fisico depende principalmente del grado de dispersion.

° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991



1.2.2.1 Sabor de la leche.

La leche tiene normalmente un sabor suave, agradable y ligeramente dulce. Los
métodos modernos de obtencidn y refrigeracion de la leche han contribuido de forma
muy importante a la conservacion del sabor caracteristico de la leche; sin embargo la
utilizacion de frio no impide el desarrollo de gérmenes psicrétrofos que pueden

producir la hidrolisis de algunos componentes de la leche, alterando su sabor.
1.2.2.2 Color de la leche.

El color de la leche tiene una cierta importancia en la industria lechera porque a
menudo se considera como un indicativo de su riqueza en grasa. La reflexion de la luz
sobre las particulas opacas en suspension (micelas de caseina, glébulos grasos, fosfatos
y citrato de calcio) da a la leche su color blanco. El grado de blancura varia con el
namero y tamafio de las particulas en suspension, cuando hay pocas particulas de gran
tamarno, las longitudes de onda elevadas son menos interceptadas y el color de la leche
tiende a ser azulado. La reduccién del tamafio de las micelas por disminucién del
contenido en calcio o por la accion del frio, puede modificar el grado de blancura de la

leche®.

Las leches anormalmente ricas en sodio y potasio, tienen tendencia a ser menos
blancas porque los caseinatos de sodio y potasio son mas solubles que los caseinatos de
calcio, esto se traduce en una disminucion del tamafio de las micelas de caseina y

probablemente también de su nimero.
1.2.2.3 pH de la leche.

La determinacion analitica mas frecuente en tecnologia lechera, es la valoracion
de la acidez, la cual es un parametro muy constante y su aumento indica una

anormalidad.

El pH (acidez activa) de una leche normal varia entre 6.2 y 6.8. El calostro™ es
mas &cido que la leche normal, mientras que la leche del final de lactacién y de las

vacas enfermas, tienen generalmente un pH mas elevado. Todos los componentes

* psicrotrofo: gérmen que tiene la capacidad de subsistir a partir de 5 °C de temperatura.
° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991

o
calostro: secrecion viscosa, amarillenta y amarga de la mama que aparece durante un periodo de 6 a 7 dias después del parto.



capaces de combinarse con iones basicos contribuyen a la acidez de la leche; este
equilibrio entre los constituyentes basicos: sodio, potasio, magnesio, calcio e hidrégeno
y los constituyentes acidos: fosfatos, citratos, cloruros, carbonatos, hidroxilos y

proteinas, determinan la acidez de la leche.’
1.2.2.4 Densidad de la leche.

La densidad media de la leche a 15 °C es de 1,032 g/mL (1,028-1,035 g/mL), es
la resultante de la densidad intrinseca de cada uno de sus componentes; de igual manera
la presencia de aire en la leche hace disminuir su densidad. Es conveniente medir la
densidad a 30 °C para que la materia grasa se encuentre en estado liquido, ya que en

estado solido la grasa tiene una densidad superior y bastante variable.
1.2.2.5 Tension superficial de la leche.

Se produce un aumento de la tensién superficial por: calentamiento, agitacion y
homogeneizacion; por el contrario, la liberacion de acidos grasos en la hidrolisis de los

glicéridos hace que la tension superficial de la leche, disminuya considerablemente.
1.2.2.6 Viscosidad de la leche.

En la leche, la viscosidad es funcion del nimero, tamafio de sus particulas y de
la temperatura; sobre este parametro influyen principalmente las proteinas y la materia

grasa; de manera menos importante es el efecto de la lactosa y de las sales.
1.2.2.7 Conductividad eléctrica.

La capacidad de la leche para conducir electricidad, es esencialmente funcion del
namero de iones o de particulas cargadas que contiene. Los iones que contribuyen en
mayor parte son los méas méviles y libres como el Na*, K* y Ca?*, de igual forma que
las constantes de disociacion y la movilidad de los iones; la conductividad aumenta con
la temperatura®. La conductividad de una disolucién a pesar de ser un pardmetro

bastante general, refleja la presencia total de los iones en una disolucidn en proceso.

° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991.



En la leche normal, la conductividad eléctrica es del orden de de 5000 pS cm™ a
25 °C. Esta medida, se ha utilizado con éxito para diagnosticar la infeccion de la ubre
de la vaca, ya que las leches mamiticas (leches mas saladas), tienen un alto contenido en
iones de sodio y cloro; sin embargo, a pesar de que la adicion de agua disminuye la
conductividad, esta constante es demasiado variable y su determinacion no puede servir

como Unico sistema para detectar el aguado de la leche.
1.2.3 Papel nutritivo de la leche.

Las proteinas de la leche tienen una doble importancia nutritiva, por una parte
suponen mas del 22% de las sustancias proteicas recomendadas y por otra, como su
composicion es muy equilibrada, son una excelente fuente de aminoéacidos esenciales,

principalmente de aquellos que el organismo no es capaz de sintetizar.

La lactosa®, es el principal glicido de la leche, se hidroliza en el sistema
digestivo en glucosa y galactosa. La glucosa se utiliza esencialmente como fuente de
energia, ya sea directamente o almacenada en forma de glucdgeno en el higado y los
musculos e incluso en forma de lipidos por la sintesis de triglicéridos a partir de
intermediarios producidos en el metabolismo de la glucosa. Los triglicéridos de la leche,
en el sistema digestivo son hidrolizados en glicerol y &cidos grasos, pueden servir

directamente como fuente de energia o ser almacenados en los tejidos grasos.

La contribucion nutritiva mas importante de la leche y los productos lacteos, se
debe a su elevado contenido en elementos minerales como calcio, sodio, potasio,
fosforo y magnesio, independientemente de las proteinas y la lactosa, los unicos

elementos importantes de los que carece la leche son el hierro y la vitamina C.

1.2.4 Caracteristicas de la leche en los diferentes procesos de conservacion.

Lo que mas altera las cualidades nutritivas y organolépticas en la leche, no es la
temperatura alcanzada en los procesos de conservacion, sino el tiempo de exposicion a

esa temperatura, lo anterior se sintetiza en el siguiente cuadro:

° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991.



Pasteurizacion
Esterilizacion
UH.T.

U.H.T.: ultra high temperature; ultra alta temperatura en espafiol.

Menor conservacion — gran valor nutritivo
Mayor conservacion — menor valor nutritivo
Mayor conservacion — gran valor nutritivo

La aplicacion de calor hace variar la calidad nutritiva y organoléptica de la leche,
a través de estas ultimas cualidades podemos lograr una valiosa informacién sobre el

tratamiento térmico a la que ha sido sometida.*

Tipo Aspecto Olfato Sabor Valor nutritivo
Blanco Olor lacteo Netamente Se toma como
brillante nitido, lacteos (nata, referencia de las
con o sin ausencia de requesén).Tonos | demas. Sobre todo

Leche cruda | reflejos olor a cocido. | aestablo si no por su aporte de
amarillento. esta calcio y de
Eleva la degasificada. vitamina B
fluidez. (Riboflavina).
Blanco Con Presencia de Ningun nutriente
brillante incipientes sabores a se ve afectado por
con o sin recuerdos a cocidos o este tratamiento,

Leche X . ;
. reflejos cocido ausencia de excepto un 10% de

pasteurizada . e
amarillento. ellos. vitamina B;.
Eleva la
fluidez.

Blanco Nariz marcada | Destacan sabores | Pérdidas de
mate marfil, | por olores tostados y vitamina By y
con tono tostados, caramelizados. vitamina A.
tostado. caramelizados Desnaturalizacion
Leche P . 0
e Pérdidade |y cocidos. de proteinas con
esterilizada . o
fluidez. pérdidas del valor
biologico.
Caramelizacion de
la lactosa.
Blanco Olores Sabores a Similar a la de
Leche mate, repartidos cocidos sobre un | leche pasteurizada.
U.H.T. pérdida de | entre lacteos y | fondo lacteo.
fluidez. cocidos

U.H.T.: ultra high temperature; ultra alta temperatura en espafiol.

Tabla No 3. Caracteristicas de la leche en los diferentes procesos de conservacion.

2 http://www.geocities.com/tenisoat/leche.htm
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1.2.5 Parametros quimicos de la leche.
1.2.5.1 Generalidades de calcio, sodio y potasio.
CALCIO.

El calcio es el quinto elemento en orden de abundancia en la corteza terrestre, no
se encuentra en forma metalica sino formando diversas sales minerales, algunas de ellas
bastante insolubles como carbonato, oxalato o sulfato; es un elemento esencial para la
vida humana. EIl cuerpo humano contiene unos 1,200 g de calcio, de los que el 99% se
encuentra en los huesos como fosfato calcico cristalizado y no cristalizado, sin
embargo; hay una movilizacion continua de este mineral y cada dia 700 mg se
intercambian y reabsorben por los huesos. Ademas de su papel esencial en la integridad
de la estructura 6sea, el calcio participa en el control de la excitabilidad nerviosa y de la
contraccion muscular; en la coagulacién de la sangre y en la regulacion de sistemas
enziméaticos como el de la tripsina. La leche y especialmente los productos lacteos
aportan un porcentaje mayor al 60% de la cantidad total de calcio ingerida;
normalmente, el organismo retiene del 20 al 30% del calcio consumido y la absorcién

de este elemento se ve muy favorecida por la presencia de vitamina D y de fosforo.
SODIO.

El sodio es el sexto elemento en orden de abundancia en la corteza terrestre. En
el cuerpo humano regula el equilibrio de los liquidos, contribuye al proceso digestivo
manteniendo una presion osmotica adecuada, al actuar en el interior de las células
participa en la conduccién de los impulsos nervioso, en la contraccion muscular y
regula el ritmo cardiaco. Al presentar una deficiencia de sodio se pueden generar
mareos, deshidratacion y baja presion arterial; en caso contrario, las personas que tienen
una alta presion arterial, se les recomienda ingerir agua y alimentos de bajo contenido

de sodio.

POTASIO.

El potasio es el séptimo elemento en orden de abundancia en la corteza terrestre,
el 98% del potasio se encuentra dentro de las células y el contenido total en el
organismo es de 150 gramos. Se absorbe en el intestino delgado y se elimina

principalmente por el rifion, también puede ser eliminado en menor cantidad por el



sudor y la materia fecal. La insuficiencia renal puede producir que sus niveles se eleven
en la sangre, lo cual es muy peligroso ya que puede originar arritmias cardiacas. Este
mineral participa en el equilibrio de los liquidos y en el sistema &cido-base, es decir
regulando el pH del organismo, regula la actividad muscular y en el metabolismo de los
hidratos de carbono. El corazén es muy sensible a cambios en la concentracion del

potasio y es el drgano mas afectado por el.

Composicion en sales minerales de leche de vaca ( en mg/100g)
Sales minerales Intervalo
Calcio 120-140
Potasio 140-175

Sodio 45-70

Tabla No 4. Composicion en sales minerales de leche de vaca.®

1.2.5.2 Parametros del sistema.

Un método analitico, es una descripcion de la secuencia de actividades, recursos
materiales y parametros que se deben cumplir, para llevar a cabo el analisis de un
componente especifico o analito en una muestra, y como todo proceso de medicidn, éste
debe ser confiable para ser utilizado con un propdsito definido. Con este propésito, se
realizaron los parametros de linealidad, precision, repetibilidad y exactitud para la

determinacidn de calcio, sodio y potasio en leches.

1.2.5.2.1 Linealidad.

La linealidad se define como la capacidad del método para asegurar que los
resultados obtenidos directamente o por medio de una transformacion matematica
definida son directamente proporcionales a la concentracion del analito en la muestra,

dentro de un rango o intervalo establecido.

%2 http://www.mundohelado.com/materiasprimas/leche/laleche-vitaminas.htm
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1.2.5.2.2 Precision.

La precision es el grado de concordancia entre un grupo de resultados obtenidos
al aplicar repetitiva e independientemente el mismo método analitico a alicuotas de la

misma muestra, o la dispersion de estos datos entre si y con su media.

1.2.5.2.3 Exactitud.

La exactitud es el grado de concordancia entre el resultado de una determinacion

o la media de n resultados y el valor “verdadero” del analito en la muestra en cuestion.

1.2.5.2.4 Repetibilidad.

La repetibilidad es la dispersion de resultados de ensayos mutuamente

independientes, utilizando el mismo método aplicado a alicuotas de la misma muestra,

en el mismo laboratorio, por el mismo operador, usando el mismo equipo en un

intervalo de tiempo.



CAPITULO I1: PARTE EXPERIMENTAL

El plan de trabajo para la determinacion de los parametros fisicos: pH, densidad
y conductividad, asi como la determinacion de sodio, potasio y calcio en leche en tetra
pack de 250 mL aproximadamente, se encuentra resumido en el diagrama No 1.

[ Leche ]

Parametros Parametros
fisicos cuitricos
Dizolucicnes
estandar
Linealidad
[ pH ] FPrecisisn
ipHmetro) Ezxactitud

Fepetibilidad

Calcio
(fotometria de flama)

densidad
(picndmetro)
Sodio
{fotometria de flama)
conductividad
[ (conductimetra) ]

Potasio
(fotometria de fama)

Figura No 3. Plan de trabajo para la determinacién de los parametros, base de este
trabajo.

Las leches seleccionadas y adquiridas de los supermercados aledafios a la ciudad
universitaria fueron etiquetadas y enumeradas. La primera fase del desarrollo
experimental consistio en determinar el contenido total de la leche en cada presentacion
de tetra pack y determinar los parametros fisicos de la leche, utilizando instrumentos
como pHmetro con electrodo combinado de vidrio y plata-cloruro de plata, picnémetro
con termémetro y conductimetro con una celda de conductividad con electrodos de
platino y constante de celda de 1 cm™. La segunda fase, fue analizar los pardmetros
quimicos por lo que se prepararon inicialmente las disoluciones estandar a diferentes

concentraciones y con ellas evaluar la linealidad, la precision, la exactitud y la



repetibilidad del sistema y por altimo, se prepararon diferentes disoluciones para

obtener las graficas de calibracion para calcio, sodio y potasio y proceder a la

determinacidn de calcio, sodio y potasio en las diversas muestras de leche.

2.1 Leches evaluadas.

Se compraron en tienda de autoservicio, 18 muestras de leches en envases

tetra pack con diferentes caracteristicas y con el afan de respetar la confidencialidad de

las marcas evaluadas, se denominaron de la siguiente manera:

NUmero Caracteristicas Sabor Volumen
(mL)

L-1 Ultrapasteurizada, adicionada con vitaminas A y D. Chocolate 236

L-2 Ultrapasteurizada, adicionada con vitaminas Ay D. Fresa 236

L-3 Ultrapasteurizada, adicionada con vitaminas Ay D. Vainilla 236

L-4 Ultrapasteurizada , adicionada con vitaminas Ay D. Chocolate 236

L-5 Ultrapasteurizada, alto contenido en fibra Chocolate 236

L-6 Ultrapasteurizada, alto contenido en fibra Chocolate 236

L-7 Entera, ultrapasteurizada, adicionada con vitaminas Vainilla 250
AyD.

L-8 Descremada, rehidratada, ultrapasteurizada, Vainilla 236
adicionada con vitaminas Ay D.

L-9 Descremada, rehidratada, ultrapasteurizada, Chocolate 236
adicionada con vitaminas Ay D.

L-10 | Entera, ultrapasteurizada, adicionada con vitaminas Natural 250
AyD.

L-11 | Semidescremada, rehidratada, ultrapasteurizada, Fresa 250
adicionada con vitaminas Ay D.

L-12 | Semidescremada, ultrapasteurizada, adicionada con Vainilla 250
vitaminas Ay D

L-13 | Semidescremada, ultrapasteurizada, adicionada con Chocolate 250
vitaminas Ay D

L-14 | Entera, ultrapasteurizada, parcialmente descremada, Natural 250
adicionada con vitaminas Ay D

L-15 | Entera, ultrapasteurizada, parcialmente descremada, Natural 250
adicionada con vitaminas Ay D

L-16 | Semidescremada, ultrapasteurizada, adicionada con Fresa 250
vitaminas A, D y acido fdlico

L-17 | Semidescremada, ultrapasteurizada, adicionada con Vainilla 250
vitaminas A,D y acido félico

L-18 | Entera, parcialmente descremada, ultra- Natural 250

pasteurizada, adicionada con vitaminas Ay D

Tabla No 5. Cadigo de las diversas leches evaluadas en este trabajo.




2.2 Determinacion de parametros fisicos de la leche.
2.2.1pH

Se coloc6 un volumen de 100 mL de cada una de las leches evaluadas, en vasos
de precipitado de 250 mL, se utilizé un pHmetro Conductronic pH 120, con electrodos
combinados de vidrio como referencia y de Ag/AgCl, como electrodo de medicion;
dicho parametro se determind con el protocolo del laboratorio del laboratorio 3D de

Quimica Analitica.

2.2.2 Densidad

Se utilizaron picnémetros previamente pesados de 25 mL a la temperatura del
laboratorio, se afiadié la muestra de leche con una probeta pequefia de 50 mL y se
taparon. El liquido de la leche ascendi6 por el tubo capilar del tapén esmerilado, los
reboses fueron secados cuidadosamente; se coloco en la balanza analitica el picndmetro
con el contenido, para registrar la masa de la leche, posteriormente se realizaron los

calculos correspondientes, ver anexo B.

La norma NMX-F-424-S-1982 establece que los resultados obtenidos deben
expresarse en g/mL.

2.2.3 Conductividad.

Se coloco en vasos de precipitados un volumen de 100 mL de cada una de las
leches evaluadas y para la determinacion de la conductividad, se emple6 un
conductimetro E587, marca Metrohm Herisau, con electrodo de platino Mettler DM142,

las unidades de la conductividad, se registraron en pS cm™.
2.2.4 Materia sélida.
Esta determinacion se baso en el método reportado en: “Guia para el analisis

quimico de la leche y los derivados lacteos™® Se colocé todo el contenido de leche en

vasos de precipitados de 250 mL, se afiadié 1 mL de acido clorhidrico, se calentd en

18 Casado, Pedro. Guia para el analisis quimico de la leche y los derivados lacteos. Espafia: Editorial Ayala, 1991. p 196-199.



estufa con el fin de que se separe la mayor cantidad del sélido, por efecto del pH, se
separ0 este precipitado y se calentd la disolucion sobrante, en una horno modelo Felisa,
para evaporar la mayor cantidad de agua contenida. Todo el residuo solido, se colocd
en crisoles; posteriormente se pesaron los crisoles registrando la masa de estos, para los

calculos ver anexo B.

2.2.5 Humedad

Se adapté al procedimiento establecido en la norma NOM-116-SSA1%. Se

obtuvo de manera aritmética por diferencia de masas, Ver anexo B

2.2.6 Materia orgénica.

Después de la obtencion de la humedad, los crisoles con la muestra seca a peso
constante, se introdujeron a una mufla y se calcinaron a 700 °C hasta la obtencién de
cenizas blancas y a peso constante. La cantidad de materia organica contenida en la

leche, se obtuvo de manera aritmética por diferencia de masas, ver anexo B.

2.2.7 Cenizas.

Se entiende por contenido en cenizas de la leche el producto resultante de la
incineracion del extracto seco, expresado en porcentaje en masa. El extracto se incinera

a una temperatura determinada y en una lenta corriente de aire.

Se adapté al procedimiento reportado en. “Guia para el analisis quimico de la
leche y los derivados lacteos™®. Los crisoles con materia sélida se colocaron en muflas
modelo Hevi Duty a una temperatura de 700 °C, durante el tiempo necesario hasta
obtener cenizas, se determind su masa en balanza analitica, para efecto de los célculos

se utilizé el promedio de las tres series de leches evaluadas, ver anexo B.

% NOM-116-SSAL1. Bienes y servicios. Determinacion de humedad en alimentos por tratamiento térmico, método por arena o gasa.
18 Casado, Pedro. Guia para el analisis quimico de la leche y los derivados lacteos. Espafia: Editorial Ayala, 1991. p 196-199.



2.3 Determinacién de parametros quimicos.
2.3.1 Preparacion de las disoluciones estandar de calcio, sodio y potasio.

El primer paso para llevar acabo las determinaciones de calcio, sodio y potasio
en leches tetrapack, es preparar las correspondientes disoluciones estandar para cada

uno de los elementos a analizar.

Disolucion estandar de cloruro de calcio de 100 ppm de calcio.

Se pesaron, con exactitud de 0.1 mg, 0.250 g de carbonato de calcio, secado a
110 °C durante 3 horas, se colocaron en un vaso de precipitados de 100 mL se
agregaron 20 mL de agua desionizada y se adicion6 1 mL de &cido clorhidrico
concentrado. Después de haberse disuelto todo el carbonato de calcio, esta disolucion
se trasvaso a un matraz aforado de un litro y se aforo a la marca con agua desionizada.
La disolucion se trasvaso a una botella de polietileno previamente lavada con acido
nitrico al 10% y enjuagada con agua destilada y con agua desionizada y por ultimo, se

etiqueto adecuadamente.

Disolucion estandar de cloruro de sodio, de 100 ppm de sodio.

Se pesaron con exactitud de 0.1 mg, 0.2541 g de cloruro de sodio, secado a 110
°C durante 3 horas se colocaron en un vaso de precipitados de 100 mL se agregaron 20
mL de agua desionizada y se disolvieron perfectamente. Después de haberse disuelto
todo el cloruro de sodio, esta disolucion se trasvaso a un matraz aforado de un litro y se
aforo a la marca con agua desionizada. La disolucién se trasvaso a una botella de
polietileno previamente lavada con acido nitrico al 10% Yy enjuagada con agua destilada

y con agua desionizada y por ultimo, se etiqueto adecuadamente.

Disolucion estandar de cloruro de potasio, de 100 ppm de potasio.

Se pesaron con exactitud de 0.1 mg, 0.1908 g de cloruro de potasio, secado a
110 °C durante 3 horas se colocaron en un vaso de precipitados de 100 mL se agregaron
20 mL de agua desionizada y se disolvieron perfectamente. Después de haberse
disuelto todo el cloruro de potasio, esta disolucion se trasvaso a un matraz aforado de un

litro y se aforo a la marca con agua desionizada. La disolucion se trasvaso a una



botella de polietileno previamente lavada con &cido nitrico al 10% y enjuagada con agua

destilada y con agua desionizada y por ultimo, se etiqueto adecuadamente.

2.3.2 Preparacién de diluciones estandar de trabajo.

La preparacién de la serie de disoluciones de trabajo en el ambito de
concentracion de 0 a 100 ppm de calcio, se realiz6 utilizando, matraces aforados de 100
mL, a partir de la disolucion estandar de 100 ppm de calcio y agua desionizada de
acuerdo a la tabla No 6. Todas las disoluciones se colocaron en frasco de plastico de
125 mL perfectamente etiquetados y lavados con &cido nitrico al 10% y enjuagados con

agua destilada y desionizada.

Concentracion de calcio en 0 20 | 40 | 60 | 80 | 100
ppm

mL disoluciéon estandar de 0 20 | 40 | 60 | 80 | 100
100 ppm de calcio

Aforar con agua desionizada | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
a (mL)

Tabla No 6. Preparacion de la serie estandar de trabajo de calcio.

La preparacién de la serie de disoluciones de trabajo en el ambito de
concentracion de 0 a 10 ppm de sodio o potasio, se realizd utilizando, matraces
aforados de 100 mL, la disolucién estandar de 100 ppm de sodio o de potasio y agua
desionizada, de acuerdo a la tabla No 7 y 8. Todas las disoluciones se colocaron en
frasco de plastico de 125 mL perfectamente etiquetados y lavados con &cido nitrico al

10% y enjuagados con agua destilada y desionizada.

10
10

o
N
EaN
(o3}
(e}

Concentracion de sodio en ppm
mL disolucion estandar de 0 2
100 ppm de sodio
Aforar con agua desionizada 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
a(mL)

o
(o)}
oo

Tabla No 7. Preparacion de la serie estandar de trabajo de sodio.



Concentracion de potasio en ppm | 0 2 4 6 8 | 10
mL disolucion estandar de 0 2 4 6 8 | 10
100 ppm depotasio

Aforar con agua desionizada 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
a(mL)

Tabla No 8. Preparacion de la serie estandar de trabajo de potasio.

2.3.3 Parametros del sistema.
2.3.3.1 Metodologia para la obtencidn de la linealidad del sistema

Se prepard por triplicado cinco niveles de concentracion de la disolucion de
referencia, ya sea por dilucion o por pesada independiente. La concentracion central,
debe ser igual a la que representa el 100% en la muestra procesada para su medicion.

A partir de las disoluciones estandar de trabajo, se consider6 a la disolucion de
6 y 60 ppm como el 100%, siendo la disolucién central tal y como lo indica la
metodologia, por lo que la disolucién de 2 y 20 ppm corresponde el 33.4%, la
disolucién de 4 y 40 ppm corresponde al 66.8%, la disolucion de 8 y 80 ppm
corresponde a 133.6% y de 10 y 100 ppm corresponde al 167%; estas disoluciones

fueron leidas para calcio, sodio y potasio en el flamometro de flama.

Se midié la respuesta analitica bajo las mismas condiciones de medicién, se
reporta la relacién respuesta analitica vs concentracion, se calcula el valor de la
pendiente, la ordenada en el origen, el coeficiente de variacién y el intervalo de
confianza para la pendiente. Es conveniente trazar la grafica de la concentracion X,
contra la respuesta analitica Y, e incluir en ella la ecuacion, la linea de ajuste y el

coeficiente de determinacion.

2.3.3.2 Metodologia para la obtencion de la precision del sistema

Se prepar6 por lo menos un sextuplicado de disoluciones a la concentracién del

analito que representa la concentracion de la disolucion de referencia utilizada o en



ciertos casos, la concentracion que representa el 100% de la muestra procesada para su
medicion, en este caso se utilizé la disolucion de 6 y 60 ppm de sodio, potasio y calcio,
preparada por dilucién o por pesadas independientes, se mide la respuesta analitica bajo

las mismas condiciones.

Se calcula el valor de la media aritmética, desviacion estandar y el coeficiente de

variacion.

2.3.3.3 Metodologia para la obtencién de la exactitud y repetibilidad del sistema

Se analiz6 la muestra con el método para determinar el contenido del analito. El
mismo analista prepard por lo menos seis muestras adicionadas del analito. Las
muestras adicionadas fueron analizadas por un mismo analista bajo las mismas
condiciones utilizando como referencia la sustancia empleada en la adicion de la
muestra. Se calcula el valor de la media aritmética, desviacion estandar, el coeficiente

de variacién y el intervalo de confianza para la media poblacional.

2.3.4 Graficas de calibracién para calcio, sodio y potasio.

2.3.4.1 Gréfica de calibracion del calcio.
Se realiz6 la gréafica de calibracion No 4, con los siguientes puntos. 0, 20, 40, 60,
80 y 100 ppm de calcio y ajustando el 0% de lectura con agua desionizada y el boton de
blanco; se ajusta a 100% de lectura con la disolucién de 100 ppm de calcio con los
botones de la sensibilidad fino y grueso. Una vez calibrado de 0 a 100%, se leen las

disoluciones restantes y se grafica el % de emision contra las ppm de calcio.

Disolucion % de
estandar de calcio, en ppm | emision
0 0
20 21
40 41
60 60
80 79
100 103

Tabla No 9. Porcentajes de emision para las disoluciones estandar de trabajo.
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Grafica No. 1 Gréfica de calibracion para calcio en leche envasada en tetrapack.

2.3.4.2 Gréfica de calibracion del sodio.

Se realizo la grafica de calibracion con los siguientes puntos. 0, 2, 4, 6, 8 y 10
ppm de sodio y ajustando el 0% de lectura con agua desionizada y el boton de blanco;
ajustar a 100% de lectura con la solucion de 10 ppm de sodio con los botones de la
sensibilidad fino y grueso. Una vez calibrado de 0 a 100%, se leen las disoluciones

restantes y se grafica el % de emision contra las ppm de sodio.

Disolucion % de
estandar de sodio, en ppm | emision

0 0

2 31
4 51
6 69
8 86
10 100

Tabla No010. Porcentajes de emisidn para las disoluciones estandar.
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Gréafica No 2. Gréfica de calibracion para sodio en leche envasada en tetrapack.

2.3.4.3 Gréfica de calibracion del potasio.

Se prepar6 una curva de calibracion con los siguientes puntos. 0, 2, 4, 6, 8 y 10
ppm de potasio y ajustando el 0% de lectura con agua desionizada y el botén de blanco;
ajustar a 100% de lectura con la solucion de 10 ppm de potasio con los botones de la
sensibilidad fino y grueso. Una vez calibrado de 0 a 100%, se leen las disoluciones

restantes y se grafica el % de emisién contra las ppm de potasio.

Disolucion % de
estdndar de potasio, en ppm | emision

0 0
2 28
4 48
6 78
8 86
10 100

Tabla No 11. Porcentajes de emisidn para las disoluciones estandar.
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Gréfica 3.Gréfica de calibracion para potasio en leche envasada en tetrapack.

2.3.4.4 Determinacion de calcio, sodio y potasio en leche.

En los anélisis de las muestras de leche se debe calibrar el fotometro de flama a
0%, lectura con agua desionizada. Calibrar el flamémetro a 100% con la solucién de
100 ppm de calcio y de 10 ppm de sodio o potasio; introducir las diluciones de las
muestras y leer el % de emision para determinar las partes por millén de calcio, sodio y

potasio con ayuda de las graficas de calibracion.

Se prepararon disoluciones estandar de 2, 4, 6, 8 y 10 ppm de Nay K, de 20, 40, 60, 80
y 100 ppm de Ca.



Diagrama de trabajo:

Pesar 100 mg
de cenizas

Aforar a 25 mL
con agua destonizada

{ Alicuota de 5 ml. }

[ Aforar a 100 ml. }

Alicuota de 2 mL Alicuota de 2 mlL Alicueta de 2 mL
Aferar a 10 mL Aforar a 10 mL Aforar a 10 mL

Figura No 4. Plan de trabajo para la determinacién de calcio, sodio y potasio en leche
tetrapack de 250 mL aproximadamente.

Para las muestras de leches, se pesaron 100 mg de las cenizas de cada una por
triplicado y se disolvieron con agua desionizada y un ml de &cido clorhidrico
concentrado, se trasvasaron a un matraz de 25 mL y se llevdé al aforo con agua
desionizada, de esta disolucion se tom¢ una alicuota de 5 mL y se aforo a 100 mL y de
ésta ultima disolucidn se tomo una alicuota de 2 mL y se aforo hasta 10 mL, las cuales
fueron leidas en el flamdmetro previamente calibrado con las disoluciones estandar de

trabajo.

Cada muestra de leche se prepard por triplicado al igual que la segunda y tercera
dilucion.



CAPITULO I11: RESULTADOS

En este capitulo, se muestran los valores obtenidos de las diferentes
determinaciones de los parametros fisicos como pH, densidad, conductividad, materia
solida, materia organica, humedad y cenizas, asi como el analisis cuantitativo de calcio,

sodio y potasio en muestras de leche tetrapack de aproximadamente 250 mL

3.1 Determinacién de parametros fisicos.
3.1.1 pH.

En la tabla No 12, se muestran los valores obtenidos de las determinaciones de
pH en las leches evaluadas, asi como los promedios correspondientes para cada una, el
valor minimo reportado fue de 6.58 y el valor méximo reportado fue de 6.86, el
promedio general fue de 6.70, la literatura consultada considera aceptable el siguiente
intervalo 6.2-6.8 para el pH de la leche.

pH | pH pH
serie 1 | serie 2 | serie 3
L-1 6.84 6.83 6.86 6.8433
L-2 6.82 6.82 6.74 6.7933
L-3 6.79 6.80 6.72 6.7700
L-4 6.74 6.75 6.75 6.7467
L-5 6.78 6.65 6.67 6.7000
L-6 6.71 6.73 6.73 6.7233
L-7 6.59 6.60 6.63 6.6067
L-8 6.62 6.64 6.65 6.6367
L-9 6.63 6.68 6.70 6.6700
L-10 6.65 6.65 6.66 6.6533
L-11 6.65 6.66 6.65 6.6533
L-12 6.67 6.67 6.67 6.6700
L-13 6.75 6.73 6.73 6.7367
L-14 6.70 6.69 6.68 6.6900
L-15 6.67 6.66 6.65 6.6600
L-16 6.76 6.75 6.76 6.7567
L-17 6.70 6.70 6.70 6.7000
L-18 6.58 6.62 6.66 6.6200

Muestra Promedio

Promedio de pH de leches | 6.7017
Desviacion estandar 0.0634
Coeficiente de variacion 0.0095

Tabla No 12. Medicién de pH en leches envasadas en tetrapack de capacidad
aproximada de 250 mL



3.1.2 Densidad

En la tabla No 13, se muestran los valores obtenidos en la determinacién de la
densidad, donde se obtuvo un valor minimo de 1.0127 g/mL y un valor méaximo de
1.0693 g/mL, el valor promedio fue de 1.0414 g/mL, la literatura consultada reporta un

intervalo de 1.028-1.035 g/mL para la densidad de la leche.

Muestra | masa total en g | Volumen en mL | Densidad en g/ mL
L-1 246.2896 236 1.0436
L-2 244.2364 236 1.0349
L-3 243.8588 236 1.0333
L-4 241.9472 236 1.0252
L-5 247.0448 236 1.0468
L-6 247.0212 236 1.0467
L-7 260.925 250 1.0437
L-8 249.9004 236 1.0589
L-9 248.9564 236 1.0549
L-10 256.925 250 1.0277
L-11 257.4 250 1.0296
L-12 264.45 250 1.0578
L-13 262.025 250 1.0481
L-14 257.2 250 1.0288
L-15 253.175 250 1.0127
L-16 265.15 250 1.0606
L-17 267.325 250 1.0693
L-18 255.625 250 1.0225

Masa total en g | Densidad en g/mL
Promedio 253.8586 1.0414
Desviacion estandar 8.0402 0.0154
Coeficiente de variacion 3.1672 1.4828

Tabla No13. Densidad de leches envasadas en tetra pack.



3.1.3 Conductividad.

En la tabla No 14, se muestran los valores obtenidos en la determinacion de la

conductividad de las leches evaluadas, este parametro nos da una idea de la dispersion

de los iones en la disolucion; el valor minimo fue de 16200 pS cm™ y el valor maximo

fue de 21900 p Scm™, el promedio general fue de 18745.5556 uS cm™. La literatura

reporta que la conductividad eléctrica debe ser del orden de 5000 uS cm™ a 25 °C.

Muestra | Serie 1 | Serie 2 | Serie 3 | Serie 1 x 3000 | Serie 2 x3000 | Serie 3 x3000
L-1 6.6 6.3 6.2 19800 18900 18600
L-2 7.2 7.1 6.4 21600 21300 19200
L-3 7.1 6.5 6.3 21300 19500 18900
L-4 7.22 7.3 6.4 21660 21900 19200
L-5 6.7 6.2 6.1 20100 18600 18300
L-6 6.6 6.4 5.8 19800 19200 17400
L-7 6.7 6.3 6.1 20100 18900 18300
L-8 59 5.7 54 17700 17100 16200
L-9 7 6.8 6.2 21000 20400 18600

L-10 6.3 6.8 5.3 18900 20400 15900
L-11 6.4 6.2 5.9 19200 18600 17700
L-12 6.4 5.7 5.5 19200 17100 16500
L-13 6.3 5.9 5.6 18900 17700 16800
L-14 6.6 6.2 5.9 19800 18600 17700
L-15 6.7 6.4 6.1 20100 19200 18300
L-16 6.2 6.1 5.8 18600 18300 17400
L-17 6 5.9 6 18000 17700 18000
L-18 5.7 55 55 17100 16500 16500

promedio de conductividad de leches | 18745.5556

desviacion estandar 1156.33916

coeficiente de variacion 6.16860439

Tabla No 14. Conductividad eléctrica de leches envasadas en tetra pack.




3.1.4 Materia solida.

En la tabla No 15, se muestran los valores obtenidos para determinar el
contenido de materia solida y su porcentaje correspondiente; el valor maximo fue de
90.0876 g y el valor minimo de 20.2492 ¢, en promedio se obtuvo un valor de
51.8927¢; estos valores fueron determinados de manera aritmética por diferencia de

masas. VVer anexo B.

Materia Masa | % materia
Muestra | .. 1
solidaen g | totalen g solida
L-1 56.8592 | 246.2896 | 23.0863
L-2 37.1252 | 244.2364 | 15.2005
L-3 72.3901 | 243.8588 | 29.6853
L-4 34.826 2419472 | 14.3940
L-5 65.6695 | 247.0448 | 26.5820
L-6 33.3145 | 247.0212 | 13.4865
L-7 47.1758 260.925 18.0802
L-8 29.4729 | 249.9004 | 11.7939
L-9 44,6321 | 248.9564 | 17.9277
L-10 69.4459 256.925 27.0296
L-11 73.6977 257.4 28.6316
L-12 45.629 264.45 17.2543
L-13 51.1781 262.025 19.5318
L-14 70.9422 257.2 27.5825
L-15 20.2492 253.175 7.9981
L-16 90.0876 265.15 33.9761
L-17 55.1598 267.325 20.6340
L-18 36.213 255.625 14.1665
promedio 51.8927 | 253.8586 | 20.3912
Desviacion estandar 18.7391 | 8.0402 | 7.1910
Coeficiente de variacion. | 36.1113 | 3.1672 | 35.2655

Tabla No 15. Materia solida en leches envasadas en tetra pack.



3.1.5 Materia organica

En la tabla No 16, se muestran los valores obtenidos para la determinacion de
la materia organica y su porcentaje correspondiente, estos valores fueron obtenidos de

manera aritmética por diferencia de masas. Ver anexo B.

Materia % materia Materia % materia
Muestra . P Muestra . P
organicaen g | organica organicaen g | organica
L-1 55.1375 22.3872 L-10 68.4393 26.6379
L-2 35.9496 14.7192 L-11 72.4769 28.1573
L-3 71.2139 29.2029 L-12 44,5988 16.8648
L-4 33.2692 13.7506 L-13 49.8898 19.0401
L-5 64.4317 26.081 L-14 69.787 27.1333
L-6 31.8175 12.8805 L-15 18.9373 7.4799
L-7 45.8936 17.5888 L-16 88.7474 33.4707
L-8 28.108 11.2477 L-17 54.1407 20.2528
L-9 43.5159 17.4793 L-18 35.1131 13.7362
Materia orgénica | % materia organica
eng
promedio 50.6371 19.895
Desviacion estandar 18.778 7.2083
Coeficiente de variacion. 37.0836 36.2319

Tabla No 16. Materia organica y su porcentaje contenida en leches envasadas en
tetrapack.

3.1.6 Humedad

En la tabla No 17, se muestran los valores obtenidos para la determinacion de la

humedad y su porcentaje; estos valores fueron obtenidos de manera aritmética. Ver

anexo B.
Muestra | Humedad en g | % humedad | Muestra | Humedad en g | % humedad
1 189.4304 76.9137 10 187.4791 72.9704
2 207.1112 84.7995 11 183.7023 71.3684
3 171.4687 70.3147 12 218.821 82.7457
4 207.1212 85.606 13 210.8469 80.4682
5 181.3753 73.418 14 186.2578 72.4175
6 213.7067 86.5135 15 232.9258 92.0019
7 213.7492 81.9198 16 175.0624 66.0239
8 220.4275 88.2061 17 212.1652 79.366
9 204.3243 82.0723 18 219.412 85.8335
Humedad en g | % humedad
promedio 201.9659 79.6088
Desviacion estdndar 17.874 7.191
Coeficiente de variacion. 8.85 9.033

Tabla No 17. Humedad y su porcentaje contenido en leches envasadas en tetrapack.



3.1.7 Cenizas

En la tabla No 18, se muestran los valores de la cantidad de cenizas obtenidas
por calcinacion de la materia solida; se obtuvo un valor minimo de 0.6101 g y un valor

méaximo de 1.7819 g, el promedio total fue de 1.2556 g. Ver anexo B

cenizas S-1 | cenizas S-2 | cenizas S-3 | Promedio
Muestra eng eng eng en g
L-1 1.7819 1.6871 1.6962 1.7217
L-2 1.4590 0.7842 1.2835 1.1756
L-3 1.2381 1.3761 0.9145 1.1762
L-4 1.5875 1.5858 1.497 1.5568
L-5 1.2103 1.1512 1.352 1.2378
L-6 1.5790 1.5191 1.3929 1.4970
L-7 1.4942 1.0746 1.2777 1.2822
L-8 1.2527 1.6364 1.2057 1.3649
L-9 1.1203 1.1452 1.0831 1.1162
L-10 1.0936 0.7686 1.1576 1.0066
L-11 1.2134 1.2203 1.2286 1.2208
L-12 1.2527 0.6101 1.2277 1.0302
L-13 1.3889 1.2646 1.2113 1.2883
L-14 1.2106 1.1471 1.108 1.1552
L-15 1.2288 1.5774 1.1296 1.3119
L-16 1.2134 1.1669 1.6402 1.3402
L-17 1.0697 1.0667 0.921 1.0191
L-18 1.1878 1.2161 0.8959 1.0999
S= serie
Cenizaseng

Promedio 1.2556

Desviacion estandar 0.1582

Coeficiente de variacion 12.6019

Tabla No 18. Cenizas obtenidas en calcinacion de leches envasadas en tetra pack



3.2 Determinacion de parametros quimicos.
3.2.1 Parametros del sistema. Linealidad.
3.2.1.1 Linealidad para calcio. A partir de los cinco niveles de concentracion

realizados por triplicado, el estudio estadistico de la linealidad del sistema para la

determinacion de calcio en leches tetrapack, arrojé los siguientes resultados.

Disolucién
estandar | disolucion X y Xy X2 e
de trabajo

1 33.4 27 901.8 | 1115.56 | 729

20 ppm 2 33.4 25 835 111556 | 625
3 33.4 25 835 111556 | 625
4 66.8 43 2872.4 | 4462.24 | 1849

40 ppm 5 66.8 45 3006 4462.24 | 2025
6 66.8 46 3072.8 | 4462.24 | 2116
7 100 64 6400 10000 | 4096

60 ppm 8 100 63 6300 10000 | 3969
9 100 62 6200 10000 3844
10 133.6 83 [11088.8| 17848.96 | 6889

80 ppm 11 133.6 81 |10821.6| 17848.96 | 6561
12 133.6 81 [10821.6| 17848.96 | 6561
13 167 100 16700 27889 10000

100 ppm 14 167 100 | 16700 | 27889 |10000
15 167 100 16700 27889 10000
) 1502.4 945 | 113255 |183947.28 | 69889

(Ex)* |2257205.76
y)° 893025

X = concentracion de disoluciones estandar de trabajo en porcentaje
y = % de emision

Tabla No 19. Linealidad para la determinacion de calcio por fotometria de flama, en un
ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 20,
40, 60, 80 y 100 ppm de calcio.



A partir de los datos registrados en la tabla No 19, se calculan los parametros
estadisticos y se traza la relacion de la respuesta analitica vs concentracion para la

determinacion de la linealidad para el calcio. Ver anexo D.

Pendiente b;=0.61976
Ordenada al origen bo=-3.54182
Coeficiente de determinacion r’= 0.99853
Desviacion estandar de regresion Syx =1.20773
Desviacion estandar de la pendiente Sp1=0.00660
Intervalo de confianza

para la pendiente poblacional IC(B,)= 0.61976 + 0.014259

Tabla No 20. Criterios de aceptacion para la determinacion de calcio por fotometria de
flama

Linealidad para calcio
120.0
100.0 -
80.0
e 600 -
40.0 -
y =0.6198x - 3.5421
20.0 21
0.0 I I I
0.0 50.0 100.0 150.0 200.0
% calcio p/v

Gréafico No 4. Determinacion de la linealidad para calcio.



3.2.1.2. Linealidad para sodio. A partir de los cinco niveles de concentracion
realizados por triplicado, el estudio estadistico de la linealidad del sistema para la

determinacion de sodio en leches tetrapack, arroj6 los siguientes resultados.

Disolucién
estandar | disolucion X y Xy X2 v
de trabajo
1 33.4 27 901.8 | 1115.56 | 729
2 ppm 2 33.4 25 835 | 111556 | 625
3 33.4 25 835 111556 | 625
4 66.8 43 2872.4 | 4462.24 | 1849
4 ppm 5 66.8 45 3006 4462.24 | 2025
6 66.8 46 3072.8 | 4462.24 | 2116
7 100 64 6400 10000 | 4096
6 ppm 8 100 63 6300 10000 3969
9 100 62 6200 10000 | 3844
10 133.6 83 ]11088.8| 17848.96 | 6889
8 ppm 11 1336 81 |10821.6| 17848.96 | 6561
12 133.6 81 |10821.6| 17848.96 | 6561
13 167 100 | 16700 27889 | 10000
10 ppm 14 167 100 16700 27889 10000
15 167 100 | 16700 27889 |10000
)2 1502.4 945 | 113255 |183947.28 | 69889
(3x)° |2257205.76
y)° 893025

X = concentracion de disoluciones estandar de trabajo en porcentaje
y = % de emision

Tabla No 21. Linealidad para la determinacion de sodio por fotometria de flama, en un
ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 20,
40, 60, 80 y 100 ppm de sodio.



A partir de los datos registrados en la tabla No 21, se calculan los parametros
estadisticos y se traza la relacion de la respuesta analitica vs concentracion para la

determinacion de la linealidad para el sodio. Ver anexo D.

Pendiente b;=.55588
Ordenada al origen bo=7.32306
Coeficiente de determinacion r’= 0.99880
Desviacion estandar de regresion Syx=0.981321
Desviacion estandar de la pendiente Sp1=0.00536418
Intervalo de confianza

para la pendiente poblacional C(B,)= 055588 + 0.01158

Tabla No 22. Criterios de aceptacion para la determinacién de sodio por fotometria de
flama

Linealidad para sodio

y = 0.5559x + 7.3223
20.0 - =1

0-0 I I T
0.0 50.0 100.0 150.0 200.0

% sodio p/v

Gréafica No 5. Determinacion de la linealidad para sodio.



3.2.1.3 Linealidad para potasio. A partir de los cinco niveles de concentracion
realizados por triplicado, el estudio estadistico de la linealidad del sistema para la

determinacidon de potasio en leches tetrapack, arrojo los siguientes resultados.

Disolucion
estandar | disolucion X y Xy X2 y?
de trabajo

1 33.4 22 734.8 1115.56 | 484

2 ppm 2 33.4 20 668 1115.56 | 400

3 33.4 19 634.6 111556 | 361
4 66.8 43 2872.4 | 4462.24 | 1849
4 ppm 5 66.8 41 | 2738.8 | 4462.24 | 1681
6 66.8 40 2672 4462.24 | 1600
7 100 62 6200 10000 | 3844
6 ppm 8 100 62 6200 10000 3844
9 100 63 6300 10000 | 3969
10 133.6 84 11222.4 | 17848.96 | 7056
8 ppm 11 133.6 80 10688 | 17848.96 | 6400
12 133.6 84 11222.4 | 17848.96 | 7056
13 167 100 16700 27889 | 10000
10 ppm 14 167 100 | 16700 | 27889 |10000
15 167 100 16700 27889 | 10000
)3 1502.4 920 [112253.4|183947.28 |68544

(3x)° |2257205.76
Zy) 846400

X = concentracion de disoluciones estandar de trabajo en porcentaje
y = % de emision

Tabla No 23. Linealidad para la determinacion de potasio por fotometria de flama, en
un ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 2,
4,6, 8y 10 ppm de potasio.



A partir de los datos registrados en la tabla No 23, se calculan los parametros
estadisticos y se traza la relacion de la respuesta analitica vs concentracion para la

determinacion de la linealidad para el potasio. Ver anexo D.

Pendiente b,=0.60077
Ordenada al origen bo=1.16066
Coeficiente de determinacion r‘= 0.99686
Desviacion estandar de regresion Sy/x =1.70333
Desviacidn estandar de la pendiente Sb;=0.009310887
Intervalo de confianza

para la pendiente poblacional IC(B,)= 1.70333 +0.020111

Tabla No 24. Criterios de aceptacion para la determinacién de potasio por fotometria de
flama.

Linealidad para potasio

120.0

100.0 -

20.0 4 y = 0.6008x + 1.1593
r’ = 0.9986

O-O T T T
0.0 50.0 100.0 150.0 200.0

% potasio p/v

Gréafica No 6. Determinacion de la linealidad para potasio.



3.2.2 Precision del sistema. El estudio estadistico de la precision del sistema para la
determinacion de calcio, sodio y potasio en leches tetrapack, arrojo los siguientes

resultados.

- Determinacion de la precision para calcio por fotometria de flama

y y*
58 3364
58 3364
58 3364
58 3364
60 3600
58 3364

Yy | 350

Ty’ 20420

(Zy)® | 122500

Tabla No 25. Precisién para la determinacion de calcio por fotometria de flama, en
ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 20,
40, 60, 80 y 100 ppm de calcio.

- Determinacion de la precision para sodio por fotometria de flama.

y y’
63 3969
64 4096
64 4096
63 3969
62 3844
62 3844

Xy 378

Ty’ 23818

(Sy)° | 142884

Tabla No 26. Precision para la determinacion de sodio por fotometria de flama, en un
ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 2, 4,
6, 8 y 10 ppm de sodio.



- Determinacion de la precision para potasio por fotometria de flama.

y y
61 3721
62 3844
62 3844
63 3969
61 3721
60 3600

Sy | 369

Ty’ 22699

(Zy)*| 136161

Tabla No 27 Precision para la determinacion de potasio por fotometria de flama, en un
ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % p/v, correspondientes a 2, 4,
6, 8 y 10 ppm de potasio.

Promedio de y 58.333
Calcio | Desviacion estandar 0.8165
Coeficiente de variacion 1.3997
Promedio de y 63.000

Sodio | Desviacién estandar 0.89442719
Coeficiente de variacion 1.4197
Promedio de y 61.500
Potasio | Desviacion estandar 1.04880885

Coeficiente de variacion 1.7054
Para n=6 donde n es el nimero de repeticiones.

Tabla No 28. Precision del sistema para la determinacion de calcio, sodio, potasio en
leche.



3.2.3 Exactitud y repetibilidad. El estudio estadistico de la exactitud y repetibilidad del
sistema para la determinacion de calcio, sodio y potasio en leches tetrapack, arrojo los
siguientes resultados.

-Determinacion de la exactitud y repetibilidad para calcio por fotometria de flama.

y y
58 3364
58 3364
58 3364
58 3364
60 3600
58 3364

Yy | 350

Ty’ 20420

(Zy)*| 122500

Tabla No 29. Exactitud y repetibilidad para la determinacion de calcio por fotometria
de flama, en un ambito de concentracién de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 plv,
correspondientes a 20, 40, 60, 80 y 100 ppm de calcio.

- Determinacion de la exactitud y repetibilidad para sodio por fotometria de flama.

y y’
63 3969
64 4096
64 4096
63 3969
62 3844
62 3844

Xy 378

>y? 23818

(Sy)*| 142884

Tabla No 30. Exactitud y repetibilidad para la determinacion de sodio por fotometria
de flama, en un &mbito de concentracién de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % plv,
correspondientes a 2, 4, 6, 8 y 10 ppm de sodio.



- Determinacion de la exactitud y repetibilidad para potasio por fotometria de flama.

y y’
61 3721
62 3844
62 3844
63 3969
61 3721
60 3600

Ty | 369

Ty’ 22699

(Zy)*| 136161

Tabla No 31. Exactitud y repetibilidad para la determinacion de potasio por fotometria
de flama, en un ambito de concentracion de 33.4, 66.8, 100, 133.6 y 167 % plv,
correspondientes a 2, 4, 6, 8 y 10 ppm de potasio

Promedio de y 58.333
Desviacion estandar 0.8165

Calcio | Coeficiente de variacion 1.3997
Intervalo de confianza para
la media poblacional IC(n)= 58.333 + 0.45220
Promedio de y 63
Desviacion estandar 0.8944

Sodio | Coeficiente de variacién 1.4197
Intervalo de confianza para
la media poblacional IC(uw)= 63 +0.495366
Promedio de y 61.5
Desviacion estandar 1.0488

Potasio | Coeficiente de variacion 1.7053
Intervalo de confianza para
la media poblacional IC(uw)= 61.5+0.5808687

Para n=6 donde n es el nimero de repeticiones.

Tabla No 32. Exactitud y repetibilidad del sistema para la determinacién de calcio,
sodio, potasio en leche.



3.2.4 Determinacion de calcio en leche.

La tabla No 33, muestra los valores obtenidos de las leches evaluadas en el

flamémetro de flama después de haber sido calibrado con las diferentes disoluciones de

carbonato de calcio, mostrados en la tabla No 9.

en

)é;pg);n y %E 2mL/10 mLe}gssmL en 100 mg cenizas | Cappmen

mL de muestra | promedio cenizas
en 10 mL ppm ppm

16.0551 16.3333 80.2754 401.3768 401.3768 1.7217 6910.6382

18.0325 18.3333 90.1626 450.8132 450.8132 1.1756 5299.6101

18.3621 18.6666 91.8104 459.0518 459.0518 1.1762 5399.5204

18.3621 18.6666 91.8104 459.0518 459.0518 1.5568 7146.3656

18.0325 18.3333 90.1626 450.8132 450.8132 1.2378 5580.3164

17.7030 18 88.5149 442.5746 4425746 1.4970 6625.3425

18.3621 18.6666 91.8104 459.0518 459.0518 1.2822 5885.8093

18.6917 19 93.4586 467.2929 467.2929 1.3649 6378.2360

19.0213 19.3333 95.1063 475.5314 475.5314 1.1162 5307.8820

18.6917 19 93.4586 467.2929 467.2929 1.0066 4703.7699

19.0213 19.3333 95.1063 475.5314 475.5314 1.2208 5805.1293

18.6917 19 93.4586 467.2929 467.2929 1.0302 4813.8953

18.3621 18.6666 91.8104 459.0518 459.0518 1.2883 5913.8114

18.6917 19 93.4586 467.2929 467.2929 1.1552 5398.3229

20.3395 20.6666 101.6976 508.4882 508.4882 1.3119 6671.0266

20.3395 20.6666 101.6976 508.4882 508.4882 1.3402 6814.5898

18.3621 18.6666 91.8104 459.0518 459.0518 1.0191 4678.3500

19.3508 19.6666 96.7540 483.7700 483.7700 1.0999 5321.1477

Promedio 18.5818 18.8889 92.9091 464.5454 464.5454 1.2556 5814.0980
desv. Est. 0.9458 0.9566 4.7289 23.6446 23.6446 0.1921 781.8037
coef variac 5.0898 5.0642 5.0898 5.0898 5.0898 15.2956 13.4467

*valor promedio de las tres series de leches evaluadas.

Tabla No 33. Determinaciones de calcio en diferentes leches evaluadas.




3.2.5 Determinacion de sodio en leche.

La tabla No 34, muestra los valores obtenidos de las leches evaluadas en el

flamometro de flama después de haber sido calibrado con las diferentes disoluciones de

cloruro de sodio, mostrados en la tabla No 10.

*X= ppm en en5 .
de Na Yy%E | 2mL/0mL | mL/25mL j“ 100mg | cenizas | Na ppm en
e muestra | promedio cenizas
en 10 mL ppm ppm
5.2221 58.3333 26.1104 130.5519 130.5519 1.7217 2247.7548
6.1102 66.9989 30.5510 152.7552 152.7552 1.1756 1795.7389
6.5544 71.3333 32.7722 163.8609 163.8609 1.1762 1927.3869
6.6683 72.4444 33.3416 166.7078 166.7078 1.5568 2595.2520
6.3722 69.5555 31.8612 159.3058 159.3058 1.2378 1971.9401
5.6320 62.3333 28.1602 140.8008 140.8008 1.4970 2107.7880
6.4292 70.111 32.1458 160.7291 160.7291 1.2822 2060.8151
5.4612 60.6666 27.3061 136.5303 136.5303 1.3649 1863.5479
4.7893 54,1111 23.9467 119.7336 119.7336 1.1162 1336.4662
6.0534 66.4444 30.2669 151.3344 151.3344 1.0066 1523.3322
6.0989 66.8888 30.4946 152.4731 152.4731 1.2208 1861.3404
6.6342 72.1111 33.1708 165.8538 165.8538 1.0302 1708.5710
5.5295 61.3333 27.6477 138.2386 138.2386 1.2883 1780.8813
5.3929 59.9999 26.9644 134.8221 134.8221 1.1552 1557.5096
4.6641 52.8888 23.3204 116.6018 116.6018 1.3119 1529.7373
5.4157 60.2222 27.0783 135.3917 135.3917 1.3402 1814.4739
5.2904 58.9999 26.4520 132.2598 132.2598 1.0191 1347.9041
5.3815 59.8888 26.9075 134.5374 134.5374 1.0999 1479.8219
Promedio 5.7611 28.8054 144.0271 144.0271 1.2556 1806.1256
desv.
estand 0.6219 3.1095 15.5476 15.5476 0.1921 324.2814
coef variac. | 10.7949 10.7949 10.7949 10.7949 15.2956 17.9545

*valor promedio de las tres series de leches evaluadas.

Tabla No 34. Determinaciones de sodio en diferentes leches evaluadas.




3.2.6 Determinaciones de potasio en diferentes leches.

La tabla No 35, muestra los valores obtenidos de las leches evaluadas en el

flamometro de flama después de haber sido calibrado con las diferentes disoluciones de

cloruro de potasio, mostrados en la tabla No 11.

“x=ppm en 2 en S en 100 mg cenizas K ppm en
de K y %E mL/10mL mL/25mL d . .
e muestra | promedio cenizas
enl0mL ppm ppm
3.6853 43.4444 18.4267 92.1333 92.1333 1.7217 1586.2904
2.8015 34.5555 14.0074 70.0370 70.0370 1.1756 823.3321
3.7295 43.8888 18.6476 93.2380 93.2380 1.1762 1096.6969
4.0168 46.7777 20.0839 100.4194 100.4194 1.5568 1563.2951
4.0057 46.6666 20.0286 100.1432 100.1432 1.2378 1239.6057
4.2267 48.8888 21.1334 105.6672 105.6672 1.4970 1581.8379
2.1386 27.8888 10.6930 53.4648 53.4648 1.2822 685.5072
2.8125 34.6666 14.0626 70.3132 70.3132 1.3649 959.7285
2.6137 32.6666 13.0683 65.3416 65.3416 1.1162 729.3424
4.0168 46.7777 20.0839 100.4194 100.4194 1.0066 1010.8213
3.3207 39.7777 16.6037 83.0185 83.0185 1.2208 1013.4627
2.7573 34.1111 13.7865 68.9323 68.9323 1.0302 710.1179
4.4476 51.111 22.2382 111.1912 111.1912 1.2883 1432.4393
2.6468 32.9999 13.2340 66.1701 66.1701 1.1552 764.4188
5.9391 66.111 29.6957 148.4787 148.4787 1.3119 1947.9412
3.1440 37.9999 15.7198 78.5992 78.5992 1.3402 1053.3607
4.7791 54.4444 23.8955 119.4775 119.4775 1.0191 1217.6348
3.1329 37.8888 15.6646 78.3231 78.3231 1.0999 861.5014
promedio 3.5675 17.8374 89.1871 89.1871 1.2556 1126.5186
desv.estan. 0.9387 4.6934 23.4672 23.4672 0.1921 366.0619
coef variac 26.3124 26.3124 26.3124 26.3124 15.2956 32.4950

*valor promedio de las tres series de leches evaluadas.

Tabla No 35. Determinaciones de potasio en diferentes leches evaluadas.




CAPITULO IV: ANALISIS DE RESULTADOS.

En este capitulo se realiza el analisis de los resultados obtenidos en la
determinacion de los parametros fisicos como pH, densidad, conductividad, materia
solida, materia organica, humedad, cantidad de cenizas, asi como también la
determinacion de los parametros del sistema como linealidad, precision, exactitud y
repetibilidad, y el contenido de calcio, sodio y potasio en leche tetrapack de 250 mL

aproximadamente.

El pH reportado en la literatura consultada®, indica que éste, debe encontrarse en
un intervalo de 6.2 a 6.8, en las muestras trabajadas de leche tetrapack de 250 mL
aproximadamente; se obtuvo un valor minimo de pH de 6.58 correspondiente a la leche
L-18 y un valor maximo de pH de 6.86 correspondiente a la leche L-1. El valor
promedio general del pH obtenido para las 18 muestras y por triplicado, fue de 6.70, por
lo que se considera a este valor promedio que es aceptable respecto al pH reportado en
la literatura. Todos los componentes capaces de combinarse con iones basicos
contribuyen a la acidez de la leche, estas combinaciones varian en su grado de
ionizacion la constante de disociacion y el producto de solubilidad; el grado de
disociacion aumenta con el pH, las sales céalcicas estdn menos disociadas que las sales
de sodio o de potasio, por esta razén en la leche sobre todo en medio &cido, predominan
las sales de calcio que tienden a combinarse con las proteinas. Al obtener valores de pH
distintos a los reportados en los estandares de calidad, estos son producidos por una
deficiencia en el estado sanitario de la glandula mamaria, por la cantidad de CO,
disuelto o por el desarrollo de microorganismos que convierten la lactosa en acido

lactico.

La densidad reportada en la literatura consultada para la leche®, indica un
intervalo de 1.028-1.035 g/mL a 30 °C, los resultados obtenidos en este trabajo indican
un valor minimo de 1.0127 g/mL correspondiente a la leche L-15 y un valor maximo de
1.0693 g/mL correspondiente a la leche L-17, el promedio general para las leches

tetrapack trabajadas, fue de 1.0414 g/mL, independientemente de que las pruebas

° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991
' Frangois, M. Luquet. Leche y productos l4cteos. Vaca-oveja-cabra. 22 edicion. Zaragoza, Espafia: Editorial Acribia, S.A.,1987 p
5-60.



realizadas, fueron a una temperatura de 25 °C, diferente a la reportada en la literatura.
La determinacion de este parametro contribuye a la deteccion de leches de baja calidad,
ya que la adulteracion de la leche por desnatado o dilucion aumentan la densidad,

mientras que el aguado o la presencia de aire, disminuyen la densidad.

La conductividad reportada en la literatura®, indica que para la leche debe ser
del orden de 5000 pS cm™, en los resultados obtenidos se obtuvo un valor minimo de
15900 pS cm™ que corresponde a la leche L-10 y un valor maximo de 21900 pS ¢cm™
correspondiente a la leche L-4, el valor promedio de la conductividad fue de 18745.55
uS cm™, esta diferencia puede ser debida a la presencia principalmente de electrolitos
minerales en la leche como cloruros, fosfatos, y citratos y secundariamente de iones
coloidales, disminuyen la resistencia al paso de la corriente. El aguado de la leche
disminuye la conductividad y la alteracion por acidez la aumenta; una conductividad
superior a la indicada se debe a un alto contenido de cloruros. La conductividad varia

con la temperatura por lo que se recomienda determinarla a 25 °C.

En la determinacion de la cantidad de materia sélida'®, se obtuvo un valor
minimo de 20.2492 g correspondiente a la leche L-15, y un valor maximo de 90.0876 g,
correspondiente a la leche L-16; el contenido promedio de materia sélida fue de 51.89 g.
La literatura consultada reporta un promedio de 12.5% de materia solida en la leche, el
valor promedio experimental fue de 20.3912%, por lo que estos valores pueden variar
debido al procedimiento aplicado para la evaporacion de la fase acuosa de la leche.

La determinacion del contenido de materia organica dio un valor minimo de
18.9373 g correspondiente a la leche L-15 y un valor maximo de 88.7474 ¢
correspondiente a la leche L-16, el promedio general fue de 50.6371 g.

En la determinacién del contenido de agua en la leche evaluada, se obtuvo un
valor minimo de 171.4687g que representa el 70.31% correspondiente a la leche L-3 'y
un valor maximo de 232.9258 g que representa el 92.00% que corresponde a la leche L-
15; el promedio general de humedad contenido en la leche fue de 79.60%, dicho valor

presenta una diferencia de 7.3% con respecto al valor reportado en la literatura

° Dumais, Robert, et al., Ciencia y tecnologia de la leche. Principios y aplicaciones. Espafia: Editorial Acribia, S.A.,Zaragoza, 1991
8 Casado, Pedro. Guia para el analisis quimico de la leche y los derivados lacteos. Espafia: Editorial Ayala, 1991. p196-199.



consultada, siendo este de 86.9%; las leches L-1, L-3, L-5, L-10, L-11, L-14, L-16 y L-
17 presentan un porcentaje de humedad menor al 80%; las leches L-2, L-4, L-6, L-7, L-
8, L-9, L-12, L-13 y L-18 presentan un porcentaje de humedad de 80-90%. El agua
constituye la fase continua de la leche, siendo el medio de soporte para los componentes
solidos y gaseosos; ésta se encuentra en dos estados: agua libre y agua de enlace. La
variabilidad en los datos se puede atribuir al agua de enlace, ya que cohesiona los
diversos elementos no solubles y es adsorbida a la superficie de los mismos, ademas de
no formar parte de la fase hidrica de la leche y por lo tanto es mas dificil de eliminar
que el agua libre, la cual representa la mayor parte del agua y se mantiene en solucion la

lactosa y las sales, es ésta el agua que sale de la cuajada en forma de suero™®.

En la determinacion del contenido de cenizas se obtuvo un valor minimo de
1.00669 de la leche L-10 y un valor maximo de 1.7217g de la leche L-1, el promedio
general de cenizas fue de 1.25569; de ocho muestras de leche se obtuvo una cantidad
menor de 1.2 g de cenizas, las cuales fueron: L-10, L-17, L-12, L-18, L-9, L-14, L-2y
L-3; de otras ocho muestras de leches se obtuvo una cantidad de cenizas entre 1.2-1.5
g, que fueron: L-11, L-5, L-7, L-13, L-15, L-16, L-8 y L-6; una cantidad mayor de 1.5
g tan solo se obtuvo de dos muestras que fueron: L-4y L-1.

El peso de las cenizas varia dependiendo las condiciones de calcinacion;
mediante este procedimiento en la leche se pueden encontrar de 7 - 8.5 g de cenizas por
litro pero estas cenizas no representan el total de las sales de la leche en su estado
natural ya que la proporcion de sales es un poco mas elevada, de 8 a 10 g por litro. La
leche tiene una reaccion ligeramente cida, las cenizas son netamente alcalinas, por lo
que se produce una modificacién importante en el equilibrio acido-bésico en el curso de
la incineracion. Se producen peérdidas de los elementos mas volatiles, que dependen
estrechamente de la temperatura alcanzada en la mufla. El yodo (indicios) siempre
desaparece, los cloruros alcalinos permanecen fijos hasta 550 °C, por encima de esta de
temperatura las pérdidas son sensibles; el fosforo se pierde en el rojo vivo; las
principales modificaciones que se dan en la incineracion para obtener cenizas son: los
citratos se destruyen completamente, se forman carbonatos por accién del CO; sobre las

bases, procedente de la combustién de las materias organicas, se forman fosfatos y

16 Keating, Patrick. Gaona, Homero. Introduccion a la lactologia. 22 edicion. México: Limusa, 1999. p 15-26



sulfatos, con el fosforo y azufre incluidos en las moléculas proteicas qlue anteriormente

no se encontraban en estado salino™.

A partir de los pardmetros del sistema que fueron analizados como la linealidad,
precision, exactitud y repetibilidad se puede mencionar lo siguiente:

El valor experimental del coeficiente de determinacion en la linealidad para la
determinacion de calcio, sodio y potasio en leches tetrapack fue de 0.9985, 0.99880 y
0.9969 respectivamente, y basados en el criterio de aceptacion reportado en la Guia de
validacién de métodos analiticos, para este parametro se debe cumplir que r* > 0.98 y el
intervalo de confianza para la pendiente no incluye al cero por lo que el parametro de
linealidad, es de aceptarse. Los valores del coeficiente de correlacion, el cual indica el
grado de relacion entre la concentracion del analito y la respuesta el porcentaje de
emision, donde su valor maximo es cercano a 1 y los valores del coeficiente de
determinacion, que expresa la variacion total del porcentaje de emisidn, indican una
estrecha relacion entre las variables, demostrando que todos los puntos experimentales

se encuentran linealmente con pendiente positiva.**

El valor experimental del coeficiente de variacion en la precision para la
determinacion de calcio y sodio en leches tetrapack fue de 1.3997 y 1.4197
respectivamente, y basados en el criterio de aceptacion reportado en la Guia de
validacion de métodos analiticos, para este parametro se debe cumplir que CV < 1.5 %
para métodos fisico-quimicos, por lo que el parametro de precision se acepta. En el caso
del potasio el valor experimental del coeficiente de variacion en la precision fue de
1.7054 por lo que supera el criterio de aceptacion de CV < 1.5 % para métodos fisico-

quimicos, por lo que el pardmetro de precision no se acepta.**

El valor experimental del intervalo de confianza para la media poblacional para
la determinacion de la exactitud y repetibilidad de calcio y potasio fue de 58.333 +
0.4522 y 61.5 £+ 0.5808 respectivamente y el coeficiente de variacion fue de 1.3997 y
de 1.7053 respectivamente, basados en el criterio de aceptacion reportado en la guia de

validacion de métodos analiticos, para estos pardmetros se debe cumplir que el intervalo

15 Charles Alais, Ciencia de la leche. Principios de técnica lechera. Cia. Editorial Continental, S.A. de C.V., Mayo 1988. p 151-162.
4 Garcia, Araceli, et. al., Guia de validacion de métodos analiticos. Colegio Nacional de Quimicos Farmaceuticos Biologos, A.C. p
20-22, 25-30.



de confianza para la media poblacional debe incluirse en el intervalo de 97-103 % si el
método es quimico o espectrofotométrico y el coeficiente de variacion no mayor del 3%
si es quimico o espectrofotométrico, por lo que el parametro de exactitud y repetibilidad
se acepta; en el caso del sodio el valor experimental del intervalo de confianza para la
media poblacional fue de 63 + 0.4953 el cual representa el 105 % Yy sobrepasa el
criterio de aceptacion y el coeficiente de variacion fue de 1.4197 por lo que el

parametro de exactitud y repetibilidad no se acepta.'*

La cantidad promedio de calcio encontrada en las cenizas de las muestras fue de
5814.098 ppm, con una desviacion estdndar de 781.8037 la cual se puede considerar
como pequefia la dispersion de los datos y un coeficiente de variacion de 13.4467 que se

considera pequefio.

La cantidad promedio de sodio encontrada en las cenizas de las muestras fue de
1806.1256 ppm, con una desviacion estandar de 324.2814 la cual se puede considerar
como pequefia la dispersion de los datos y un coeficiente de variacion de 17.9545 que se

considera pequefio.

La cantidad promedio de potasio encontrada en las cenizas de las muestras fue
de 1126.5186 ppm, con una desviacion estandar de 366.0619 la cual se puede
considerar como una dispersion significativa y un coeficiente de variaciéon de 32.4950 el

cual muestra una gran variacion en los datos.

La espectroscopia de emision atomica que utiliza flama o espectroscopia de
emision de flama o fotometria de flama tiene una gran aplicacién en andlisis elemental,
su principal aplicacion es la determinacion de sodio, potasio, litio y calcio en diversos
tipos de muestras y por razones de conveniencia, rapidez y por la relativa falta de
interferencias se ha convertido en el método de eleccién para el andlisis de estos
elementos, que suelen ser dificiles de analizar por medio de otras técnicas

instrumentales.

4 Garcia, Araceli, et. al., Guia de validacion de métodos analiticos. Colegio Nacional de Quimicos Farmaceuticos Biologos, A.C. p
20-22, 25-30.



Los instrumentos para trabajar con emision de flama son similares a los
instrumentos de absorcion de flama excepto que en los primeros la flama actia como
fuente de radiacion y en los segundos la lampara de catodo hueco y el cortador
sustituyen a ésta, pero actualmente muchos instrumentos modernos se pueden adaptar
para su uso, tanto en el analisis de absorcion como de emision. Las interferencias que se
encuentran en espectroscopia de emision de flama, provienen de las mismas fuentes que
en el caso de los metodos de absorcion atdmica, ambos métodos sufren de interferencias
quimicas semejantes, los procedimientos de absorcion atomica tienen menos
interferencias de lineas espectrales aunque en los métodos de emision este tipo de

interferencias se reconocen y se evitan facilmente.

En cuanto a las técnicas analiticas utilizadas en espectroscopia de emision de
flama son similares a las que se realizan por espectroscopia de absorcién atomica en
donde se pueden emplear los métodos de curva de calibracion y el de adicion de
estandar, inclusive se pueden utilizar patrones internos para compensar las variaciones

de la flama.

La principal ventaja de los procedimientos de emision, consiste en que la flama
actla como fuente de radiacion mientras que los métodos de absorcion necesitan de una
lampara de catodo hueco para cada elemento independientemente de la calidad del
monocromador de un instrumento de absorcién la cual no tiene que ser tan alta para
alcanzar el grado de selectividad, debido a la estrechez de las lineas emitidas por la

lampara de catodo hueco.

En los métodos de emision, la correccion de los espectros de banda provenientes
de los constituyentes de la muestra, se realizan con mayor facilidad y exactitud. La
incertidumbre que se presenta en las técnicas de absorcion atomica y de emision en
manos expertas es casi la misma, mientras que en personas menos entrenadas, los

metodos de absorcion atdmica, presentan menos problemas.

Generalmente la absorcién atdbmica muestra una detectabilidad mayor a aquellos
elementos que emiten por debajo de los 300 nm debido a que se requieren energias
térmicas grandes para excitar al &tomo y puedan emitir a estas longitudes de onda, pero

a longitudes de onda entre 300 y 400 nm, ambos métodos pueden exhibir detectabilidad



idéntica en la region del visible, la emision de flama presenta mayor detectabilidad, los
limites de deteccion por los métodos de espectroscopia de absorcion atomica y de

emisién de flama se pueden comparar en la siguiente tabla:

Elemento | Longitud de | Espectroscopia de | Espectroscopia de

onda en nm | absorcion atdmica emision de flama

Calcio 422.7 0.003 0.0003
Potasio 766.5 0.004 0.00008
Sodio 589.0 0.001 0.0008

En fotometria de flama la sensibilidad es proporcional al nimero de atomos que
se han excitado, mientras que, en absorcion atomica la sensibilidad depende del nimero
de atomos que se encuentran en el estado fundamental. Normalmente, tan s6lo un
pequefio porcentaje de a&tomos se encuentran en estado excitado en la flama. Por lo
tanto, la absorcion atémica da lugar, en general, a una mayor sensibilidad que la

fotometria de flama para un gran nimero de elementos.

Cabe sefialar que la absorcion atomica no ha eliminado el uso de la fotometria,
sino que ambos métodos deben considerarse complementarios, siendo la sensibilidad de

cada uno de ellos superior a la del otro para determinados elementos.

Las dos desventajas mas importantes de los métodos de emisién en flama son: la
energia de excitacion es demasiado baja para la mayoria de los elementos y la muestra
debe estar disuelta. En absorcion atémica la baja energia no es una desventaja tan
importante ya que la mision de la flama, en ese caso, es Unicamente atomizar la muestra
y formar un vapor de 4tomos sin excitar; por esta razén es aplicable a un mayor nimero

de elementos que la fotometria de flama.

Una desventaja de los métodos de emision, es que requieren por lo general, un
mayor grado de habilidad por parte del operador debido a la seleccién de la flamay de

la relacién combustible y oxidante.



CAPITULO V: CONCLUSIONES

Se realiz6 un estudio en diversas leches envasadas en tetrapack, adquiridas en
centros comerciales, para determinar algunos parametros fisicos y quimicos como
fueron: humedad, pH, conductividad, contenido de cenizas y materia organica; asi como
también la determinacion de sodio, potasio y calcio por el método instrumental de

fotometria de flama.

La fotometria de flama, no requiere de pre-tratamientos o tratamientos
complicados para las muestras, tan solo se deben tener los cuidados necesarios en el
manejo de estas; el material y reactivos son de facil acceso dentro de un laboratorio
quimico. Es de gran utilidad determinar los parametros del sistema como la linealidad,
precision, exactitud y repetibilidad apoyados en guias de validacion de métodos
analiticos para obtener resultados satisfactorios.

A través de este estudio, se compararon los valores experimentales con lo
establecido en las normas oficiales mexicanas y las normas mexicanas mediante
procedimientos sencillos, como en el caso del pH, densidad y humedad, dichos valores

concuerdan con los reportados en la literatura consultada.

Se recurrid a la calcinacion de todo el contenido de leche, ya que no se tenia el
conocimiento de la cantidad total de cenizas y para evitar problemas en el flamémetro
de flama en la aspiracion de la muestra, debido a que esta contiene moléculas como
fosfatos, sulfatos, nitratos, etc., algunas se encuentran en emulsién y otras en

suspension.

La determinacion de elementos minerales se lleva a cabo por diversos métodos
instrumentales; sin embargo se recomienda utilizar la fotometria de flama como un
inicio en los cursos précticos de la asignatura de Quimica Analitica | en la Facultad de
Quimica, debido a que es un método sencillo, rapido y economico en el analisis

cuantitativo de elementos como sodio, potasio y calcio en diversas muestras.
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ANEXOS

Anexo A

Material, equipo y reactivos.

Material

Equipo

Matraces volumétricos de 25 mL
Matraces volumétricos de 100 mL
Matraces volumétricos de 10 mL
Vasos de precipitados de 500 mL
Vasos de precipitados de 250 mL
Vasos de precipitados de 50 mL
Espéatula de acero inoxidable
Micropipeta 100-1000 uL. Wiggen Hauser
Embudo de filtracion

Frascos ambar de 100 mL con tapa
Frascos ambar de 10 mL con tapa
Envases de plasticode 1 L

Naves para pesar

Piseta

Crisoles

Pinzas

Etiquetas

Plumon

Probetas de 100 mL

Agitador de vidrio

Balanza analitica marca Sartorius, modelo BP210S con una capacidad maxima

de 210g,d=0.1 mg

Fotdmetro de flama, marca JENWAY PFP 7

Mufla marca HEAVY DUTY, Tipo 051-PT, ciclos 50, Volts 220.
Conductimetro E587, marca Metrohm Herisau.

Horno marca Felisa, modelo 293A, Volts 117

pHmetro marca Conductronic pH 120.

Reactivos

Carbonato de calcio

Cloruro de sodio

Cloruro de potasio

Acido clorhidrico

Disoluciones reguladoras de pH 4.0y 7.0

Agua desionizada

Diferentes leches envasadas en tetrapack, volumen de 236 y 250 mL



Anexo B
Parametros fisicos.

Calculos

e Densidad. En base a la masa en gramos de la leche y su volumen, se calculd la

densidad con la formula siguiente:

_ masa registrada del picnémetro con leche g

o
25 mL mL

* La temperatura del laboratorio al momento de realizar las mediciones fue de 25 °C.

e Masa total. Se determiné de la siguiente manera:

m¢ = Volumen medido en mL x densidad en g/mL

e Materia solida presente en la muestra de leche, se determiné con la formula
siguiente:

ms;=m, —m,

m, =crisol + muestraseca eng
m, =crisol vacio eng
m, =materiasolida en g

e Materia organica contenida en la muestra de leche, se determindé con la formula
siguiente:

ms=m, —m,

m, = materiasdlida en g
m, = promediode contenidode cenizas en g
m, =materia organicaen g



en porcentaje
materia organica «
mt

%materia organica = 100

e Humedad contenida en la muestra de leche, se determind de la siguiente

manera:
h=m,-m,
m, = masatotalen g
m, =materiasoélidaeng
h =humedad eng
en porcentaje
h
%h=— x 100
m

e Cenizas. A partir de las cenizas obtenidas de cada serie evaluada de leche, se
determind el promedio de la siguiente manera:

Promedio

muestran deseriel+ muestra nde serie 2+ muestran deserie 3
3

C=

en porcentaje:

] c
%cenizas = —— x 100
mt



Anexo C

Uso y manejo adecuado del fotobmetro de flama.

Procedimiento para las diluciones estandar.

Se debe colocar el fotometro de flama apartado de la luz del sol o fuentes de luz
indirecta, evitar corrientes de aire, polvo, humo, contaminacion por jabones,

detergentes, sudor y material mal enjuagado.

Al considerar las diferencias entre marcas y modelos de los fotdmetros de flama
comerciales, seria imposible formular instrucciones detalladas para el manejo vy
operacion; es recomendable leer cuidadosamente el instructivo de operacion vy

mantenimiento del equipo en uso.

Los parametros que generalmente se deben considerar son los siguientes:

* Escoger el filtro apropiado.

*La sensibilidad requerida para el analisis.

* Las presiones adecuadas de combustible, aire u oxigeno.

* El procedimiento de encendido, calentamiento, correccion de la sefial de fondo de la
flama.

* Lavado del quemador, introduccion, qguemado de la muestra 'y medida de la emision.

* Limpieza del quemador y apagado del equipo.

Encendido del fotdmetro de flama:

Conectar a la corriente eléctrica 110 Volts.
Abrir el tanque de gas LP, regular la presion a 5 Ib/pul® y encender la flama

Abrir el tanque del oxigeno y regular la presién de salida a 15 Ib/in

Apagado del fotdmetro de flama:
Cerrar el tanque de oxigeno y la valvula

Cerrar el tanque de gas y la valvula de salida.

NOTA: La secuencia de encendido y apagado, se debera seguir estrictamente en el

orden anotado para evitar posibles explosiones.



Anexo D

Simbolos, abreviaturas y formulas

Las formulas utilizadas para el calculo de los parametros estadisticos sobre los datos

obtenidos son:

X concentracion
y respuesta analitica
v ia aritméti gy
y Media aritmética de y y=
n
- o - XX
X Media aritmética de x X =
n
2 >
S Desviacion estandar S= n Cy‘r :Z\y/
n —
Sh1 Desviacion estandar de la
Pendiente S,, =S 1
bl — % R =)
X
’\ ZXZ _ Q -
n
~ ~ 3
r’ Coeficiente de determinacion r? = (¢ Z(I‘Z::y;f :Xé‘;yrc 5=
x° — €x y- — €y
—~ — A —~ -
CVv Coeficiente de variacion CV = i *100
y
IC ¢ Intervalo de confianza para

la media poblacional. IC € >Y+Toers 01 LSJ
' x/ﬁ



IC@,

%

by

bo

to.075

Intervalo de confianza para

la pendiente

Desviacion estandar de

regresion

pendiente

Ordenada al origen

NuUmero de determinaciones

Valor de la distribucion t de
Student asociado a una confianza
de 97.5 % y a grados de libertad (gl)

establecidos.

Il
IC ﬁl zb £ To.975,n-2 S,

1

20y -b > xy-b, Dy

S%_\ n-2

1

b,

_ NXXy—2XXXy
nZx? - €x3

_Zy-—-DbXEx
a n



Anexo E

Parametros quimicos

A partir de las gréficas obtenidas con los estandares de cada disolucién en el

flamometro, se tienen las siguientes ecuaciones:

- paracalcio

y=10114x + 0.0952 con  R?*=0.9988

- parasodio

y =9.7571x + 7.381 con R?=09813

- para potasio

y =10.057x + 6.381 con  R?*=09697

€,

de cada una de las ecuaciones anteriores se despeja la variable dependiente “x” y se
evaluia con valores de la variable independiente “y”, siendo estos los obtenidos en las
determinaciones de cada muestra en el flamémetro; para obtener la cantidad de ppm en

cada dilucion de la siguiente manera:

Ejemplo:
En el caso de potasio, la ecuacion con la variable dependiente “x” despejada es:

. 43.4444 - 6.381
10.057

x =3.6853 ppm depotasio



para la primera dilucion el factor es de 5, por lo que:

3.6853 ppm de potasio*6}18.42 ppm de potasio en2 mL

para la segunda dilucion el factor es de 5, por lo que:

18.42 ppm de potasio* € >92.1333 ppm de en 100 mL

por lo tanto, 92.1333 ppm se tienen en 25 mL de disolucién.

Para obtener la cantidad de ppm de potasio en 100 mg, se realiz6 el siguiente calculo:

€2.1333ppm (.7217g_
0.1g

ppm depotasio en muestra=

ppm depotasio en muestra=1586.2904

de esta manera, se realizo el calculo para sodio y calcio.
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