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Experiéncies didactiques i treballs practics

Analisi del contingut en calci de la llet

Marc Abella, Albert Baenas, Yolanda Fernandez
Institut Mercé Rodoreda, I'Hospitalet de Llobregat
yfernand@xtec.cat

Es presenta un treball de recerca de segon de Batxillerat on s’han provat diferents tecni-
ques analitiques per determinar el contingut en calci d'una llet comercial. Combinant dife-
rents métodes s’ha aconseguit trobar una forma rapida, senzilla i efica¢ de valorar el con-

tingut en calci.
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Introduccio

La llet és probablement un dels aliments més
importants al llarg de la vida de la majoria de per-
sones. Especialment durant la infancia, I'adoles-
céncia i posteriorment la vellesa, la llet ens aporta
bona part dels nutrients necessaris, cosa que la fa
gairebé imprescindible en la nostra nutricié.

L'objectiu principal d’aquest treball ha estat tro-
bar la concentracié d’'algun d'aquests nutrients en
llets de vaca comercials, tot utilitzant protocols més
0 menys senzills que es poguessin realitzar en un
laboratori escolar. Per aquest motiu hem escollit el
calci.

Actualment les llets comercials no enriquides
contenen 120 parts per milié (ppm) mentre que en
les enriquides s'eleva a 160 ppm.

Hem aplicat diferents procediments per deter-
minar el contingut en calci i poder-lo comparar amb
I'etiquetat. Aquests procediment sén:

1) Determinacio del calci per gravimetria després
de la destrucci6 de la matéria organica

2) Determinacio de calci per permanganimetria

3) Determinacio del calci per gravimetria de preci-
pitacio

4) Valoraci6 del calci mitjiancant EDTA (acid etilen-
diaminotetraacétic)

Finalment hem elaborat un “kit” que permet dis-
tingir entre una llet enriquida i una de no enriquida
en calci amb un protocol molt senzill.

1. Determinacio del calci
per gravimetria després de la des-
truccio de la matéria organica

Aquest procediment es basa en el fet que la llet
sencera conté aproximadament entre 110 i 120
grams de matéria organica (proteines, hidrats de
carboni i greixos) per litre. Tedricament, un cop
eliminada tota la matéria organica ens hauriem de
quedar amb els minerals de la llet, dels quals el
calci n'és el més abundant. Es tracta, doncs, de
destruir la matéria organica amb una barreja d'acid
sulfaric i d’acid nitric comercial i formar, al mateix
temps, sulfat de calci. Un cop format, només ens
quedaria realitzar una filtracié i pesar-ho per saber-
ne la quantitat.

A la practica, un cop afegits els dos acids dins el
vas es produeix una reaccié molt exotérmica que
allibera compostos de nitrogen toxics (fig. 1).

Figura 1. Reacci6 exotérmica amb alliberament de
compostos de nitrogen.
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Després de deixar reposar el resultat durant sis
dies perqué es produeixi la sedimentacié del sulfat
de calci format durant aquest procés, s’ha observat
que en el vas s’havia format una mescla heteroge-
nia molt viscosa de color negre, dificil de filtrar. Per
aquest motiu hem optat per descartar aquest méto-
de.

2. Determinacio del calci
per permanganimetria

Aquest metode serveix per valorar ions que po-
den precipitar amb una substancia reductora. A-
quest no és un metode especific per a la llet, perd
és prou senzill com per intentar de veure si funcio-
na.

A 20 mL de llet hem afegit uns 80 mL d'aigua
destil-lada i unes gotes de l'indicador vermell de
metil: la dissolucié no canvi de color. Hi hem afegit
acid clorhidric fins que la dissolucié pren color rosa.
Afegim llavors 40 gotes més i ho portem a ebullicié.

A continuacié hem afegit 25 mL de soluci6 d'a-
cid oxalic al 5% i molt lentament una solucié d’hi-
droxid d’amoni fins que la barreja s’ha tornat groga.
En aquest moment, precipita un compost de color
blanc: I'oxalat de calci, que cal deixar reposar du-
rant 30 minuts.

El filtrat ha resultat un procés molt lent tot i fer-
ho amb una placa filtrant i bomba de buit (fig 2).

Un cop obtingut el solid hem afegit 10 mL d’acid
sulfdric calent i hem valorat els ions oxalat amb
permanganat de potassi 0,02 M, produint-se les re-
accions:

Ca(C,04) + H,S0,4 — Hy(C,04) + CaS0,

5 C,04H, + 2 MnO, + 16 H —
— 10CO, + 10 H" + 2 Mn*" + 8H,0

3. Determinacio del calci per gravi-
metria de precipitacio

A 25 mL de llet hem afegit 25 mL d’'acid triclora-
cétic, formant-se dues fases: una fase liquida, el
sérum, on es localitza el calci, i una segona fase
solida de color blanc d'aspecte pastds on es loca-
litzen la resta de components de la llet, majoritaria-
ment proteines, gllcids i greixos.

Hem filtrat amb un filtre de plecs i al filtrat li hem
afegit aigua destil-lada i I'hem escalfat a 80° C.
Hem afegit després 15 mL d'oxalat de sodi 0,05 M i
amoniac per aconseguir un pH entre 8 9.

En aquest moment precipita I'oxalat de calci,
que es filtra amb una placa filtrant, tarant la placa
préviament. Es deixa a I'estufa a 110°C i es pesa.

4. Valoracio del calci mitjancant ED-
TA (acid etilendiaminotetraacetic)

La valoraci6 amb EDTA no s’'aplica per quan-
tificar el calci de la llet; és un métode utilitzat per
determinar la duresa total de l'aigua deguda a la
preséncia de sals de Ca** i Mg**.

Tot i aixd, ens hem adonat que en el procedi-
ment anterior, just després de separar la fase soli-
da de la fase liquida, que és el sérum, s’obtenia un
liquid prou transparent. Hem pensat que, en aquest
moment, podriem realitzar la valoraci6 amb EDTA.

Tot i que aquest métode mesura el ions Ca”" i
Mg®*, com que la concentracié de Mg* es situa
aproximadament en només 8 mg cada 100 mL de
llet, I'hem considerat prou adequat.

Es tracta doncs d'aplicar una combinacié de dos
métodes d’analisi: tractament amb acid tricloracétic
i valoracio amb EDTA.

Un cop s'obté la part liquida, el sérum, en la
qual es troba el calci, hem procedit a realitzar una
valoracié amb EDTA amb negre d’ericrom-T (NET)
com a indicador a pH = 10. EI NET reacciona amb
el calci formant [Ca(NET)]**, un compost complex
de color rosat.

A l'anar afegint 'EDTA aquest va desplacant al
NET, formant el compost [Ca(EDTA)]**, més esta-
ble que el primer, de manera que a mesura que
anem afegint 'EDTA, el calci es va alliberant del
NET per formar aquest compost amb I'EDTA.
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Un cop alliberat tot el NET (és a dir, un cop ja
ha reaccionat tot el calci), la dissolucié passa a ser
del color blau original del NET, color que ens indica
el punt final de la valoracio (fig. 3).

Figura 3. Quan afegim el NET, obtenim (esquerra)
un compost de color rosat. En acabar la valoracié
(dreta), la dissolucié adquireix color blau.

Comparacio de resultats

En la figura 4 es mostren les concentracions de
calci obtingudes amb els tres darrers métodes per
als dos tipus de llet: normal i enriquida.

S’ha realitzat cada analisi tres vegades.
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Un cop hem comprovat I'efectivitat de la combi-
nacié dels dos metodes, vam pensar en provar la
segona part sense fer préviament la primera. Voli-
em comprovar si utilitzant només 'EDTA i el NET
podriem fer un petit protocol per trobar la concen-
tracié del calci en la llet, que fos molt senzill i rapid
d'utilitzar. L’Gnic problema que podriem tenir és
que, a causa de la poca transparencia de la llet, no
es pugui apreciar el canvi de color.

Aquest “kit” el vam dissenyar per tal que qual-
sevol persona pogués saber si una llet conté o no
el calci que diu tenir. D'aquesta manera havia de
ser un protocol que es fes sense eines de laboratori
0 amb les minimes possibles. Per aquest motiu a-
quest “kit” no necessita provetes ni vasos de pre-
cipitats sind simplement tres flascons amb compta-
gotes contenint (fig. 5):

. dissoluci6 reguladora de pH = 10 (NH3i NH,")
. EDTA (acid etilendiaminotetraacétic) 0,05 M
. NET (negre d’ericrom-T)

.ﬁf'*

Figura 5. Material utilitzat per fer el “kit” d’analisi.

Figura 4. Comparaci6 dels resultats obtinguts amb
els diferents metodes.

Es pot observar que la permanganimetria sobre-
estima el contingut en calci. Els resultats més acu-
rats (més a prop de 120 mg / 100 mL i 160 mg /
100 mL) s'obtenen amb el métode combinat (addi-
ci6 d’acid tricloracétic i valoracio amb EDTA).

A la mostra de llet (uns 2 mL) cal afegir-li 4 go-
tes de dissolucio6 reguladora i a continuacié 2 gotes
de NET. La llet adquireix una coloracio6 lila. Segui-
dament cal anar afegint gotes de la dissolucié
d'EDTA. Si la llet és normal, amb 20 gotes de la
dissolucié el color canvia a blau. Si la llet és enri-
quida aquest canvi no es produeix (es necessitaria
un 33 % més de reactiu, doncs conté un 33% meés
de calci).

D’aquesta forma es poden distingir les llets nor-
mals de les enriquides. Ho hem comprovat amb
llets de diferents marques (fig. 6), essent efectiu el
meétode per a totes elles.
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llets no enriquides (dreta) completen la reaccio i do-
nen coloracio blava.

Conclusions

Després de provar diferents métodes d’analisi
del contingut de calci en la llet, arribem a la con-
clusié que els millors resultats s’obtenen combinant
el tractament amb &cid tricloracétic i valorant amb
EDTA.

També hem aconseguit un métode senzill i vi-
sual per saber el contingut en calci de qualsevol llet
comercial.
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