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GLOSARIO

Lactodensimetro: Aparato utilizado para determinar la densidad de la leche.

Butirémetro: Instrumento para determinar la riqueza de manteca que contiene la leche.

Picnémetro: Es un frasco con un cierre sellado de vidrio que dispone de un tapdén provisto de un
finisimo capilar, de tal manera que puede obtenerse un volumen con gran precision. Esto permite
medir la densidad de un fluido, en referencia a la de un fluido de densidad conocida como el agua o

el mercurio.

pH-metro: El pH-metro es un sensor utilizado en el método electroquimico para medir el pH de una
disolucién.La determinaciéon de pH consiste en medir el potencial que se desarrolla a través de una
fina membrana de vidrio que separa dos soluciones con diferente concentracion de protones. Una
celda para la medida de pH consiste en un par de electrodos, uno de calomel (mercurio, cloruro de

mercurio) y otro de vidrio, sumergidos en la disolucién en la que queremos encontrar el pH.

Alimento: Todo producto natural o artificial, elaborado o no, que ingerido aporta al organismo
humano los nutrientes y la energia necesarios para el desarrollo de los procesos biolégicos.
Quedan incluidas en la presente definicion las bebidas no alcohdlicas, y aquellas sustancias con

que se sazonan algunos comestibles y que se conocen con el nombre genérico de especia.

Alimento adulterado: El alimento adulterado es aquel:

a. Al cual se le hayan sustituido parte de los elementos constituyentes, reemplazandolos o no por
otras sustancias.

b. Que haya sido adicionado por sustancias no autorizadas.

c. Que haya sido sometido a tratamientos que disimulen u oculten sus condiciones originales y,

d. Que por deficiencias en su calidad normal hayan sido disimuladas u ocultadas en forma

fraudulenta sus condiciones originales.

Alimento alterado: Alimento que sufre modificacion o degradacién, parcial o total, de los
constituyentes que le son propios, por agentes fisicos, quimicos o bioldgicos.

Alimento contaminado: Alimento que contiene agentes y/o sustancias extrafias de cualquier
naturaleza en cantidades superiores a las permitidas en las normas nacionales, o en su defecto en

normas reconocidas internacionalmente.



Alimento de mayor riesgo en salud publica: Alimento que, en razén a sus caracteristicas de
composicion especialmente en sus contenidos de nutrientes, Aw actividad acuosa y pH, favorece el
crecimiento microbiano y por consiguiente, cualquier deficiencia en su proceso, manipulacion,
conservacion, transporte, distribuciéon y comercializacién, puede ocasionar trastornos a la salud del

consumidor.

Alimento falsificado: Alimento falsificado es aquel que:

a. Se le designe o expenda con nombre o calificativo distinto al que le corresponde;

b. Su envase, rétulo o etiqueta contenga disefio o declaracion ambigua, falsa o que pueda inducir o
producir engafo o confusion respecto de su composicién intrinseca y uso y,

c. No proceda de sus verdaderos fabricantes o que tenga la apariencia y caracteres generales de

un producto legitimo, protegido o no por marca registrada, y que se denomine como éste, sin serlo.



INTRODUCCION

Los seres humanos necesitan, ademas del agua que es vital, una ingestion de alimentos variada y
equilibrada. La razén es que no existe un Unico alimento que proporcione todos los nutrientes para
mantener la vida y la salud. El consumo regular de un conjunto de alimentos (dieta) debe
proporcionar las cantidades adecuadas de proteinas, lipidos, glucidos, vitaminas y minerales. La
base de una buena nutricidon reside en el equilibrio, la variedad y la moderacion de nuestra
alimentacion. Pero la alimentacion moderna urbana es muy a menudo desequilibrada,

desestructurada y se suele juntar con una vida cada vez mas sedentaria. (1)

La asignatura de Analisis de Alimentos de la Universidad Tecnoldgica de Pereira es una materia
aplicada al programa de Tecnologia Quimica, la cual pretende dar a los estudiantes no solo unas
bases tedricas del andlisis de alimentos si no también y con mayor intensidad horaria una parte

practica.

Este proyecto tuvo como finalidad la actualizacién del manual de analisis de alimentos de la
Universidad Tecnoldgica de Pereira, con el fin de implementar en el laboratorio pruebas analiticas
de mayor relevancia en el medio de la industria alimenticia, que ademas contaran con un tiempo

razonable en la obtencién de resultados los cuales seran confiables.

El contenido del manual esta dividido en 11 capitulos, cada uno se enfoca en un cierto grupo
alimenticio, se propuso una estructura definida e igual para todos los capitulos el cual cuenta con
los objetivos de la practica, una introduccién y/o marco tedrico, materiales, reactivos con su
respectivo R y S, los procedimientos para cada prueba, que van organizadas de forma tal que el
tiempo del que se dispone sea optimizado, un cuestionario y la bibliografia, recursos del

laboratorio y una mayor implementacién de de técnicas instrumentales.



1. JUSTIFICACION

Al actualizar el Manual de Laboratorio de Analisis de Alimentos del Programa de Tecnologia
Quimica se busca una mejor orientacion y capacitacion hacia los estudiantes respecto a las
técnicas, normas y adelantos tecnoldgicos e introducirlos al conocimiento de la composicién de
cada alimento, sus caracteristicas fisicas, quimicas, nutricionales, microbiolégicas, organolépticas,
modo de recepcion, rotulacion y manejo de muestras y por ultimo el manejo de resultados que
deberian esperarse en cada prueba para verificar que el alimento cumpla con los parametros de
calidad; adquiriendo habilidades que le seran utiles en el desempefio en las industrias alimentarias,
ya que seran capaces de realizar técnicas importantes para el analisis de los alimentos y de esta

manera aprenderan a valorar y manejar un control de calidad.

Igualmente realizar una seleccion de aquellas técnicas mas relevantes y que puedan desarrollarse
en nuestros laboratorios de acuerdo con la disponibilidad de recursos y equipos, la

experimentacion y el ajuste de las especificaciones segun las condiciones de nuestro medio.

Con esta actualizacion también se pretende reducir costos para la Escuela de Quimica ya que se le
dan pautas al estudiante para hacer un uso racional de reactivos y un buen manejo de todo el

material utilizado en las practicas.



2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Actualizar el Manual de Laboratorio de Analisis de Alimentos del Programa de Tecnologia Quimica
de la Universidad Tecnoldgica de Pereira.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Recopilar toda la bibliografia de manuales existentes, bibliografia asociada, normas técnicas
colombianas, legislacién sobre alimentos en Colombia y otros documentos e igualmente elegir los

grupos de alimentos de mayor impacto en la industria alimentaria.

- Ejecutar los ensayos en el laboratorio de las pruebas propuestas para cada grupo de alimentos,

con el fin de fijar las cantidades de reactivos justamente necesarias para las pruebas.

- Implementar algunas de las técnicas de analisis instrumental modernas, tales como Absorcion
Atémica, Cromatografia de Gases, Ultravioleta Visible, Equipo de Nitrégeno y de Grasas en el
andlisis de los alimentos.

- Estructurar el contenido del manual de laboratorio especificando el manejo de datos, composicién
e interpretacion frente a la legislacion vigente, el cuestionario de cada guia y el uso racional de los

reactivos.

- Disenar e imprimir el documento final como el Manual del Laboratorio de Alimentos.
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MARCO CONCEPTUAL

Las entidades reguladoras de alimentos estan concebidas para velar por la seguridad de la salud
humana al hacer reducir los factores de riesgo en los alimentos, dando unos valores y pautas a

seguir en el momento de la elaboracion y distribucién de alimentos.

En Colombia la entidad reguladora para los productos farmacéuticos, equipos médicos, alimentos
es el Ministerio de Salud Publica y los requisitos se establecen a través de la oficializacion como

obligatorias de algunas normas técnicas colombianas, elaboradas por el INCONTEC.

El Instituto Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion (ICONTEC) es un organismo
multinacional de caracter privado, sin animo de lucro, que trabaja para fomentar la normalizacion,
la certificacion, la metrologia y la gestion de la calidad en Colombia. ICONTEC, como Organismo
Nacional de Normalizacion (ONN) representa a Colombia ante organismos de normalizacion
internacionales y regionales como la Organizacién Internacional de Normalizacion (ISO), la
Comisién Electrotécnica Internacional (IEC), y la Comisién Panamericana de Normas de la Cuenca
del Pacifico (COPANT).

El Instituto Nacional de Vigilancia de Medicamentos y Alimentos INVIMA es un establecimiento
publico del orden nacional, de caracter cientifico y tecnolégico, con personeria juridica, autonomia
administrativa y patrimonio independiente, perteneciente al Sistema de Salud, adscrito al Ministerio
de la Proteccidn Social y con sujecion a las disposiciones generales que regulan su
funcionamiento.

Su misién es garantizar la Salud Publica en Colombia, ejerciendo inspeccion, vigilancia y control

sanitario de caracter técnico cientifico sobre los asuntos de su competencia.
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4. METODOLOGIA

Para el desarrollo del proyecto de grado se propuso la realizacion de cuatro etapas, las cuales
contienen tareas y actividades que permitian secuencialmente ir cumpliendo los objetivos
especificos y finalmente la culminacién del proyecto.

Las etapas en las que se divide el proyecto son:

- Primera etapa: Analisis preliminar.

Para desarrollar esta etapa se propuso hacer una consulta bibliografica de manuales existentes,
bibliografia asociada, normas técnicas colombianas, legislacién sobre alimentos en Colombia y
otros documentos.

La revision consistié en: Determinar los grupos de alimentos sobre los cuales versaria el manual,
los analisis sugeridos para cada grupo de alimentos, la disponibilidad de recursos, equipos y
reactivos para su ejecucion, las necesidades académicas del plan de estudio de la materia Analisis

de Alimentos.

- Segunda etapa: Estructurar el Manual
Con base en el analisis anterior se propuso estructurar un documento que contenga los siguientes

capitulos:

Capitulo 1: Introduccién

Capitulo 2: Analisis Proximal

Capitulo 3: Leche

Capitulo 4: Grasas y Aceites

Capitulo 5: Cereales, Leguminosas y otras farinaceas
Capitulo 6: Jugos de fruta

Capitulo 7: Carnes y derivados carnicos
Capitulo 8: Panela

Capitulo 9: Miel

Capitulo 10: Vinos

Capitulo 11: Bebidas estimulantes

- Tercera etapa: Verificacion, revisién y ejecucion de las pruebas propuestas.
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Después de haber recopilado toda la informacién necesaria, de elegir los grupos de alimentos de
mayor impacto y seleccionado los analisis para cada grupo se pretendi6é ejecutar estas practicas
para revisar y verificar con cuales se obtenia una buena informacion y buenos resultados para un

excelente control de calidad.
- Cuarta etapa: Disefio final e impresién del Manual de Laboratorio.

Al finalizar el cumplimiento de todas las etapas anteriores se disefid e imprimié el Manual de

Laboratorio con los puntos propuestos en la primera etapa.
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4.1 ETAPAS DE LA METODOLOGIA

Etapa Objetivos a cumplir Actividades, tareas y Recursos
Acciones Realizadas.
1. Andlisis | - Realizar un andlisis preliminar | - Recopilar bibliografia de | - Manuales
Preliminar de la importancia y necesidad | manuales existentes. - Libros de la Biblioteca

que se tiene para modificar el

manual actual recopilando toda

- Revision de normas

técnicas colombianas vy

Jorge Roa.

- Textos propios.

la informacion necesaria | legislacion sobre alimentos | - Normas técnicas.
respecto a otros manuales ya | en Colombia. - Métodos de AUAC.
existentes, igualmente elegir los | - Elegir los grupos de
grupos de alimentos de mayor | alimentos de mayor
impacto  en la  industria | impacto.
alimentaria. - Revisar la disponibilidad
de recursos, equipos Yy
reactivos para la ejecucion
de las practicas.
2. Estructurar | - Estructurar el contenido del | - Revision y discusiéon con | - Manuales

el manual manual de laboratorio | el Director. - Libros de la Biblioteca
especificando el manejo de | - Generacién de un modelo | Jorge Roa.
datos, composicion e | de guia. - Textos propios.
interpretacion frente a la | - Evaluacion del modelo | - Normas técnicas.
legislacion vigente, la | propuesto. - Métodos de AUAC.
disposicion de los residuos, el
cuestionario de cada guia y el
uso racional de los reactivos.

3. Verificaciéon, | - Ejecutar los ensayos en el | - Ejecutar las pruebas para | - Manuales

revision y
ejecucion de
las  pruebas

propuestas.

laboratorio de las pruebas
propuestas para cada grupo de
alimentos, con el fin de fijar las
cantidades de reactivos

justamente necesarias para las

cada grupo de alimentos.

- Libros de la Biblioteca

Jorge Roa.

- Textos propios.

- Normas técnicas.
- Métodos de AUAC.
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pruebas.

4. Diseno final
e impresién
del Manual de
Laboratorio.

- Disefiar e imprimir el
documento final como el
Manual del Laboratorio de
Alimentos.

- Digitacion del manual.

- Impresién del manual.

- Manuales

- Libros de la Biblioteca
Jorge Roa.

- Textos propios.

- Normas técnicas.

- Métodos de AUAC.
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5. RESULTADOS
MANUAL DEL LABORATORIO DE ANALISIS DE ALIMENTOS
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MANUAL DEL LABORATORIO
DE ANALISIS DE ALIMENTOS



INTRODUCCION

El aspecto esencial y punto de partida para el estudio de la ciencia alimenticia esta en el
conocimiento tanto de los componentes quimicos de los alimentos como de las reacciones que
conducen a los cambios en la constitucién y las caracteristicas de dichas sustancias. Estos
compuestos contienen radicales o partes quimicamente activas que pueden participar en
complicadas series de reacciones entre si y con los medios que rodean a los alimentos, tales como
aire, agua, empaques, equipos de procesamiento, etc. Durante su preparacion, los alimentos se
ven expuestos a la humedad, el calor, el frio, la interaccién con otros materiales y sustancias, lo
que puede inducir reacciones adicionales; esta reactividad hace que los alimentos deban ser

considerados como sistemas quimicos que estan cambiando de modo rapido y permanente.

El estudio del agua y el analisis de la composicién elemental y mineral de los alimentos implica
destruir las estructuras moleculares de que dichos elementos forman parte; mientras que en el
estudio de la composicion molecular de los alimentos se debe conservar la integridad de las
diversas entidades moleculares con el fin de poder caracterizarlas y discernir acerca de su
comportamiento y su contribucion a las propiedades y la calidad de los alimentos. Esta
identificacién y discernimiento deben entonces referirse no solo a los compuestos que constituyen
los nutrientes sino también a otros compuestos del alimento que contribuyen a definir las
propiedades, comportamiento y calidad de los productos alimenticios o que simplemente son
materiales de relleno, desecho alimentario, 0 mas aun, representan de manera real o potencial
sustancias indeseables para el consumidor o téxicas y nocivas para su organismo. Por esta razén,
en este manual la parte experimental se dirige hacia el estudio de los carbohidratos, proteinas,
lipidos, acidos y otros componentes de los alimentos, buscando conocer acerca de su naturaleza,
propiedades, su comportamiento en los productos alimenticios y su contribucion para definir la

calidad de los alimentos.

Entre los diversos analisis que se realizaran, se encuentran un conjunto de determinaciones que
describen la composicién nutritiva de una sustancia alimenticia y al cual se le da el nombre de
analisis préximo, comprende las determinaciones de humedad o sustancias volatiles a 105°C,
extracto etéreo o grasa bruta, cenizas o material mineral, fibra bruta, proteina bruta y extracto no
nitrogenado. Entiéndase el término bruto para estas determinaciones en el sentido de que se
analizan grupos de sustancias que responden a ciertas caracteristicas pero no se identifican

particularmente con cada una de ellas. Ademas se incluyen analisis representativos de varios
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grupos de alimentos (leche y derivados, productos carnicos, cereales y harinas... etc.)
encaminados a identificar y cuantificar sustancias o fendmenos que ocurren especificamente en

ellos.

EL ANALISIS DE LOS ALIMENTOS

La importancia de la alimentacion como necesidad vital es un hecho incuestionable conocido por
todos. Si bien es importante comprender esta verdad, también es necesario conocer como nos
alimentamos, es decir cual es la calidad de los alimentos que ingerimos, sobre todo por la gran
relacién que se ha demostrado que tiene la alimentacién con la salud. La alimentacion por ser un
acto reiterado, a largo plazo y vital, constituye el factor ambiental que mas influye en la etiologia, es
decir la causa, de numerosas enfermedades como el cancer, la obesidad, la ateroesclerosis, etc.
Los alimentos no son compuestos estaticos, sino dinamicos y consecuentemente las ciencias
alimentarias deben estudiar la composiciéon de los alimentos y los efectos que sus componentes
provocan en el curso de los diferentes procesos a que estan sujetos los alimentos, investigando y
descubriendo las conexiones que existen entre la estructura de los diferentes compuestos y sus
propiedades organolépticas asi como su capacidad de deterioro en funcion de su composiciéon
quimica.

La caracterizacion de los alimentos proviene de los resultados de los diferentes ensayos a que
puede sometérseles utilizando diferentes métodos de evaluacion, los cuales pueden agruparse en
funcion de los objetivos que persigan y los principios en que se fundamentan. Asi, la evaluacion de
los alimentos involucra tres tipos de analisis: analisis fisico-quimico, analisis microbioldgico y

analisis sensorial.

Andlisis fisico-quimico: Implica la caracterizacion de los alimentos desde el punto de vista fisico-
quimico, haciendo énfasis en la determinaciéon de su composicion quimica, es decir, cuales
sustancias estan presentes en un alimento (proteinas, grasas, vitaminas, minerales, hidratos de
carbono, contaminantes metalicos, residuos de plaguicidas, toxinas, antioxidantes, etc.) y en que
cantidades estos compuestos se encuentran. El analisis fisico-quimico brinda poderosas
herramientas que permiten caracterizar un alimento desde el punto de vista nutricional y
toxicoldgico, y constituye una disciplina cientifica de enorme impacto en el desarrollo de otras

ciencias como la bioquimica, la medicina y las ciencias farmacéuticas, por solo mencionar algunas.

Andlisis microbioldégico: Los alimentos son sistemas complejos de gran riqueza nutritiva y por
tanto sensible al ataque y posterior desarrollo de microorganismos (bacterias, hongos y levaduras).

En todos los alimentos hay siempre una determinada carga microbiana, pero esta debe ser
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controlada y no debe sobrepasar ciertos limites, a partir de los cuales comienza a producirse el
deterioro del producto con la consecuente pérdida de su calidad y aptitud para el consumo. Por
otra parte, existen microorganismos patégenos que producen enfermedades y cuya presencia es
por tanto indeseable y hace extraordinariamente peligroso su consumo. El analisis microbioldgico
se realiza entonces con vistas a identificar y cuantificar los microorganismos presentes en un
producto asi como también constituye una poderosa herramienta en la determinacion de la calidad
higiénico sanitaria de un proceso de elaboracién de alimentos, lo que permite identificar aquellas

etapas del proceso que puedan favorecer la contaminacion del producto.

Andlisis sensorial: Constituye una disciplina cientifica que permite evaluar, medir, analizar e
interpretar las caracteristicas sensoriales de un alimento (color, olor, sabor y textura) mediante uno
0 mas 6rganos de los sentidos humanos. A pesar de que la evaluacion sensorial es el analisis mas
subjetivo, pues el instrumento de medicién es el ser humano, muchas veces define el grado de
aceptacion o rechazo de un producto. Esta claro que un alimento que no resulte grato al paladar, a
la vista o al olfato, no sera aceptado aunque contenga todos los constituyentes nutritivos

necesarios y esté apto desde el punto de vista microbioldgico.

Debe tenerse muy presente que ninguno de los métodos senalados tiene mayor o menor
importancia que los otros y todos desempefan un gran papel en la determinacion del valor de los
alimentos. Solo la aplicacion articulada y consecuente de los métodos fisico-quimicos,
microbiolégicos y sensoriales puede ofrecer evidencia objetiva de la calidad integral de un
alimento.

Los contenidos que se presentan en este curso, estaran centrados en el estudio de los métodos
quimicos de analisis. De ahi, que a continuacion resefiaremos brevemente cuales son los
principales campos de aplicacion de estos métodos en las ciencias alimentarias, de los cuales se

deriva su incuestionable importancia.

Principales campos de aplicacion de la quimica analitica en el &rea de los alimentos.

- Control de la calidad:

La norma ISO 9000 define el término “calidad” como el conjunto de propiedades y caracteristicas
de un producto o servicio que le confieren su actitud para satisfacer necesidades al consumidor.
Hoy en dia, ningun producto sale al mercado sin antes ser sometido a un riguroso control de
calidad que garantice su aceptacion para ser comercializado. En los alimentos el control de calidad
constituye una etapa mas del proceso productivo y adquiere una particular importancia por la
relacion existente entre la alimentacion y la salud. Por otra parte el control de calidad en la industria

de los alimentos permite encontrar las fallas y los errores en el proceso de fabricacion y en lo que
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respecta a las materias primas, almacenamiento, transportacion, etc., proponiendo medidas
eficaces para disminuir o eliminar estos errores.

Las determinaciones fisicas y quimicas que se realizan a los alimentos como parte del control de
calidad asi como los limites en que deben encontrarse los componentes que se cuantifican estan
contenidas en ocasiones en documentos técnicos (Normas Técnicas Colombianas), Decretos,
Resoluciones y dependen del tipo de alimento.

El control de calidad no se circunscribe solo al producto final sino que también deben controlarse

rigurosamente la materia prima y el producto durante el propio proceso de elaboracion.

- Estudios de almacenamiento y conservacion:

Durante la etapa de almacenamiento, los alimentos pueden sufrir transformaciones que involucren
cambios en su composicion quimica con la consecuente aparicion de productos indeseables que
afectan su conservacion y por ende su aptitud para el consumo. Asi, la efectividad de un nuevo
envase o método de conservacidon y/o almacenamiento puede ser evaluado a través de la
determinacion cualitativa o cuantitativa de ciertas sustancias. Estas determinaciones se realizan
empleando métodos quimicos y constituyen una medida de la estabilidad del producto, bajo las

condiciones de conservacion y almacenamiento.

- Estudios nutricionales y toxicologicos:

El valor nutricional de un alimento depende obviamente de su composicion quimica y esta asociado
no solo a la cantidad de nutrimentos que posea sino también y sobre todo a la calidad de estos
nutrimentos. No basta con conocer la cantidad de proteinas o grasas presentes en un alimento sino
que también es necesario conocer como estos se metabolizan y la incidencia que los mismos
tienen en la salud. Auxiliandose de los métodos quimicos es posible no solo determinar la cantidad
de proteinas o grasas de un alimento sino también la composicién de aminoacidos que poseen las
proteinas y la proporcion de acidos grasos presentes en los lipidos.

Por otra parte, la calidad de un alimento depende también de su inocuidad, es decir de la ausencia
de ciertas sustancias que pueden resultar téxicas y por tanto dafinas al organismo. Estas
sustancias son de naturaleza muy variada y pueden contaminar los alimentos durante los procesos
tecnolégicos de elaboracion o ser parte de una contaminacion ambiental del producto
(contaminacion metalica con los envases o durante el proceso productivo, presencia de aflatoxinas
como resultado de una contaminacién fungica, presencia de residuos de plaguicidas, etc.). Otras
sustancias téxicas son componentes naturales en los alimentos (glucésidos cianogénicos,
alcaloides, aminas biogénicas, etc.) o se forman como resultado de procesos fermentativos por
microorganismos (formaciéon de metanol, alcoholes superiores, etc.). También existen sustancias

denominadas aditivos, que se afiaden intencionalmente dado que cumplen alguna funcion en el
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proceso de elaboracién (preservantes, colorantes, saborizantes, etc.) y algunas de ellas poseen
efectos toxicos si se sobrepasan determinados niveles, por lo que su presencia debe ser

rigurosamente controlada.

- Estudios de nuevas fuentes de alimentacién no convencionales y productos para
regimenes especiales: La busqueda de nuevas fuentes de alimentacién no convencionales
(salvado de arroz, frijol de soya, etc.), asi como la formulaciéon de nuevos productos utilizando
estas fuentes es un objetivo esencial de la investigacion actual, que requiere la aplicacion de
numerosos métodos de analisis quimico con vistas a caracterizar nutricionalmente estos productos
y evaluar su factibilidad en la alimentacion humana.

Por otra parte hoy se investigan y producen un conjunto de alimentos dirigidos a grupos de
consumidores que reclaman una alimentacion especial (deportistas, diabéticos, obesos, personas
con trastornos del metabolismo, etc.). Sin el auxilio de la quimica analitica estos estudios serian
imposibles de completar satisfactoriamente.

El impacto y alcance de los métodos quimicos de analisis en la produccion y la investigacion es
enorme. Los diferentes campos de aplicaciéon en el area de los alimentos, arriba referidos,
constituyen tan solo algunos ejemplos de la extraordinaria importancia de la quimica analitica como
herramienta indispensable para el desarrollo de investigaciones que pueden conllevar a nuevos

hallazgos y descubrimientos en las ciencias alimentarias.

DEFINICION Y CLASIFICACION DE LOS METODOS DE ANALISIS

Para poder realizar el analisis quimico de los alimentos, hay que auxiliarse de una de las mas
antiguas e importantes ramas de la quimica: “la quimica analitica”, la cual brinda las herramientas
necesarias para poder determinar quiénes son las sustancias que estan presentes en los alimentos
y en qué cantidades ellas se encuentran. Asi, la quimica analitica puede definirse como la rama de
la quimica que se ocupa de la identificacion y cuantificacion de un componente quimico en una
sustancia dada.

De esta definiciéon se deriva que la quimica analitica se divide en dos grandes campos de
actuacion: el analisis cualitativo, cuyo objeto es identificar cuales son los componentes que estan
presentes en una muestra, y el analisis cuantitativo, a través del cual se determina cuanto hay de
cada componente en la muestra evaluada.

Para complementar cualquiera de estos objetivos (cualitativos o cuantitativos), el procedimiento del
cual se vale la quimica analitica se denomina método analitico. EI método analitico puede definirse

como el conjunto de operaciones fisicas y quimicas que permite identificar y/o cuantificar un
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componente quimico, al cual se denomina “analito” en el sistema material que lo contiene, al cual
se le denomina “matriz”. Asi por ejemplo, en la determinacion de vitamina C en muestras de
naranjas de diferentes variedades, las naranjas constituyen la “matriz’ en la cual se desea
determinar el “analito” (vitamina C). Atendiendo a las caracteristicas del procedimiento analitico y
del principio general en el cual se fundamenta la determinacién, los métodos de analisis quimico

pueden clasificarse en dos grandes grupos: métodos clasicos y métodos instrumentales.

- Métodos quimicos clésicos: Son los métodos mas antiguos e involucran generalmente la

aplicacién de una reaccion quimica en la que interviene el constituyente que se desea determinar.

- Métodos instrumentales: Constituyen un conjunto de procedimientos basados en la medicion

instrumental de alguna propiedad fisico-quimica del sistema estudiado.

Los métodos cuantitativos de analisis clasico pueden clasificarse en:

- Métodos de analisis gravimétrico: Se fundamentan en el hecho de que la determinacion del

analito se alcanza midiendo directa o indirectamente su masa.

- Métodos de analisis volumétrico: Los cuales se basan en la medida exacta del volumen de una

solucién que contiene suficiente reactivo para reaccionar completamente con el analito.

A pesar de que estos métodos son los mas antiguos, debe senalarse que hoy en dia conservan su
vigencia y especificamente en el campo del andlisis de los alimentos poseen una enorme
aplicacion para la cuantificacion de una amplia gama de compuestos de gran importancia
nutricional. Muchos de los métodos clasicos sirven, incluso, como punto de comparacion para

determinar la utilidad de un nuevo método.

ESQUEMA DE UN ANALISIS COMPLETO

Lo ideal seria contar con un método analitico que requiera del minimo nimero de operaciones, con
el minimo de muestra, en el cual el resultado pueda ser obtenido de forma rapida y a bajo costo y
que cuente con adecuados criterios de calidad.

Ante esta realidad que hemos expuesto, contar con un método que relna todas estas

caracteristicas es practicamente imposible, pero lo que si debe quedar claro es que cuando se
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concibe una metodologia para enfrentar un determinado problema analitico, debe estar dirigida a
garantizar al menos algunos de estos requerimientos.

En la practica nos enfrentamos a multiples dificultades entre las que podemos citar la complejidad
de la matriz, aspecto que desde el comienzo de la investigacion debe ser cuidadosamente
valorado. Otra dificultad muy comun es no contar con una metodologia apropiada que se ajuste
perfectamente a nuestra situacion, que en muchos casos nos obliga a adoptar procedimientos ya
reportados en la literatura cientifica, o a cambiar algunos de los pasos fundamentales.

Es necesario sefalar que elaborar procedimientos analiticos no es facil incluso para analistas
experimentados. Por otra parte cada vez aumentan mas las exigencias de calidad para la
aceptacion de un método analitico, lo que exige esfuerzo y un riguroso tratamiento estadistico que
permita considerar el resultado como confiable.

El camino que conduce al conocimiento de la composicion total o parcial de una matriz requiere
indiscutiblemente de esfuerzo intelectual, aptitud, experiencia, intuicién y sobre todo de un
adecuado criterio quimico analitico. Este criterio tiene muchas veces mas peso que la
disponibilidad de grandes y costosos instrumentos.

La solucidon es llegar a una metodologia analitica que permita transformar el material (matrices
alimentarias, en nuestro caso) en una muestra medible y que a su vez obtengamos resultados que
puedan considerarse confiables. Para conseguir estos objetivos debe centrarse la atencion tanto
en las especies a analizar como en la matriz, lo cual es la base del denominado “Enfoque

Analitico”.

El Enfoque analitico es basicamente una cadena de operaciones que se construye a partir del
cuestionamiento de aspectos esenciales para la realizacion del analisis. Veamos a continuacion

algunas de las interrogantes que surgen a la hora de enfrentar un problema analitico:

¢ Qué especie (o0 especies) quiero medir y en que matriz se encuentran?

¢ En qué rango de concentraciones estan presentes?

¢ Qué operaciones o procesos quimicos, fisicos o biolégicos pueden afectar la concentracion o la
estabilidad de las especies objeto de estudio?

¢ Qué técnica analitica es la adecuada para el estudio de dichas especies?

¢ Qué componentes propios de la matriz pueden constituir interferencias en el analisis?

¢ Qué nivel de precisién y exactitud requiere el método analitico para cumplimentar el objetivo
propuesto?

¢ Qué materiales y equipos se necesitan para ejecutar el proyecto?
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Las respuestas a estas interrogantes permite conformar una metodologia analitica que permitira
abordar de forma integral el analisis. Esta metodologia se conoce también con el nombre de
“Esquema de un andlisis completo”, el cual pudiera definirse como una serie de etapas y
operaciones comunes a cualquier método analitico, que es necesario considerar a la hora de

realizar el andlisis. Este esquema esta conformado basicamente por las siguientes etapas:

- Definicién de los objetivos

- Seleccion del método analitico
- Muestreo

- Preparacion de la muestra

- Determinacion

- Calculos, reporte e interpretacion de los resultados

SELECCION DE UN METODO

La seleccion del método analitico ha sido considerada siempre como una de las etapas de mayor
importancia en el esquema de un andlisis completo. Para la correcta selecciéon del método
adecuado para la realizacion de un analisis es necesario considerar diferentes aspectos tales

como:

- Caracteristicas del analito: En este sentido debemos considerar la naturaleza quimica y las
propiedades fisicoquimicas del componente que se desea cuantificar. No existe ningin método
analitico universal, es decir que sea aplicable a la determinaciéon de toda clase de analitos. De
hecho no se utilizan los mismos métodos para la determinaciéon de sustancias organicas que para
sustancias inorganicas o para la determinaciéon de sustancias de bajo y alto peso molecular. Sin
embargo no basta con tener en cuenta las caracteristicas del analito, sino que es también

importante tener en cuenta las caracteristicas de la matriz.

- Caracteristicas de la matriz: Obviamente dentro de las caracteristicas importantes a considerar
esta el estado de agregacién y la complejidad de la matriz. No es lo mismo realizar un analisis
sobre un producto liquido que sobre uno sdlido, puesto que la matriz ha de sufrir diferentes
tratamientos en funciéon de su estado de agregacion. Asi mismo, estos tratamientos seran mas
engorrosos en la medida que la matriz sea mas compleja, es decir, posea un mayor numero de
componentes, puesto que entonces el método seleccionado ha de ser mas especifico a fin de

determinar solo aquella sustancia que interesa (analito) en presencia de un gran niumero de otras

25



sustancias que coexisten en la matriz. Si por el contrario, se trata de una matriz con un reducido

numero de sustancias, resulta mas facil muchas veces la seleccidén del método.

- Validacién del método analitico: El término validacion esta directamente relacionado con la
palabra calidad. En términos generales validaciéon es el programa mediante el cual se establecen
los requisitos 6ptimos para cumplir el objetivo propuesto. De hecho pueden ser validados los
métodos analiticos, los instrumentos, el personal etc. y en este sentido aumentan cada dia mas las
exigencias a nivel internacional.

La validacion del método analitico es el proceso que permite establecer qué caracteristicas del
funcionamiento del método analitico son adecuadas para la aplicacion que se pretende. En este
sentido es importante sefialar que para obtener los mejores resultados deben considerarse todas
las variables del método, que incluyen la etapa de muestreo, la preparacion de la muestra, la

deteccion y evaluacion de los datos, es decir se deben considerar todas las etapas del esquema.

El objetivo principal de la validaciéon analitica es el de asegurar que un procedimiento analitico dara

resultados reproducibles y confiables que sean adecuados para el propésito previsto.

Hay importantes razones para validar los métodos de analisis. En primer lugar la validacion es una
parte integral del desarrollo de un método analitico, en segundo lugar, las Buenas Practicas de
Elaboracion asi lo exigen. Por otra parte y desde el punto de vista comercial los métodos validados
permiten obtener datos fiables por lo que se facilitan las transacciones comerciales basadas en la

aceptacion mutua de los resultados.

Los requisitos o criterios de validacion que debe cumplir un método analitico y que deben ser
determinados en el procedimiento de validacion, segun lo estipulado por diferentes organizaciones
internacionales tales como: NMKL, (1996); AOAC, (2000); Codex Alimentarius, (2001) y IUPAC
(2002) son los siguientes:

1. Exactitud

- Precision

- Veracidad o Justeza

2. Selectividad

3. Linealidad

4. Sensibilidad de calibrado

5. Limite de deteccion y limite de cuantificacion

6. Tolerancia o fortaleza

7. Robustez

26



CONSIDERACIONES PARA LA TOMA Y PREPARACION DE MUESTRAS

Con el fin de evitar que se produzcan errores ajenos a la eficacia y exactitud del analista, hay que
seguir los procedimientos correctos en la toma de muestras. Con frecuencia esto escapa al control
del quimico, pero los procedimientos en cuestion pueden aplicarse una vez que se recibe la
muestra bruta en el laboratorio. La muestra debe ser lo mas representativa del lote que se va a
analizar y la porcién que se pesa para efectuar las diferentes determinaciones debe ser una
fraccion exacta del producto total.

En analisis bromatoldgico, los resultados analiticos pueden variar entre limites mas amplios
comparados con los demas casos de analisis cuantitativos (analisis de medicamentos, analisis
industriales diversos, etc.), esto es debido a la enorme variacion existente en la composicion de las
diferentes partes constitutivas de una muestra de alimentos:

- Las frutas y vegetales varian su contenido de azucares, acidos y agua, dependiendo de la
cantidad de luz durante el periodo de crecimiento, del suelo, del clima, del grado de maduracion y
de las condiciones de almacenamiento y su duracion.

- Las carnes varian en su composicion especialmente en el contenido de grasa; cuantitativamente
ellas tienen la misma composicion, variando principalmente segun la edad del animal (tratandose
de una misma especie).

- Algunos nutrientes de los alimentos varian mas que otros: el contenido de carbohidratos, grasas y

proteinas de los alimentos vegetales es mas constante que el de los alimentos minerales.

Ademas de las variaciones anotadas debidas a la naturaleza misma del alimento, hay que tener en

cuenta las resultantes de su preparacion, cuando se trata de alimentos elaborados:

- Varios azucares pueden introducirse en los alimentos enlatados, en los alimentos endulzados o
bien como preservativo de las frutas (frutas en su jugo o cristalizadas).
- La sal se agrega en cantidades variables en la preparacidon de encurtidos a los alimentos

enlatados, etc.

Fuera de lo anotado en cuanto a la variacion de las sustancias constituyentes del alimento, hay que
tener en cuenta, la anatomia y fisiologia de las diferentes partes del alimento vegetal o animal,

algunos constituyentes pueden localizarse en un area especial del vegetal:

- Los aceites esenciales de los citricos se localizan especialmente en las células situadas en la
capa amarilla

- Los pigmentos de las antocianinas de ciertas uvas se localizan en las células del epitelio
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Es decir, para que una muestra resulte representativa es necesario conocer la estructura y la

composicion del alimento que se analiza.

En resumen, los errores que mas se cometen al tomar la muestra son:

- Descuido o negligencia en la seleccién de las porciones escogidas al azar para que estas sean
representativas de toda la sustancia. Esto se debe principalmente a negligencia del analista y se
considera un error de operacion.

- Cambio en la composicion de la sustancia durante el periodo en que se debe tomar la muestra,
pérdida o absorcion de humedad, pérdida de constituyentes volatiles, descomposicién debido a la
accion enzimatica.

- Dificultad para obtener una muestra representativa debido a la imposibilidad para controlar la
variacion de la muestra: separacion de cristales de azucar en las melazas y jarabes concentrados,

la separacion de crémor tartaro en el jugo de uvas, etc.

La preparacién de una muestra para analisis significa una disminucién cuantitativa de ella, la
reduccion en el tamano de la particula, asi como también el proceso de mezclado de las diferentes
partes que constituyen la muestra con el fin de obtener una sustancia homogénea. A continuacion

se describe la forma de preparar las muestras en alimentos con diferente consistencia:

- Alimentos humedos: Como es el caso de los productos carnicos y de pescado, se pican en una
batidora mecanica y después se mezclan en un mortero. Este proceso es conveniente repetirlo al
menos durante dos ocasiones antes de pasar la mezcla a un recipiente cerrado que debe

conservarse refrigerado.

- Alimentos liquidos: Se pueden homogenizar facilmente por medio de la agitacién, empleando

una licuadora a fin de tener una muestra lo mas representativa posible.
- Alimentos secos: Se deben pasar a través de un molino ajustable, manual o mecanico, y
después mezclarlo en un mortero. En algunas ocasiones es conveniente pasar la harina macerada

a través de un tamiz de tamafio de malla adecuado

- Alimentos Duros: Como por ejemplo el chocolate, tienen que rallarse.
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- Alimentos embebidos en liquidos: En particular los que contienen frutas y vegetales en trozos,
se separan del liquido y se tratan en una licuadora de alta velocidad. Aparte se puede analizar el

liquido en el que estaban embebidos.

- Alimentos en estado coloidal: Especialmente los que contienen frutas y vegetales, se
homogenizan mejor con una batidora de alta velocidad teniendo precaucion de que el batido no

vaya a originar separacion de la grasa como en las cremas de ensalada o las cremas de sopa.

- Las emulsiones grasas: Como la mantequilla o la margarina se calientan a 35 °C en un
recipiente con tapa de rosca y se agitan. Los aceites que no estén claros se deben calentar
ligeramente (a veces la estearina se separa al enfriar). Por otra parte, la muestra caliente se filtra.
Las grasas se filtran después de fundirlas, los antioxidantes presentes se pueden perder si se filtra

la muestra a temperatura demasiado alta.

- Las muestras a granel de materiales granulares o pulverulentos: Se realiza por cuarteo,
segun el siguiente procedimiento: Se depositan los granulos o polvo sobre una gran hoja de papel
y se mezcla con una espatula. Se traza una cruz sobre el monton de material apilado y luego se
eliminan dos de los segmentos opuestos y se vuelven a introducir en el paquete original. Se
continda este procedimiento hasta que quede una muestra de unos 250 gramos que se transfiere a

un frasco de muestras y se tapa herméticamente.

Figura: Preparacién de muestras por cuarteo. La muestra pulverizada se extiende formando un
cuadrado que se divide en otros 4 cuadros. Los cuartos B y C se rechazan, los cuartos Ay D se
mezclan para dar Il. En las figuras Il y 1ll, los cuartos E, H, J y K seran rechazados; | y L seran la

muestra a analizar.
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CONSERVACION DE LAS MUESTRAS

Si una vez que la muestra ha sido preparada adecuadamente, no es posible realizar el analisis en
el mismo dia, es preciso evitar los cambios en su composicién, para ello es necesario conservarla

adecuadamente. Existen tres clases de cambios en los alimentos con el transcurso del tiempo:

1. Evaporacién o absorcion de humedad, evaporacion de otros constituyentes volatiles, oxidacion
debida al aire.

2. Cambios en la composicién de las muestras debido a la accidn de las enzimas hidroliticas.

3. Cambios debido a la accion de los microorganismos.

La evaporacién se evita guardando las muestras preparadas en recipientes de vidrio provistos de
tapon esmerilado; los cambios producidos por la accion de las enzimas son tan rapidos, que la
determinacion de ciertos nutrientes en especial de azucares reductores en presencia de sacarosa y
de invertasa es necesario efectuarla inmediatamente después de procesada la muestra. De no ser
asi, se debe introducir la muestra en alcohol caliente para almacenarla a una temperatura inferior a
0 °C. Se ha encontrado, que la accién enzimatica no puede evitarse completamente por
congelacion de los vegetales, incluso las bajas temperaturas tienen como consecuencia
rompimiento de tejido vegetal ya que los cristales de agua congelada actian como finas navajas
que pueden producir dafio celular. Es aconsejable entonces hacer un calentamiento previo (80 °C

por 1 min.) de la muestra antes de la congelacion.

La accion de los microorganismos depende de la cantidad y calidad de los nutrientes presentes en
el alimento, de la cantidad de agua y del pH (presencia de acido tartarico, acido acético, acido
benzoico) del medio. Por esta razon para conservar la muestra adecuadamente, existen métodos
quimicos (utilizacién de preservativos) y métodos fisicos (bajas temperaturas, desecacién). Los
preservativos quimicos a emplear dependen de la naturaleza del analisis que se va a efectuar, los
mas empleados son: salicilato de sodio, benzoato de sodio, ambos en la proporcion de 0,1%
completamente disueltos y mezclados con las muestras; el acetato de plomo y el formol, en leche,
semillas oleaginosas y frutas. Las soluciones azucaradas pueden conservarse durante un tiempo
relativamente corto, agregandoles tolueno o timol los cuales no interfieren en la determinacién
analitica de los azucares.

Para las muestras se utilizan frascos de vidrio o de polietileno, bien limpios y secos, prestando
especial atenciéon a la tapadera por el agua que se puede quedar retenida en el enroscado. Se
conservan si es posible en envases esterilizados, cerrados herméticamente a una temperatura de
4 °C.
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La muestra se debe etiquetar de una forma clara y garantizando que la informaciéon que tiene la

etiqueta no se pierda. La rotulacién debe contener al menos los siguientes datos:

- Producto en elaboracion

- Fecha

- Hora en que se toma la muestra

- Aspecto externo al momento del muestreo

- Mencionar el tratamiento del producto recibido (Ej. una esterilizacion a 121 °C durante 20 °C).

Las muestras deben analizarse lo mas rapidamente posible, para evitar alteraciones. En el
laboratorio se realizan primero los analisis fisicos y luego los analisis quimicos.

Cuando se realizan analisis a productos terminados se deben seguir los siguientes pasos:

1. Inspeccionar detalladamente el producto, su envase o empaque, rotulado, etc. (Esta etapa es

fundamental cuando se buscan adulteraciones o alteraciones del producto).

2. Recolectar toda la informacion pertinente sobre el producto y en el reporte de laboratorio se
debe declarar esta informacion:

a. Nombre del producto.

b. Fabricante o productor.

c. Direccion de la fabrica.

d. Registro sanitario.

e. Numero del lote.

f. Fecha de fabricacion y fecha de vencimiento.

h. Otras observaciones que aparezcan en la etiqueta del producto.

GUIA DE PREPARACION Y TRATAMIENTO DE ALGUNAS MUESTRAS ALIMENTICIAS

GRASAS Y ACEITES

Para las determinaciones de impurezas, agua y materias volatiles e insaponificable, se debe agitar
enérgicamente la muestra para homogenizarla lo mejor posible antes de la toma de muestra para
el ensayo. Para el resto de analisis de una sustancia grasa es necesario eliminar las impurezas
grandes y el agua que pueda contener, por lo tanto, si la muestra no esta completamente limpia, se
le deja en reposo durante un tiempo en estufa a 50 °C hasta que se clarifique si es liquida y para

que funda completamente si es sdlida; recién entonces se filtra por papel (manteniendo la
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Temperatura a 50 °C) una o mas veces evitando dejar caer el agua que pudiera existir debajo de la
grasa. Colocar la muestra en un recipiente con tapa y guardarla en un sitio fresco, protegida de la

luz y del aire.

Para todas las determinaciones, antes de realizar la toma de muestra para el ensayo, ésta debe
agitarse como medida de precaucion. Si es sdlida, fundir a una temperatura 10 °C por encima del

punto de fusién y proceder como se indica en la primera parte.

LECHE, CREMA, LECHES FERMENTADAS Y OTROS PRODUCTOS LIQUIDOS

Antes de tomar porciones para el andlisis, llevar la muestra a aproximadamente 20 °C y mezclar
por trasvase a otro recipiente limpio, repitiendo la operacion hasta asegurar una muestra
homogénea. Si no han desaparecido los grumos de crema, calentar la muestra en bafno de agua
hasta casi 38 °C, mezclar y luego enfriar a 15-20 °C. Para cualquier determinacién debe llevarse la
muestra a ésa temperatura antes de pipetear. Los grandes volumenes se agitan, procurando que

no se incorpore aire al producto.

QUESO

Se elimina la corteza y se toman varias muestras con un sacabocados.

MANTEQUILLA
Se inserta diagonalmente un sacabocado en el bloque de ésta, luego se calienta a 35 °C en un
recipiente con tapa rosca y se agita.

FRUTAS HORTALIZAS Y SUS PRODUCTOS

La preparacion de las muestras difiere del tipo de analisis que se va a realizar. Si se trabaja
Unicamente con el jugo del limén o de la naranja para determinar su contenido de vitamina C, por
ejemplo, es necesario extraerlo de la fruta. Si se va a analizar una muestra de platano, es
necesario separarlo de la cascara, molerlo, secarlo, pulverizarlo y envasar la harina obtenida en un
frasco hermético, determinando previamente la humedad. En la mayoria de los casos, hay que
determinar primero el contenido de agua y proceder luego a los demas analisis. El tipo de analisis
que se debe aplicar a una sustancia vegetal depende, al igual que para otras muestras, de la
finalidad de sus resultados.

Para la determinacidon de agua se requieren cuidados especiales, debido a las pérdidas que sufre

el material desde el lugar de la recoleccion hasta cuando llega al laboratorio. Para evitar los

32



errores consiguientes, es indispensable pesar la muestra en el sitio donde se toma, anotando el
peso obtenido y empacarla para su transporte en una bolsa de un material adecuado, por ejemplo
de polietileno. Volverla a pesar al llegar al laboratorio y anotar la pérdida de peso que haya podido
sufrir. Desecarla a baja temperatura (40-60 °C) en una estufa de aire durante unas seis horas.
Pasarla a una bolsa de polietileno y dejarla enfriar. Pesarla y anotar la pérdida de peso, moler la
muestra en un molino de martillo, teniendo cuidado que no se produzca recalentamiento y pasarla
por un tamiz y volverla a pasar por el mismo. Terminar la determinacion de la humedad sobre una
cantidad de muestra pulverizada, exactamente pesada, alrededor de 5 g, secandola en la estufa a
90-95 °C hasta peso constante. Sumar todas las pérdidas de peso obtenidas, relacionandolas a

ciento, para obtener el dato de agua en el producto vegetal.

El residuo pulverizado y bien mezclado se reduce por cuarteo, si es el caso, a unos 100 g y se

envasa en frascos bocales herméticos, para el analisis préximo y de contenido mineral.

JUGOS DE FRUTAS

En la mayor parte de los casos el tamafio y el método de muestreo no los controla el analista. Lo
que éste debe decidir es si ha de usar toda la muestra o una parte de la misma, reservando el resto
para comprobaciones u otros fines. Habitualmente el inspector o la persona que envia la muestra

al laboratorio la divide en dos porciones: una la envia al analista y guarda la otra.

Jugo procesado: Mézclese la muestra por agitacion del recipiente a mano y a menos que se

indique lo contrario, filtrese a través de algodén absorbente u ofro filtro rapido.

MERMELADAS Y JALEAS

Remover el empaque un tercio del centro del material que se va a analizar, trasladarlo a una
licuadora u otro mezclador apropiado y mezclar durante 1 6 2 minutos. Tomar las porciones de
analisis en tal forma que se tome una muestra representativa de toda la sustancia, evitando tomar

demasiadas semillas o particulas que se hayan separado por flotacion.

MIEL DE ABEJAS

Las mieles que presentan cristalizacion de azlcares (granulacion) deben homogenizarse,
introduciendo el envase en un bafio de agua a 60 °C. Agitar hasta disoluciéon de los cristales,
enfriar y tomar la porcion para el analisis. Si no se observa granulacion basta agitar con una

varilla.
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FARINACEAS

Se pulveriza la muestra hasta que pase por un tamiz No.20 y se guarda en un frasco tapado.

PAN
Cortar una porciéon de aproximadamente 200g en rebanadas de 5mm de espesor, desmenuzar,

mezclar y almacenar inmediatamente en una bolsa de plastico o en un frasco de vidrio bien tapado.

HARINAS

La muestra que va a utilizar para analisis debe ser representativa del lote, para que los resultados
obtenidos tengan validez. Con este fin tomar porciones de las partes periféricas y centrales de los
sacos, mezclar bien y hacer un cuarteo para reducir la muestra a unos 200 g. Guardar en frasco

seco y bien tapado.

PASTAS ALIMENTICIAS

Se utilizara para estos ensayos la muestra tal cual se presenta en el mercado. Observar su
apariencia y anotar si se ve partida o entera. Triturar mediante un mortero o molino,
aproximadamente 100 g de muestra y almacenar la harina obtenida en un frasco seco y bien

tapado.

PRODUCTOS CARNICOS PROCESADOS

El tamano de la muestra a analizar debe determinarse de acuerdo al tamafio del lote y del peso en
gramos de la unidad del mismo aplicando métodos estadisticos. A la muestra para analisis se le
retiran las envolturas artificiales si las tiene, tanto la exterior como la interior. Se utiliza una
muestra representativa de por lo menos 200 g. La muestra se homogeniza pasandola cuantas
veces sea necesario por el picador de carne (tamafo de laboratorio) y mezclandola. Se guarda en
un recipiente hermético y cerrado en el refrigerador, el cual debe estar a una temperatura entre 0 y
5 °C. La muestra se analiza lo antes posible pero en todos los casos dentro de las 24 horas

siguientes.

VINOS

Si la muestra se toma en la fabrica, es necesario mezclar bien el liquido en el recipiente (toneles de
muchos hectolitros) y extraerlo con ayuda de un siféon a alturas diferentes, uniendo después las
porciones tomadas y homogenizando bien la muestra final, que puede ser 750 mL a 1 L y
envasandola en un recipiente hermético. Las recomendaciones anteriores son necesarias, pues en

el tonel se forman estratificaciones que pueden variar de peso especifico y de graduacion

34



alcohdlica: si se desea obtener una muestra Unica del producto repartido en diversos recipientes,
se toman muestras separadas de cada uno siguiendo las instrucciones anteriores y cuidando que
sean proporcionales a los respectivos contenidos; luego se mezclan bien. La muestra final para el

analisis debe ser, por lo menos, de 750 mL (1 botella).

MALTA
Moler 250 g de muestra en tal forma que el 90% de los granos pasen por tamiz ICONTEC No.30

(595 m). Se mezclan bien y se guardan en frasco de boca ancha, bien tapado.

CERVEZA

Pasar 500 mL de la muestra a un erlenmeyer de 1 dm?® y dejar en bafo de agua a 20 °C.
Descarbonatar por agitacion suave al principio y vigorosa después, hasta que no se observe
desprendimiento de gas. Si es necesario filtrar para retirar las materias en suspension y la

espuma, cubrir el embudo con un vidrio de reloj para reducir las pérdidas por evaporacion.

BEBIDAS Y CONCENTRADOS NO ALCOHOLICOS

Si la bebida es carbonatada se enfria antes de abrir; se transvasa repetidamente entre dos vasos
de precipitados para expulsar el CO, antes de proceder al andlisis. Si lo que ha de examinarse es
una bebida en polvo, se pesa la muestra deshidratada y se diluye luego de acuerdo con las
instrucciones de la etiqueta para producir la bebida acabada. Los resultados se expresan sobre

producto seco o sobre bebida acabada, segun las circunstancias.
ALGUNAS NORMAS DE SEGURIDAD EN EL LABORATORIO

(Tener presente el reglamento interno de los Laboratorios de Tecnologia Quimica de la Universidad

Tecnoldgica de Pereira, pegado en la cartelera de estudiantes)
ESTA TOTALMENTE PROHIBIDO BEBER, COMER O FUMAR EN EL LABORATORIO

* En todas las practicas es obligatorio el uso de la bata de laboratorio blanca. Debe vestirse
adecuada y cémodamente el dia de laboratorio, no usar falda, bermudas o pantalones cortos.
Utilizar zapatos cerrados.

« Para proteger en forma adecuada los ojos, siempre debe usar gafas de seguridad. Nunca deben
llevarse lentes de contacto.

* Nunca se debe trabajar solo sin supervisiéon en el laboratorio, ni realizar ningun experimento sin

previa autorizacion.
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* Mantener el area de trabajo limpia, seca y ordenada.

» Antes de utilizar un reactivo, asegurarse de que es el correcto.

* No caliente solventes volatiles (éteres, benceno, etanol, etc.) con mechero de gas. Hacerlo en un
bafo de agua caliente o en parrilla eléctrica.

* Nunca dirigir la boca del recipiente en el cual se esta efectuando una reaccién, hacia los
compainieros.

* Muchos de los reactivos que se manipulan son toxicos, evitar el contacto con la piel, ojos y
mucosa, evitar inhalarlos o pipetearlos directamente si son liquidos.

« Al vaciar un liquido hacerlo por el lado contrario de la etiqueta o rétulo.

* Cuando se deban insertar tubos de vidrio o varillas en corchos o tapones, debe tenerse la
precaucion de pulir los extremos y lubricar con gotas de glicerina, agua jabon o grasa. Proteger las
manos con varias capas de toalla o unos guantes resistentes mientras se inserta el vidrio o el
material cortante.

* Nunca se debe agregar agua a un &cido concentrado, diluir el acido adicionandolo lentamente al
agua con agitacion constante; las bases deben ser diluidas de forma analoga.

« Distribuya bien el tiempo de trabajo en el laboratorio.

* Nunca utilizar el material de laboratorio para realizar pruebas organolépticas.
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ANALISIS PROXIMAL

El analisis proximal es un analisis de tipo preliminar en el cual no se pretende determinar en detalle
la complicada composicion de los alimentos de forma completa, ya que esto caeria dentro del
campo mas especializado de la bromatologia.

Ordinariamente este andlisis se refiere a unas pocas determinaciones convencionales afines, las
cuales sirven para calificar su valor como una primera aproximacion, desde el punto de vista
nutricional, constituyéndose de esta manera en una técnica In Vitro que evalla el valor nutritivo

potencial de una determinada dieta o alimento.

Las determinaciones que se realizan en un analisis préximo implican una metodologia que ha
resultado ser muy util para programas de seleccion de alimentos basicos en investigaciones
agricolas y en actividades relacionadas con los efectos de conservaciéon y procesamiento,
mejoramiento de la calidad proteinica, desarrollo de alimentos de alto valor nutritivo y, entre otros

mas, para propositos de control de calidad.

Las pruebas basicas del analisis préximo son:
Humedad
Cenizas
Determinacién de proteina
Determinacion de Grasa

Determinacion de fibra bruta.

Otras Pruebas:

Carbohidratos, pH, indice de refraccion, acidez, etc.

37



DETERMINACION DE HUMEDAD O SUSTANCIAS VOLATILES

OBJETIVOS

Determinar el contenido de humedad de una muestra alimenticia de origen animal o vegetal,
aplicando la técnica de deshidratacion completa con aire caliente.
Escoger un alimento cuyos resultados se puedan comparar con datos tedricos encontrados en la

bibliografia.

INTRODUCCION

El agua es el unico ingrediente de los alimentos que esta practicamente presente en todos ellos y
su cantidad, estado fisico y dispersion en los alimentos afectan su aspecto, olor, sabor y textura.
Las reacciones quimicas y las interacciones fisicas del agua y de sus posibles impurezas con otros
componentes de los alimentos determinan frecuentemente alteraciones importantes durante su
elaboracion. Los alimentos en general pueden considerarse integrados por dos fracciones
primarias: su materia seca y cierta cantidad de agua o humedad; esta agua no esta solamente
adherida a la superficie de los alimentos sino que también se encuentra intimamente asociada
como tal a ellos y por tanto incorporada a su naturaleza y composiciéon quimica. Es obvio que el
hidrogeno y el oxigeno constitutivos de esta agua deben ser considerados como parte de la
composicion elemental de la masa y materia de los alimentos, en consecuencia, si se lograse
extraer esta agua presente en los productos alimenticios, se puede asi demostrar y precisar la
contribucién real de estos dos elementos y del agua que ellos forman a la composicion elemental y
a la composicion molecular de un alimento dado. El contenido de agua en los alimentos guarda
estrecha relacién con el contenido de humedad en el aire que los rodea. Esta relacién reviste gran

importancia en la conservacion de los materiales alimenticios y por tanto en la proteccion de su

calidad.

MATERIALES

Material de vidrio y elementos de | Cantidad
laboratorio

Capsula de porcelana 2
Espatula 1

Pinza para crisol 1
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PROCEDIMIENTO

La determinacion de humedad o sustancias volatiles a 105 °C se basa en la perdida de peso que
sufre el alimento al calentarlo a 105 °C. Este valor incluye ademas del agua propiamente dicha, las

sustancias volatiles que acompanan al alimento. (Realizar prueba por duplicado)

Se pesan con exactitud 5g de la muestra preparada en una capsula de porcelana previamente
tarada y pesada.

Se lleva a desecacion en una estufa a presion atmosférica entre 100 °C y 105 °C, o en una estufa
al vacio a 70°C, durante dos a tres horas.

Se retira la capsula de la estufa y se coloca inmediatamente en un desecador hasta que alcanzan
la temperatura ambiente.

La muestra desecada se pesa.

Si es posible, se deben repetir las operaciones de secado, enfriada y pesada hasta cuando se
obtenga un peso constante, esto es cuando toda el agua de la muestra haya sido eliminada; luego
se guarda en el desecador la muestra deshidratada.

A partir del peso obtenido se calcula el porcentaje de agua en base humeda (se expresa en
gramos de agua por unidad de peso o por 100 gramos del alimento (g agua/g producto).

Calcular el porcentaje de materia seca.

CALCULO

% Humedad = perdida de peso * 100 / peso muestra

GUARDAR LA MUESTRA SECADA EN EL DESECADOR PARA LA DETERMINACION DEL
EXTRACTO ETEREO O GRASA BRUTA.

PREGUNTAS

¢ Cual es la importancia del contenido de humedad y la actividad acuosa en los alimentos?

¢ Que influencia tiene el agua en las reacciones que ocurren en los alimentos desde el punto de
vista deteriorativo y cual es su relacién con la estabilidad y la calidad de los alimentos?

¢ Que otros métodos existen para la determinacion de humedad en alimentos y en que casos
deben utilizarse?

Investigar en que consiste un analisis bromatolégico.
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DETERMINACION DE CENIZAS O MATERIA MINERAL

OBJETIVOS

Determinar el residuo inorganico de una muestra alimenticia de origen animal o vegetal, utilizando
la técnica de calcinacion a 550°C.
Escoger un alimento cuyos resultados se puedan comparar con datos tedricos encontrados en la

bibliografia.
INTRODUCCION

Todos los alimentos contienen elementos minerales formando parte de compuestos organicos e
inorganicos. La incineracién para destruir toda la materia organica cambia su naturaleza; las sales
metalicas de los acidos organicos se convierten en 6xidos o carbonatos o reaccionan durante la
incineracion para formar fosfatos, sulfatos o haluros y algunos elementos, como el azufre y los
halégenos, pueden no ser completamente retenidos en las cenizas perdiéndose por volatilizacion.
Debido a esto, la naturaleza y calidad de las variadas combinaciones minerales que se encuentran
en los alimentos son dificiles de determinar, aun cuando el resultado de la incineracién del material

permite una orientacion sobre su cantidad aproximada.

En general, las cenizas se componen de carbonatos originados de la materia organica y no

propiamente de la muestra; en las cenizas vegetales predominan los derivados del potasio y en las
animales los del sodio. EIl carbonato potasico se volatiliza apreciablemente a 700°C y se pierde
casi por completo a 900°C, el carbonato sédico permanece inalterado a 700°c, pero sufre

pérdidas considerables a 900°C. Los fosfatos y carbonatos reaccionan ademas entre si. La

determinacion debe hacerse aumentando progresivamente la temperatura del horno, hasta

alcanzar el rojo oscuro ( 550°C). No se debe dejar pasar de esta temperatura pues se podrian
descomponer los carbonatos presentes y se volatilizarian otras sustancias como los compuestos

de fosforo produciendo resultados erréneos.
Otra forma de destruir la materia organica es por oxidacion humeda, con acido nitrico o sulfdrico

concentrado. Posteriormente, el residuo de cenizas puede utilizarse para el analisis del contenido

de algunos elementos que, ahora en forma predominantemente mineral, ofreceran caracteristicas
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fisicas y quimicas que haran posible su identificacion y determinacién mediante reacciones o

pruebas rapidas y completas, con mayor facilidad, exactitud y certeza.

MATERIALES

Material de vidrio y elementos de | Cantidad
laboratorio

Crisol de porcelana con su tapa 2

Espatula

Pinza para crisol

PROCEDIMIENTO

Realizar prueba por duplicado

- Secar en la estufa a 100°C por 30 minutos un crisol de porcelana limpio con tapa y posteriormente

enfriarlo dentro de un desecador y pesarlo exactamente.

- Pesar con la mayor precisién posible una muestra de 1.0 g. del alimento preparado en el crisol de

porcelana con tapa.

- Colocar el crisol con la muestra y su tapa en un horno o mufla y llevarlo progresivamente a una

temperatura que no exceda los 425°C, con el fin de lograr la incineracién y liberaciéon de los

compuestos gaseosos sin formacién de llamas.

- Aumentar la temperatura gradualmente hasta llegar a un maximo de 550°C y mantenerla a este

nivel durante el tiempo necesario (~2h) para obtener unas cenizas blancas o grisaceas.

Nota: En ocasiones, de acuerdo al tipo de muestra se requieren aproximadamente 5 horas.

“Se debe tener cuidado para evitar la pérdida de cenizas ligeras; para esto se debe mantener

el crisol tapado incluso dentro del desecador”.

- Dejar enfriar el crisol tapado en la mufla o en el aire hasta cerca de 60°C y luego llevarlo a

temperatura ambiente dentro del desecador.

- Pesar el crisol con las cenizas y la tapa.

- Con los resultados obtenidos, calcular en bases humeda y seca el porcentaje de cenizas.
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PREGUNTAS

a. ¢Que elementos con significado en la alimentacion animal y humana, podrian ser determinados en
las cenizas de los productos alimenticios?
b. ¢Cual es el papel de los elementos quimicos en los alimentos?

c. ¢Que indica un alto contenido de cenizas?
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DETERMINACION DEL EXTRACTO ETEREO O GRASA BRUTA

OBJETIVOS

Determinar gravimétricamente el contenido graso de una muestra alimenticia de origen animal o
vegetal.
Escoger un alimento cuyos resultados se puedan comparar con datos tedricos encontrados en la

bibliografia.

INTRODUCCION

El término extracto etéreo se refiere a las sustancias extraidas con éter etilico que incluyen el
grupo de nutrientes llamados grasa bruta o lipidos y son todos los ésteres de los acidos grasos con
el glicerol a los fosfolipidos, las lecitinas, los esteroles, las ceras, los acidos grasos libres, vitaminas
liposolubles, los carotenoides, la clorofila y otros pigmentos. En el proceso de digestidon estas
sustancias son transformadas en sustancias semejantes, pero caracteristicas del organismo que
las ingiere, por eso se consideran precursores dietéticos; la grasa es un componente necesario de
los tejidos vivos y es esencial en la nutricion humana. Debido a que puede almacenarse y
movilizarse, es el principal material de reserva corporal, son la fuente mas concentrada de energia
en la dieta, dando aproximadamente 9.3 calorias por gramo; su ingesta equilibrada es también
esencial para asegurar el aporte dietético de acidos grasos esenciales y vitaminas liposolubles A, D
y E.

Las grasas se clasifican con las proteinas y carbohidratos, como sustancias alimenticias
fundamentales y se consumen en gran cantidad, actian como lubricantes, plastificantes y buenos
conductores del calor, comunicando sabores y texturas especiales a los alimentos que se cuecen

con ellas.

Los lipidos son compuestos insolubles en agua pero solubles en solventes organicos tales como el
éter, acetona, alcohol, cloroformo o benceno, generalmente se encuentran distribuidos
ampliamente en la naturaleza como ésteres de acidos grasos de cadena larga. Es decir, que una
propiedad suya predominante radica en su escasa o nula solubilidad en compuestos tipicamente
polares, con el agua en primer término, frente a una alta solubilidad en liquidos caracterizados por

su pobre polaridad y su significativa capacidad para establecer enlaces hidréfobos.
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En consecuencia, esta clase de comportamiento tendra que incidir de modo directo sobre la forma
de extraerlos, manipularlos, procesarlos, acondicionarlos, conservarlos y utilizarlos en los alimentos

y en la industria alimentaria.

MATERIALES

Material de vidrio y elementos de | Cantidad

laboratorio

Algodon

Balén de 250 mL y tapon

Beaker de 100 mL

Cartucho de extraccién o papel filtro

Equipo de destilacion fraccionada

Equipo de extraccion Soxhlet

Erlenmeyer de 250 mL

[N (R N L O [ O IS N [ O I N N

Espatula

REACTIVOS

Cédigo de | Riesgos Consejos de

Nombre color especificos prudencia

n-Hexano Rojo 11-48/20 9-16-24/25-29-51

Soluciéon de NaOH al 10% Blanco // 35 26-37/39-45

PROCEDIMIENTO

Dada la insolubilidad de las sustancias grasas en el agua y su inmiscibilidad con ella, la extraccion
de la grasa a partir de las materias primas que la contienen se debe llevar a cabo justamente
prescindiendo de la intervencion del agua. La grasa se extraera basandose en su miscibilidad en
disolventes organicos, que a su turno, son insolubles en agua e inmiscibles con ella. La extracciéon
de una muestra previamente deshidratada en estufa, se hace en un equipo Soxhlet con n-Hexano.
Posteriormente, se elimina el disolvente y se determina gravimétricamente el extracto seco que

representa los lipidos de la muestra.
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El balén de extraccién junto con las perlas de ebullicion debe lavarse con la solucion de soda al

10%, enjuagarlo bien con agua destilada, luego con éter, secarlo en la estufa por 30 minutos a

100°C y enfriarlo en un desecador.

El equipo Soxhlet, el cartucho de extracciéon y el algoddén deben lavarse previamente con n-
Hexano.

Pesar exactamente el balon con las perlas de ebullicion.

En un papel filtro pesar de 2.0 a 5.0 g de la muestra previamente secada en la estufa (utilizar la
muestra secada en la determinacion de humedad), y colocar todo el conjunto dentro del cartucho y
luego en la camara de extraccion del Soxhlet.

Conectar el balon al aparato de extraccion segun la Figura y agregar suficiente cantidad de n-
Hexano para llenar dos veces y media la camara de extraccion. Extraer la muestra durante 3 horas
con un reflujo de 5 o 6 gotas por segundo.

- Recuperar el n-Hexano mediante destilacion fraccionada y luego desecar el residuo en una estufa

de aire a 100 °C durante 30 minutos.
- Enfriar en un desecador hasta temperatura ambiente y pesar.

- Con los resultados obtenidos, calcular el porcentaje de grasa.

LA MUESTRA DESENGRASADA DEBE GUARDARSE PARA LA DETERMINACION DE FIBRA

RUDA.

77777 = HLO

Cartucho
Camara Soxhlet ! | /

Grasa disuelta
Balon de
Destilacion

en el disotvente

Figura. Equipo de Extraccion Soxhlet
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PREGUNTAS

a. ¢Que otros tipos de extractores pueden usarse para determinaciones de grasa? ;Cual es la
diferencia entre ellos?

b. ¢Coémo podemos clasificar los lipidos?
¢, Cual es el papel de los lipidos en los alimentos?

d. ¢Que sucederia si la extraccion de grasa se realiza con la muestra humeda?

BIBLIOGRAFIA

e BERNAL DE RAMIREZ, |. Andlisis de Alimentos. Santa fe de Bogota: Academia Colombiana
de Ciencias Exactas, Fisicas y Naturales, 1993. 313 p.

e FISCHER H. J. y HART, F. L. Analisis Moderno de los Alimentos. Espafia: Editorial Acribia,
1971. 619 p.

e PEARSON O. Técnicas de Laboratorio para el Andlisis de Alimentos. Espafa: Editorial Acribia,
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DETERMINACION DE NITROGENO (PROTEINA)

OBJETIVOS

Determinar cuantitativamente el contenido de nitrégeno por el método Kjeldahl, en una muestra
alimenticia de origen animal o vegetal.

Escoger un alimento cuyos resultados se puedan comparar con datos tedricos encontrados en la
bibliografia.

INTRODUCCION

El termino proteina bruta se aplica a gran nimero de compuestos nitrogenados, clasificados como
alimentos plasticos. Estructuralmente, son polimeros cuyas unidades basicas son amino o
aminoacidos, unidos por un enlace caracteristico que recibe el nombre de enlace peptidico. La
secuencia de grupos aminoacidos caracteriza a una proteina y las propiedades fisicas, quimicas y
nutricionales dependen de la composicidon en aminoacidos de la molécula proteica y de la forma
como se enlazan para conformar su estructura. En el trabajo de rutina se determina mas
frecuentemente la proteina total que las proteinas o aminoacidos individuales y puesto que el
nitrégeno representa en la mayoria de las sustancias proteicas un porcentaje relativamente
constante, alrededor del 16%, determinacién sirve como una medida del contenido proteico en los

alimentos.

MATERIALES

Material de vidrio y elementos de | Cantidad

laboratorio

Balén Kjeldahl de 250 mL

Balén Kjeldahl de 250 mL.

Beaker de 100 mL

Bureta de 25 mL

Destilador Kjeldahl

Erlenmeyer de 125 mL.

Espatula

EE e (S N e N e = Y

Mechero
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Pipeta de 10 mL 1
Probeta de 50 mL 1
Vidrio reloj 1
REACTIVOS
Cdbdigo de
Nombre color Riesgos especificos | Consejos de prudencia
H,SO4 concentrado Blanco 35 26-30-45

Pastilla catalizadora Kjeldahl

Indicador Tashiro

HCI 0.1 N estandarizado Blanco 34-37 26-45

Acido Boérico al 4% Verde

En la practica se emplean tabletas catalizadoras Kjeldahl segin Wieninger con selenio. Se

utiliza un cuarto de pastilla por muestra.

PROCEDIMIENTO

El contenido en nitrégeno que se expresa como nitrbgeno total o proteina bruta (Nx6.25), se
determina casi siempre por combustion liquida en la que se convierte el nitrdgeno primero en
sulfato aménico y finalmente en amoniaco; el amoniaco formado se destila, se recoge en acido
bdrico y se titula con una disolucion acida normalizada. Este método, ideado por J. Kjeldahl en
1883, ha sufrido numerosas modificaciones, no en lo fundamental, sino en lo que se refiere a los

catalizadores aplicados para acelerar o hacer mas completa la digestion, en general consiste en:

Oxidacién de la muestra con H2SO4 y un catalizador, durante la cual la materia organica se
destruye y el nitrdgeno se convierte en sulfato acido de amonio.
Descomposicién del sulfato acido de amonio por medio de un exceso de alcali fuerte para liberar el
amoniaco, el cual se recoge por destilacion sobre acido boérico.
Titulacion del borato de amonio formado con solucion patron de HCI o de H2SO4, usando como
indicadores de punto final una mezcla de rojo de metilo y azul de metileno o una mezcla de rojo de

metilo y verde de bromocresol.
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Los fundamentos de cada una de las etapas se describen a continuacion:

Digestion:

Se emplea acido sulfirico concentrado y sulfato de cobre como catalizador, que con ayuda de calor
y sulfato de potasio oxidan la materia organica hasta CO2 y agua y transforman todo el nitrégeno
aminico (NH2) e iminico (NH=NH) provenientes de proteinas y aminoacidos en ién amonio (NH4+).

La reaccion general que tiene lugar es la siguiente:

7 2ni CALOR
Mate“a Orgar"ca + HZSO4(CONC) —_— COz(g) + Hzo(g) + SOZ(g) +(NH4)ZSO4
CATALIZADOR
Varios catalizadores han sido empleados, entre ellos: mercurio, cobre y selenio.
Cuando la digestion termina, la solucion queda transparente, libre de particulas carbonosas. En el
caso de haber empleado como catalizador el sulfato de cobre, la solucién toma un color azul

verdoso.

Destilacion:

En la muestra digerida se trata con un alcali (NaOH 40% m-V) afiadido en exceso, el cual
reacciona descomponiendo el sulfato de amonio en amoniaco, que es volatil y se destila por
arrastre con vapor.

La reaccion que tiene lugar es la siguiente:

(NH4)2S04 + 2NaOH == 2NH3 (g) + Na2S04 + 2H20

El amoniaco destilado se recoge en un erlemeyer con una mezcla de indicadores (bromocresol
verde-rojo de metilo) y solucién alcohdlica de acido borico.

La reaccion que ocurre es:

H3BO3 + NH3 (g) === NH4+ BO2- + H20

Valoracion:

El borato de amonio formado se valora entonces utilizando como patrén valorante una solucion
estandarizada de acido clorhidrico, segun:

BO2- + H+ + H20 === H3BO3

El punto final de la valoraciéon estara a pH acido, por la presencia de acido boérico finalmente
formado.

La cantidad de proteina bruta se obtiene multiplicando el porcentaje de nitrégeno total (N) por un
factor de conversion (F) y el resultado (NxF) se expresa como proteina: para las proteinas
vegetales cuyo contenido en nitrégeno oscila entre 16.4% y el 18% aproximadamente se aplica el
factor de conversion 5.7 (Nx5.7) (pudiéndose aplicar otros particulares para cada vegetal); para las
proteinas animales que contienen aproximadamente el 16% de nitrégeno se aplica el factor de 6.25
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(Nx6.25). Como caso particular, para la caseina de la leche, que contiene el 15.5% el factor
utilizado es 6.38 (Nx6.38), para la gelatina 5.55 (Nx5.55).

Este método asi como otros, se basa en la medicion del amoniaco formado por todo el nitrégeno
presente en la muestra (nitrdgeno en acidos nucleicos y sales de amonio, también el nitrdgeno
ligado de compuestos aromaticos como pirazina, pirrol y oxazol, asi como también el nitrégeno
organico ligado de las vitaminas como la B1, la B2 y la nicotinamida), por lo tanto el valor obtenido
no es el real a no ser que de alguna manera se elimine el nitrdgeno no proteico en la preparaciéon
de la muestra. No obstante, como por lo general los alimentos solo contienen cantidades traza de
compuestos aromaticos nitrogenados y de vitaminas, el error cometido se considera despreciable;
ademas, este método da una apreciacion cuantitativa de la proteina presente, mas no orientan
sobre la calidad de la misma, su riqueza en aminoacidos y capacidad de asimilacién, factores que

determinan el valor nutricional de la proteina.

Pesar de 0.2 a 0.8 g de la muestra en un papel filtro o vidrio reloj, se transfiere a un balén de
digestion Kjeldahl de 250mL (limpio y perfectamente seco) y se agrega un cuarto de pastilla del

catalizador y 9 mL de H2SO4 (conc.).

Se pone el baldén en posicidn inclinada y se calienta suavemente hasta que deje de formar espuma.
Digeste hasta que la muestra este completamente clara, libre de materia organica; de vez en
cuando se debe hacer girar el balon para recoger cualquier material carbonizado adherido a la

pared.

Enfriar a temperatura ambiente y diluir con precaucién con agua destilada (aprox. 200 mL).

Adicionar 100 mL de solucion de H3BO3 al 4% con unas gotas del indicador Tashiro a un

erlenmeyer de 250 mL para recoger el destilado.

- Conectar el balén en el aparato de destilacion con el extremo del condensador penetrando en la
disolucién de acido boérico contenido en el erlenmeyer (Figura).

- Adicionar cuidadosamente 50 mL de la solucién de hidroxido de sodio al 50% (o de solucién de
hidréxido de sodio y tiosulfato si el catalizador es de mercurio).

- Calentar y recoger el destilado hasta cambio a verde; dejarlo 6 minutos mas. La destilacion no
debe ser muy rapida porque el amoniaco no alcanza a solubilizarse en el acido bérico
produciéndose su escape.

- Retirar el balén vy titular el borato de amonio con la solucion de HCI 0.1N.
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Figura 1.7 Equipo de destilacion Kjeldahi

Figura. Equipo de destilacion Kjeldahl

Con los resultados obtenidos, calcule el porcentaje de nitrégeno y con el factor apropiado

encuentre el porcentaje de proteina.

% N = V x N x 14/1000 x 100/Peso de la muestra.

% Proteina=% N *F

Tipo de alimento | Factor (F)
Vegetales 5.7
Carnes 6.25
Leche 6.38
Gelatina 5.55
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PREGUNTAS

¢ Cudl es la funcion de cada uno de los reactivos de la mezcla catalitica?
Investigue que otros procedimientos existen para determinar el nitrégeno en los alimentos y en que
consisten?

c. ¢Cual es el papel de las proteinas en los alimentos?

BIBLIOGRAFIA

e BERNAL DE RAMIREZ, I. Analisis de Alimentos. Santa fe de Bogota: Academia Colombiana de
Ciencias Exactas, Fisicas y Naturales, 1993. 313 p.

e FISCHER H. J.y HART, F. L. Analisis Moderno de los Alimentos. Espana: Editorial Acribia, 1971.
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DETERMINACION DE FIBRA BRUTA Y EXTRACTO NO NITROGENADO

OBJETIVOS

Determinar la cantidad de fibra bruta y carbohidratos solubles presentes en una muestra alimenticia
de origen animal o vegetal.
Escoger un alimento cuyos resultados se puedan comparar con datos tedricos encontrados en la

bibliografia.

INTRODUCCION

Los carbohidratos abarcan un gran niumero de compuestos que van desde los azucares simples
mono Yy disacaridos como la glucosa y la sacarosa, hasta los mas complejos como el almidén y la
celulosa. No es posible determinar el gran grupo de carbohidratos por medio de un procedimiento
analitico sencillo puesto que esta integrado por numerosas entidades quimicas que carecen de una
caracteristica analitica comun, por lo cual se ha dividido toda esta fraccion en dos grandes grupos:
una parte insoluble en acidos y bases a la que se llam¢6 “fibra bruta” y una fraccién soluble a la

que se denominé “extracto no nitrogenado”.

La fibra bruta constituye un indice de las sustancias presentes en los alimentos de origen vegetal
cuyo valor alimenticio es igual al del heno. Esta constituida fundamentalmente por celulosa, lignina
y pentosanas, suberina, cutina, alginatos y pectinas; constituyentes, junto con pequefas
cantidades de sustancias nitrogenadas, de las estructuras celulares de los vegetales. Aunque la
fibra no posee un valor nutritivo apreciable, su funcion en el tracto intestinal es la de aumentar el

volumen de las materias nutritivas y estimular el peristaltismo intestinal.

La fibra sobre las bases nutritivas se define como las sustancias vegetales insolubles no digeridas
por las enzimas diastasicas o proteoliticas, nutritivamente indtiles excepto por fermentacion
microbiana en el tracto digestivo de los animales. La fibra dietaria es el nombre que se le da a la
fraccion de la fibra bruta que puede ser Util para los procesos digestivos del tracto humano, en ella
se incluyen compuestos tales como el almidén, los polisacaridos no celulésicos, la celulosa, la

lignina, la hemicelulosa y sustancias pépticas.

En el Extracto No Nitrogenado se agrupan mono y disacaridos, la parte soluble de la celulosa,

pentosanas vy lignina, las hemicelulosas, el almidon, la inulina y toda clase de azucares, materias
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pépticas, acidos organicos y otras materias solubles libres de nitrégeno, constituyendo asi la

fraccion mas valiosa del alimento. Los carbohidratos son compuestos con caracteristicas

fuertemente polares, solubles en agua con algunas excepciones (polisacaridos), es por esto que

su analisis se realiza generalmente en medio acuoso.

MATERIALES

Material de vidrio y elementos de

laboratorio

Cantidad

Balén de 250 mL

Beaker de 250 mL

Condensador para reflujo con sus mangueras

Crisol de porcelana

= =] N -

Equipo para filtracién al vacio

—_

Erlenmeyer de 250 mL

Erlenmeyer de 600 mL

Espatula

Pinza para crisol

Probeta de 200-250 mL

Tela de dril o lona

Varilla de vidrio

Vidrio reloj

[N [ N (UL N (U N (U O I O (UL G [ N

REACTIVOS

Nombre

Cédigo
de

color

Riesgos

especificos

Consejos de

prudencia

Solucion de H2SO4 0.255N

Blanco

35

26-30-45

Metanol, etanol (95%) o alcohol

Isopropilico

Rojo

1-23/25-39/23/24/2

7-16-36/37

Solucién de NaOH 0.313N

Blanco //

35

26-37/39-45
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PROCEDIMIENTO

Hasta el momento no hay un método oficial para su determinacién. El método mas comudn no ha
experimentado variaciones esenciales desde su introduccion (1864), se basa en la digestion acido-
alcalina de la muestra bajo condiciones especificas. La finalidad del método es la de eliminar las
proteinas, carbohidratos solubles, residuos de grasas, vitaminas y otros compuestos diferentes que
interfieren en su determinacion; el fundamento del método es asemejar este proceso al que

desempenia el organismo en su funcion digestiva.

La muestra deshidratada y exenta de grasa obtenida de la extraccion del extracto etéreo, se trata
con acido sulfarico en ebullicién y después con hidréxido sédico en ebullicidon. El residuo se

somete a calcinacion a 550°C, la diferencia residuo - cenizas se considera fibra bruta.

El Extracto no nitrogenado se obtiene restando de 100 la suma de los porcentajes de agua,
proteina bruta, cenizas, extracto etéreo y fibra bruta. A veces se usa el término “carbohidratos por
diferencia” o “carbohidratos totales”, pero en este ultimo se incluye con frecuencia también la fibra

bruta.

Es importante tener presente que cualquier error cometido en las determinaciones de grasa,
proteina, cenizas, agua y fibra bruta, quedan reflejadas en el valor de las sustancias

extractivas no nitrogenadas.

Transferir cuantitativamente (1-2 g) el residuo obtenido de la determinacion de grasa (muestra
desengrasada) a un bal6n de 250 mL.

Calentar en un erlenmeyer 100 mL de H2SO4 0.255N y cuando este en ebulliciéon verterlo sobre la
muestra y dejarlo en reflujo por exactamente 30 minutos (contados a partir de la ebullicion),
teniendo cuidado de que no haya material fuera de contacto con la solucién. Si hay pérdidas de
agua, deben reponerse.

- En un erlenmeyer calentar 250-500 mL de agua destilada.

- Retirar la mezcla del reflujo y filtrarla al vacio a través de una tela ya sea de dril o lona.

Lavarla con suficiente agua caliente teniendo en cuenta de no perder nada de la muestra, hasta
que el agua de lavado salga a un pH neutro (utilizar papel indicador).

Calentar 100 mL de NaOH 0.313N en un erlenmeyer y una vez empiece a ebullir verterlo sobre la
muestra lavada anteriormente y dejar toda la mezcla en reflujo por exactamente 30 minutos,

proceder como en la digestion acida.
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- En un erlenmeyer calentar 250-500 mL de agua destilada.

- Retirar la mezcla del reflujo y filtrarla al vacio a través de una tela ya sea de dril o lona como se
realizé anteriormente.

- Lavar nuevamente con suficiente agua caliente teniendo en cuenta de no perder nada de la
sustancia problema hasta neutralidad de las aguas de lavado.

- Transferir la muestra lavada a un vaso de precipitados de 100 mL que contenga 25 mL de alcohol
y filtrarla utilizando la misma tela y lavando con 25 mL de alcohol etilico.

- Transferir el residuo a un crisol (si es necesario lavar la tela con unas gotas de agua caliente,

reservando los lavados en el mismo vaso) y dejar en la estufa a una temperatura de 100-110°C
hasta obtener un peso constante (anotarlo).

- Una vez obtenido el peso constante trasladar el crisol a la mufla y dejarlo por espacio de 20

minutos a 550°C en la mufla.

- Colocar el crisol en el desecador, dejarlo enfriar a temperatura ambiente y pesar.

La pérdida de peso en la calcinacién se considera como la fibra cruda de la muestra pesada

antes de extraer la humedad.

- Con los resultados obtenidos, calcule el porcentaje de fibra cruda en base seca y humeda.
- Calcule el porcentaje de extracto no nitrogenado en base humeda.

Con los resultados obtenidos en el analisis préximo, elaborar una discusiéon de resultados

integrada para el alimento analizado.
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PREGUNTAS

a. Qué reacciones estan involucradas en las digestiones acida y basica de la muestra?
b. Porque la denominada fibra bruta, es indigerible por el hombre?

c. Como puede calcularse la fibra dietaria total?

BIBLIOGRAFIA
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ANALISIS DE GRASAS Y/O ACEITES

OBJETIVOS

Reconocer la importancia de las técnicas fisicoquimicas estandarizadas para el analisis de grasas
y aceites alimenticios.

Investigar, estudiar y comparar las normas y resoluciones que rigen los requisitos que deben
cumplir las grasas y aceites alimenticios para el consumo humano y aplicarla a la interpretacion de

los valores obtenidos experimentalmente.

INTRODUCCION

Definiciones segun la Resolucién 126 de 1964

- Grasas Animales Comestibles: Las provenientes de los animales vacunos, ovinos, porcinos,
caprinos, aves y animales marinos, declaradas aptas para consumo humano por la autoridad
sanitaria respectiva, en los establecimientos autorizados para su faena y que se ajusten a las
condiciones sanitarias establecidas en la Resolucién No. 000917 de 1963, para su elaboracion.
Tales grasas, como las demas empleadas en la alimentacién deban estar exentas de suciedad,
con una acidez maxima de 0.5%, en acido oleico y un maximo de 1 % de sustancias extrafas al
producto, necesariamente incorporado en el proceso de fusion. Se entendera por sustancias
extrafas: agua, cenizas, e impurezas insolubles. El punto de fusion no excedera a 45C (método de
tubo capilar 0.5% A 30 Ca-125 A.O.C.S.). Queda permitida la adicion de sustancias antioxidantes y
retardadoras de la rancidez aprobadas por el Ministerio de Salud y en las proporciones admitidas

por éste.

- Margarina: Toda grasa alimenticia simple o compuesta, que presente la apariencia de
mantequilla y que esta constituida con materias grasas de origen animal o vegetal o por una
mezcla de ambas, con o sin aceites o grasas hidrogenadas, leche entera o descremada, derivados
lacteos, fermentos lacteos, vitaminas y colorantes aprobados por el Ministerio de Salud Publica, no
tendra menos de 80% de materia grasa total ni mas de 16% de agua y debera conservarse solida a

una temperatura de 20'C; su punto de fusion final no sera superior a 38'C.

Las margarinas que se encuentran en el mercado para consumo directo del publico tendran los

siguientes valores fisicos y quimicos:
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Humedad 12a16 %
Grasa (extracto etéreo) 80a85%
Acidos grasos libres 0.5%
Punto de fusion maximo 38°C

indice de saponificacion de grasa | 169 a 260

indice de peroxide

25a3

- Mantequilla: Se empleara para designar o denominar la grasa alimenticia obtenida de la crema

de leche o de la mezcla de cremas de la leche con leche completa, sometida al batido y amasado

con o sin modificacién bioldgica de la crema.

La composicién fisico-quimica de las mantequillas que se encuentran en el mercado sera la

siguiente:
Humedad No mayor de 16 %
Grasas No mayor de 825

indice de saponificacion

220 a 235

indice de acidez

No mayor de 4% como acido oleico

Punto de fusion

29a32°C

Rancidez 0

indice de yodo 26 a 38

indice de Reichert 23a32

indice de Polenske 16a35

indice de refraccion A 35°C. 1.4425 a 1.4650
Gravedad especifica 0.907 a 0.912

Los lipidos juegan papeles de importancia en el organismo como son:

e Funcion energética.

e Papel funcional en la estructura de las células a nivel de membranas.

e Fuente de acidos grasos esenciales.

e Proceso digestivo retardando la produccion de jugos gastricos generando asi la sensacion de

saciedad.
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e Constituyen una clase de materiales bien definidos, los cuales son solubles en éter y otras
solubles organicos.

¢ No son solubles en agua

e Son Producidos por las plantas y todos los animales.

e Es el mayor grupo que aporta energia: 9,3 Kcalorias x gramo. La Proteina aporta: 4 Kcalorias x
gramo.

e Son sustancias alimenticias fundamentales.

Ademas de la alimentacion se pueden tener otras aplicaciones:

a. Como formadores de revestimientos elasticos en la elaboracion de pinturas, barnices y tintas.

b. Como materia prima para la elaboracion de jabones.

En la operacion de freido, las grasas actuan como transmisores de calor y como lubricantes
evitando que los alimentos se peguen a los utensilios, a las altas temperaturas del proceso,
reaccionan con las proteinas y con los carbohidratos comunicandoles su caracteristico sabor y
aroma a frito. La cantidad de grasa que absorbe un alimento durante el freido depende del alimento

y de la composicién de la grasa que se utilice y de la temperatura a la cual se realiza la fritura.

Las grasas como la manteca de cerdo, las grasas plasticas, las margarinas y la mantequilla son
utilizadas como ingredientes de las masas de productos de panaderia. Alli debido a su
inmiscibilidad en el agua, forman capas entre las células de gluten evitando que se peguen y
ademas contribuyen a atrapar y retener aire en forma de pequefias burbujas, dandole su textura

tierna y liviana.

No existe diferencia quimica o nutritiva clara entre aceites y grasas, la mayor parte de estos
productos sufren idéntico proceso de refinado antes de entrar en los canales del comercio
alimentario (el unico aceite vegetal que no se refina antes de su consumo es el aceite de oliva).
Tras la refinacion, todas las grasas y aceites estan constituidas fundamentalmente, por triglicéridos
de acidos grasos alifaticos de cadena recta, saturados y no saturados e insolubles en agua y una
pequefa cantidad (no superior a un 3%) de otras sustancias (fosfolipidos, esteroles, tocoferoles,
carotenoides, vitaminas y pigmentos liposolubles) llamada materia insaponificable. Provienen de
vegetales (en especial de semillas y frutos) o de diversas partes de los animales y reciben el
nombre de ACEITES si se presentan en estado liquido a temperatura ambiente y GRASAS, si se

comportan como sdlidos; pero unos u otros pueden ser de origen animal o vegetal.
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Las propiedades fisicas y quimicas de un aceite o grasa varian entre ciertos limites generalmente
no muy amplios, de alli que se encuentre alguna bibliografia en donde se las denomina

“constantes”, aunque resulta mas apropiado el término “caracteristicas", entre ellas tenemos:

Quimicas: a) Relacionadas con los pesos moleculares de los acidos componentes:

indices de saponificacién, de acidez, de ésteres.

b) Relacionadas con el tipo de insaturacion de los acidos componentes:

indice de lodo, de tiociandgeno, de dienos conjugados.

c) Relacionados con grupos funcionales presentes en la grasa:

indices de ac