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Prefacio

Nos complace presentar el libro «Técnicas de analisis de los alimentos: guias
practicas de laboratorio», una obra que hemos elaborado con el propédsito de
apoyar la formaciéon académica y practica en el campo del anélisis de
alimentos. Este libro surge de nuestra experiencia como docentes en la
Carrera de Alimentos de la Universidad Técnica de Machala (UTMACH) y de
la necesidad de contar con un recurso didactico accesible y adaptado a la
realidad ecuatoriana. Nuestro propdsito principal es proporcionar a los
estudiantes y docentes una guia completa que vincule la teoria con la
practica de laboratorio, fomentando un aprendizaje activo y significativo.
Aunque la obra estd pensada especialmente para la comunidad UTMACH,
hemos procurado que su contenido sea Util y comprensible para todos los
estudiantes, docentes y profesionales del area de alimentos en Ecuador
interesados en fortalecer sus conocimientos en anélisis alimentario.

Nuestro objetivo general con este libro es ofrecer una herramienta
pedagdgica clara y eficaz que facilite el aprendizaje de las técnicas
fundamentales de andlisis de alimentos. Esperamos que, al recorrer sus
paginas, los lectores adquieran un dominio sélido de los métodos analiticos
empleados para evaluar la calidad, la composiciéon y la seguridad de los
alimentos. Buscamos que esta guia contribuya a la formacion de
profesionales con las competencias necesarias para enfrentar los desafios del
sector alimentario, integrando conocimientos tedricos con habilidades
practicas de laboratorio. Asi mismo, nos proponemos estandarizar y difundir
practicas correctas de andlisis, promoviendo el rigor cientifico y el
cumplimiento de criterios de calidad en cada procedimiento. El libro tiene
como meta final fortalecer las capacidades técnicas y analiticas de los futuros
ingenieros de alimentos, motivandolos a aplicar estos conocimientos en
beneficio de la industria alimentaria y de la salud publica.

El contenido de «Técnicas de analisis de los alimentos: guias préacticas de
laboratorio» estd organizado de forma légica y progresiva para acompadnar al
lector desde los conceptos bdasicos hasta las aplicaciones especificas mas
avanzadas. En los primeros capitulos presentamos una introduccién general
al andlisis de alimentos, abordando su importancia en el control de calidad y
la normativa alimentaria, asi como los principios basicos de trabajo en el
laboratorio, incluyendo normas de seguridad, manejo de equipos y
preparaciéon de muestras. A continuacion, los capitulos centrales del libro se
dedican a las diferentes categorias de técnicas analiticas empleadas en
alimentos. Por ejemplo, se exploran los métodos de andlisis proximal o
composicién basica de los alimentos, por ejemplo, determinacion de
humedad, cenizas, proteinas, lipidos, carbohidratos y fibra dietaria, seguidos
de procedimientos para evaluar propiedades fisicoquimicas clave, como pH,
acidez titulable, densidad, actividad de agua, indice de perdxidos, entre otros
parametros de calidad. También se incluye un bloque de capitulos enfocado
en técnicas instrumentales y otros instrumentos de analisis que hoy en dia
son esenciales en los laboratorios de alimentos. Cada técnica se presenta con
su fundamento tedrico y su protocolo practico de laboratorio. Esta estructura
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por capitulos permite al lector avanzar gradualmente y también encontrar
rapidamente la informacion deseada segun el tipo de andlisis de interés.
Conscientes de la importancia de la didactica en un texto académico, hemos
incorporado diversas caracteristicas pedagdgicas para facilitar el estudio y la
ensefanza. Cada capitulo inicia con una breve secciéon de apertura que
incluye una introduccién tedrica que contextualiza la relevancia de las
técnicas por tratar. De este modo, el lector sabe desde el principio qué
conocimientos y habilidades deberd obtener. A lo largo del capitulo, la
exposiciéon de los temas se hace de forma clara y secuencial: presentamos
definiciones de conceptos clave, explicamos los principios cientificos que
sustentan cada técnica y luego detallamos, paso a paso, los procedimientos
de laboratorio. En estas guias practicas se indican los materiales y reactivos
necesarios, las condiciones experimentales y se enfatizan las precauciones de
seguridad que se deben tener en el laboratorio de alimentos. También
proporcionamos referencias bibliogréficas selectas y recursos electronicos
recomendados para aquel lector que desee ampliar informacién sobre
alguna técnica en particular.

Un aspecto central de este libro es el enfoque en el desarrollo de
competencias fundamentales para los futuros profesionales de la ingenieria
de alimentos. A lo largo de cada capitulo y actividad, hemos orientado el
contenido para que los estudiantes no solo adquieran conocimientos
tedricos, sino que también fortalezcan habilidades practicas y actitudes
propias del trabajo cientifico. Entre las competencias clave que esperamos
promover en los lectores, se destacan:

-Capacidades analiticas: fomentamos la habilidad para planificar y ejecutar
analisis de laboratorio de forma metddica, asi como para interpretar
criticamente los resultados obtenidos. Los estudiantes practicaran el
tratamiento de datos, el célculo de concentraciones y la evaluacidon de la
precisién y exactitud de sus mediciones, desarrollando asi un pensamiento
analitico riguroso orientado a la resolucién de problemas en el &rea
alimentaria.

-Dominio de técnicas de laboratorio: a medida que avanzan en las guias
practicas, los estudiantes aprenden el manejo adecuado de instrumentos y
equipos, a decir, balanzas analiticas, estufas de secado, destiladores,
espectrofotometros, cromatdgrafos, entre otros, la preparacion correcta y
tratamiento de muestras y la aplicacion de protocolos estandarizados de
andlisis. Esta competencia técnica incluye el respeto estricto por las normas
de seguridad e higiene, la capacidad de seguir procedimientos escritos al pie
de la letra y la destreza para adaptarse a nuevas metodologias que puedan
surgir con los avances tecnolégicos.

-Criterios de calidad y rigor cientifico: se insiste en la importancia de trabajar
con estandares de calidad altos. Esto implica que el estudiante desarrolle un
fuerte sentido del control de calidad en el laboratorio, comprendiendo cémo
calibrar equipos, efectuar blancos y patrones de referencia, y aplicar métodos
de validacidén para asegurar que sus resultados sean confiables. Ademas,
promovemos la actitud de rigor cientifico, inculcando habitos como el
registro cuidadoso de datos, la repeticion de ensayos para verificar
reproducibilidad, la identificacién de fuentes de error y la adopcién de
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practicas correctas de laboratorio en general. También se busca que los
estudiantes interioricen los criterios para evaluar si un alimento cumple con
normativas nacionales e internacionales, relacionando asi el andlisis de
laboratorio con la garantia de calidad e inocuidad alimentaria en la industria.

Creemos que, al fortalecer estas competencias analiticas, técnicas y de
calidad, los estudiantes estardn mejor preparados para su vida profesional.
No solo sabrédn qué hacer y cémo hacerlo en un laboratorio de anélisis de
alimentos, sino también por qué cada prueba es importante y para qué sirve
cada resultado en el contexto méas amplio de la cadena alimentaria y la salud
de los consumidores. En suma, buscamos formar profesionales integrales:
con conocimiento cientifico, habilidades practicas y criterio ético-técnico para
tomar decisiones informadas en el control y mejora de la calidad de los
alimentos.

Hemos elaborado este libro con un enfoque didactico, claro y motivador,
confiando en que se convertird en un aliado valioso tanto para estudiantes
que se inician en las técnicas de andlisis de alimentos, como para docentes
que guian este proceso de aprendizaje. Nuestra intencidn es que «Técnicas
de anélisis de los alimentos: guias practicas de laboratorio» no sea solo un
manual de procedimientos, sino también una fuente de inspiracidon para
despertar la curiosidad cientifica y el espiritu innovador en el area alimentaria.
Esperamos sinceramente que los lectores encuentren en estas péaginas una
ayuda efectiva para desarrollar sus competencias y una motivacion para
seguir profundizando en el apasionante campo del anélisis de alimentos.
Estamos convencidos de que, a través del estudio y la aplicacién de los
conocimientos aqui compartidos, contribuiremos a la formacion de
profesionales capaces de elevar los estandares de calidad en la industria de
alimentos de nuestro pais y de responder a las necesidades y retos
alimentarios del Ecuador y el mundo.

El laboratorio nos espera jManos a la obral
Sandra Cérdova Marquez
Wilson Carrién Espinosa

Fabian Cuenca Mayorga

Machala, abril de 2025
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Capitulo I: Introduccién

Motivacién del capitulo

El anélisis de productos, ya sean alimenticios, farmacéuticos o industriales,
requiere un proceso riguroso que comienza con una etapa fundamental: el
muestreo. Esta fase inicial determina en gran medida la validez vy
confiabilidad de los resultados obtenidos, ya que una muestra no
representativa puede llevar a conclusiones erréneas con consecuencias
criticas para la calidad y seguridad del producto. El presente capitulo aborda
los principios esenciales del muestreo y preparacion de muestras,
destacando su importancia en el marco del andlisis de laboratorio. Se
exploran los procedimientos adecuados para la recoleccién de muestras
sélidas, liquidas y semisdlidas, asi como las técnicas necesarias para su
correcta preparacion antes del analisis. Ademas, se enfatiza el cumplimiento
de normativas internacionales y buenas practicas de laboratorio,
fundamentales para garantizar la trazabilidad y exactitud de los resultados. A
través de este contenido, se busca proporcionar una guia clara y estructurada
que permita a profesionales y técnicos de laboratorio ejecutar procesos de
muestreo y preparacion con el mas alto nivel de precision, asegurando asi la
integridad de los anélisis posteriores.

MUESTREO

El muestreo es una etapa esencial en el anélisis de productos, ya que
garantiza que los resultados obtenidos reflejen con precision la composicidn
real del lote evaluado. Una muestra representativa permite tomar decisiones
informadas sobre la calidad y seguridad del producto. Para asegurar que los
resultados del andlisis sean fiables, la muestra debe ser representativa del
lote completo. Esto implica que la porcion seleccionada debe reflejar las
caracteristicas promedio del conjunto sin sesgos que puedan conducir a
conclusiones erréneas. Un muestreo inadecuado puede comprometer la
validez del anlisis, afectando decisiones posteriores relacionadas con la
calidad y seguridad del producto (Nielsen, 2017; ISO, 2016).

Procedimiento de muestreo

En situaciones donde las muestras llegan al laboratorio en cantidades
limitadas, el personal se encarga Unicamente de su preparacién para el
andlisis. Sin embargo, cuando es necesario realizar el muestreo directamente
del lote, es fundamental contar con el conocimiento y las herramientas
adecuadas para llevarlo a cabo correctamente. Se recomienda que la muestra
represente aproximadamente el 2% del lote a analizar, aunque este
porcentaje puede variar segun la naturaleza del producto y las normativas
especificas aplicables (ISO, 2016). Es esencial utilizar dispositivos de
muestreo apropiados, como sondas saca muestras, y asegurarse de que los
envases estén libres de contaminacién para preservar la integridad de la
muestra (Skoog et al., 2017).
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Tamaio de la muestra segun el tipo de producto

La cantidad de muestra requerida para un analisis preciso depende de la
naturaleza del producto:

- Muestras sélidas o semisdlidas: Se recomienda recolectar al menos 200 g
para garantizar que el andlisis sea representativo y suficiente para las pruebas
necesarias.

- Muestras liquidas: Es aconsejable obtener un minimo de 1000 mL para
permitir la realizacién de analisis completos y precisos (AOAC, 2019).

Consideraciones adicionales

Es menester que las muestras deben ser manejadas y transportadas bajo
condiciones que eviten su alteracidn o contaminaciéon. Ademas, deben estar
claramente identificadas con informacién relevante, como el sitio de toma,
tipo de alimento, nimero de lote, fecha de elaboracién y vencimiento, entre
otros datos pertinentes. Una identificacién adecuada facilita el seguimiento y
asegura la trazabilidad durante todo el proceso analitico (FDA, 2022).

Preparacion de la muestra

La preparacion adecuada de las muestras es fundamental para garantizar la
precision y fiabilidad de los anélisis de laboratorio. Este proceso implica
diversas técnicas adaptadas al estado fisico de la muestra y a las
caracteristicas especificas del anélisis a realizar (Nielsen, 2017).

Reduccion del tamaiio de particula en muestras sélidas

Para analizar muestras sélidas se debe reducir el tamano de las particulas, lo
cual se logra mediante el uso de instrumentos de molturaciéon, por ejemplo,
molinos de martillos o de ciclén equipados con cribas de aproximadamente
1 mm de didmetro. Esta reduccién facilita la homogeneizacion de la muestra
y mejora la eficiencia de los anélisis subsiguientes (Pomeranz & Meloan,
2000).

Manejo de muestras liquidas

En el caso de muestras liquidas se recomienda una mezcla exhaustiva para
asegurar la homogeneidad antes de proceder al anélisis directo; este paso es
bésico para obtener resultados representativos y precisos (Nielsen, 2017).

Tratamiento de muestras himedas

Las muestras con alto contenido de humedad requieren un secado previo en
estufa a una temperatura de 105 = 5 °C. Este procedimiento permite expresar
los resultados en base seca, los cuales, posteriormente, pueden trasladarse a
base himeda para reflejar las condiciones originales de la muestra (Pomeranz
& Meloan, 2000).

Consideraciones adicionales en la preparacion de muestras

La preparacién de muestras no se limita a la reduccién de tamafio o secado;
también puede involucrar técnicas como la extraccion en fase sdlida (SPE), lo
que permite concentrar y purificar analitos especificos de una solucién. Esta
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técnica es ampliamente utilizada en andlisis cromatogréaficos para mejorar la
selectividad y sensibilidad del método analitico (Poole, 2019).

Ademas, es fundamental considerar las normativas de seguridad y calidad en
el laboratorio durante la preparacién de muestras. El cumplimiento de las
practicas correctas de laboratorio (GLP por sus siglas en inglés) y las practicas
correctas de fabricacion (GMP por sus siglas en inglés) asegura la integridad
de las muestras y la validez de los resultados analiticos (WHO, 2009; FDA,
2021).

Importancia de la preparacion adecuada de muestras
Una preparacién meticulosa de las muestras se constituye como un paso
béasico para minimizar errores y garantizar la exactitud de los analisis. La
seleccion de técnicas adecuadas y el cumplimiento de procedimientos
estandarizados contribuyen significativamente a la obtencién de resultados
fiables y reproducibles en el laboratorio (Nielsen, 2017).

Cierre del capitulo

El muestreo y la preparacion de muestras constituyen las bases
indispensables para cualquier anélisis de laboratorio confiable. Como se ha
expuesto, un procedimiento de muestreo adecuado, que garantice la
representatividad del lote, junto con una preparacion meticulosa que
preserve las caracteristicas originales de la muestra, son aspectos clave para
obtener resultados precisos y reproducibles. La aplicacion de normativas
internacionales, como las establecidas por la ISO, AOAC o FDA, junto con el
uso de técnicas especializadas (como la reduccion de particulas en sélidos o
la extraccion en fase sélida para liquidos), refuerzan la calidad del proceso
analitico. Asi mismo, el seguimiento de buenas practicas de laboratorio
(GLP/GMP) asegura que cada etapa cumpla con los estandares requeridos,
minimizando riesgos de contaminacion o error. Invertir tiempo y recursos en
un muestreo representativo y una preparacion adecuada optimiza los
resultados analiticos y fortalece la toma de decisiones en éareas criticas como
el control de calidad, la seguridad alimentaria y la investigacién cientifica. La
intencién principal de este capitulo fue la de reforzar la idea de que, en el
andlisis de productos alimenticios, la excelencia comienza desde el primer
paso por tomar.
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Capitulo I:
Métodos generales de analisis de alimentos

Motivacién del capitulo

El andlisis de alimentos es una disciplina fundamental para garantizar la
calidad, seguridad y valor nutricional de los productos que consumimos. En
este capitulo, titulado «Métodos generales de anélisis de alimentos», se
abordan técnicas esenciales para la determinacién de pardmetros
fisicoquimicos clave, como humedad, proteinas, grasas, fibra, cenizas y
propiedades fisicas de polvos alimentarios. Cada método descrito aqui sigue
protocolos estandarizados respaldados por organizaciones internacionales
(AOAC, ISO, FDA) y se basa en principios cientificos rigurosos. Desde el
clasico método Kjeldahl para proteinas hasta técnicas simplificadas como la
termobalanza para humedad, estos procedimientos permiten evaluar la
composicién y autenticidad de los alimentos, detectar adulteraciones vy
optimizar procesos industriales. Este contenido esté dirigido a profesionales
de laboratorio, investigadores y estudiantes que buscan profundizar en
metodologias analiticas validadas, con aplicaciones en control de calidad,
desarrollo de productos y cumplimiento normativo. A través de explicaciones
detalladas, célculos precisos y consideraciones préacticas, se brinda una guia
integral para la ejecucién confiable de estos analisis.

Determinacion de humedad por el método de la estufa

La determinacién precisa del contenido de humedad en alimentos es
esencial para evaluar su calidad, estabilidad y vida atil (Nielsen, 2017). El
método de secado en estufa, técnica gravimétrica estandar, se emplea por su
fiabilidad y simplicidad operativa (AOAC, 2019; Pomeranz & Meloan, 2000).
Su principio consiste en secar la muestra a temperatura constante (100 -
105 °C) hasta masa constante, donde la pérdida de masa equivale al agua
evaporada (Nielsen, 2017; Pomeranz & Meloan, 2000). Este analisis es critico
para garantizar la seguridad y conservacidn del producto, ya que un exceso
de humedad promueve el desarrollo microbiano y alteraciones fisicoquimicas
(FDA, 2021; WHO, 2009).

Equipos y materiales

e Estufa con regulador de temperatura: Permite mantener una
temperatura constante de 105 °C, necesaria para la evaporacién del
agua presente en la muestra.

e Balanza analitica: Garantiza mediciones precisas de la masa de la
muestra antes y después del secado.

e Espatula: Utilizada para manipular la muestra de manera adecuada.

o -Cépsula de porcelana: Contenedor resistente al calor donde se coloca
la muestra durante el proceso de secado.

e Desecador: Instrumento que permite enfriar la muestra en un
ambiente libre de humedad, evitando la reabsorcién de agua.
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e Pinza para crisoles: Facilita la manipulacién segura de las cépsulas
calientes.

Procedimiento

1. Preparacién de la capsula:
-Séquese la capsula vacia en la estufa a 105 °C durante 1 h con el fin de
eliminar cualquier humedad residual.
-Retirese la cdpsula de la estufa y dejar enfriar en el desecador hasta alcanzar
la temperatura ambiente.
-Registrese la masa de la cépsula vacia utilizando la balanza analitica como
W;.
2. Preparacion de la muestra:
-Agréguese entre 5y 8 g de la muestra a la capsula previamente registrada.
-Registrese la masa total (capsula + muestra) como Ws.
-Calculese la masa de la muestra (W) restando la masa de la cadpsula vacia a la
masa total de acuerdo con la siguiente férmula:

W=Ww,—Ww,
3. Secado de la muestra:
-Coléquese la capsula con la muestra en la estufa a 105 °C y manténgase
durante 2 h para permitir la evaporacién del agua.
-Retirese la céapsula de la estufa y enfriese en el desecador durante 30
minutos para evitar la absorcion de humedad ambiental.
-Registrese la masa de la cdpsula con la muestra seca y registrese esta como
W,.
-Repitase el ciclo de secado (30 min en la estufa) y enfriamiento (30 min en el
desecador), seguido de la medicién de la masa, hasta obtener un valor
constante; esto indica la eliminacién completa de la humedad.

Calculos
El contenido de humedad de la muestra se calcula utilizando la siguiente
férmula:

W3_W
%H = (——

x 100
W)

Donde:

%H = porcentaje de humedad de la muestra.

W3 = peso de la cdpsula con la muestra antes del secado.
W, = peso de la capsula con la muestra después del secado.
W = peso de la muestra inicial.

Consideraciones adicionales

-Es fundamental asegurar que la capsula y la muestra no absorban humedad
del ambiente durante las etapas de enfriamiento y registro de la masa. Por
ello, el uso del desecador mantiene la integridad de la muestra.
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-La obtencién de un valor de masa constante tras ciclos sucesivos de secado
y enfriamiento confirma la eliminacion completa de la humedad,
garantizando la precisién del andlisis.

-Este método es aplicable a una variedad amplia de muestras, en donde se
incluye tanto a alimentos, productos farmacéuticos y materiales agricolas,
siempre que se sigan las condiciones especificas de temperatura y tiempo
adecuadas para cada tipo de muestra.

Importancia de la determinacion de humedad

La determinacion precisa del contenido de humedad es esencial para:
Control de calidad: Asegura que los productos cumplan con las
especificaciones establecidas, garantizando su eficacia y seguridad.
Estabilidad y vida dtil: Un contenido de humedad adecuado previene el
crecimiento microbiano y la degradacién del producto, prolongando su vida
atil.

Procesos industriales: En la produccién de alimentos y otros productos,
conocer el contenido de humedad ayuda a optimizar procesos como la
molienda, el mezclado y el secado.

Determinacion de la humedad por la termobalanza

La cuantificacion exacta del contenido de humedad en materiales es critica
en procesos industriales, dado su impacto directo en la calidad, la estabilidad
y la vida de anaquel de los productos (Brown, 2001; Nielsen, 2017). La
termobalanza, equipo de andlisis termogravimétrico, permite determinar este
parametro con alta precision y eficiencia (Brown, 2001; Teh et al.,2021). Su
principio operativo se basa en la desorcion térmica controlada de la muestra
mediante radiacién infrarroja o halégena, registrando la pérdida de masa en
tiempo real (Brown, 2001; Slopiecka et al., 2012). Esta metodologia reduce
significativamente el tiempo de andlisis frente a técnicas convencionales
(como el secado en estufa), manteniendo exactitud analitica (Tomassetti et
al,1989; Nielsen, 2017). Su aplicacién es idénea para control de calidad en la
industria alimentaria, donde la agilidad en la obtencién de resultados es un
factor determinante (Nielsen, 2017; Teh et al., 2021).

Equipos y materiales

Termobalanza: Instrumento que integra una balanza de precisién y un sistema
de calentamiento, generalmente mediante |ldmparas halégenas o infrarrojas,
para determinar el contenido de humedad de las muestras.

Accesorios de limpieza: Conjunto de herramientas utilizadas para la
preparacién y limpieza de la balanza, asegurando mediciones precisas y
evitando contaminaciones cruzadas.

Espatula: Utensilio empleado para manipular y distribuir uniformemente la
muestra sobre el plato de la balanza, garantizando una superficie homogénea
para el secado.
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Procedimiento

Preparacion del equipo:

-Enciéndase la termobalanza y permitase que realice su autocalibracion,
asegurando condiciones 6ptimas de funcionamiento.

-Limpiese el plato contenedor con los accesorios de limpieza para eliminar
residuos que pudieren afectar la precisién de la medicién.

Preparacion de la muestra:

-Coléquese la muestra directamente en el plato de la balanza
aproximadamente 10 g de la muestra y distriblyasela de manera uniforme
para facilitar un secado homogéneo.

Ajuste de parametros y secado:

-Configlrese la temperatura de secado segun las caracteristicas de la
muestra; comunmente, las balanzas permiten ajustar la temperatura en
funcién del material analizado.

-Establézcase el tiempo de secado inicial en 30 min, encendiendo la ldmpara
de calentamiento y regulando su intensidad conforme con las
especificaciones del equipo.

-Iniciese el proceso de secado; la balanza medird continuamente la pérdida
de masa de la muestra durante este periodo.

Monitoreo y finalizacion:

-Al concluir el periodo de entre 10 a 30 min, verifiquese la lectura en la
pantalla de la balanza, la cual mostrara el porcentaje de humedad calculado a
partir de la pérdida de masa.

-Si la lectura no es constante, programese intervalos adicionales de 15 miny
repitase el proceso hasta obtener una medicién estable; esto indica que se
ha alcanzado un contenido de humedad constante.

Interpretacion de resultados

Las balanzas analizadoras de humedad suelen presentar los resultados en
una escala de colores para facilitar su interpretacién:

-Negro: 0 - 25 % de humedad

-Azul: 25 - 50 % de humedad

-Rojo: 50 - 75 % de humedad

-Amarillo: 75% - 100 % de humedad

Esta codificacion permite una rdpida evaluacion del contenido de humedad
de la muestra, facilitando la toma de decisiones en procesos de control de
calidad.

Consideraciones adicionales

-Calibrese periddicamente la balanza y verifiquese su funcionamiento
correcto para asegurar la precisién de las mediciones.

-La preparacion adecuada de la muestra, incluyendo su homogeneizacién y
distribucién uniforme en el plato de pesaje, es un procedimiento basico para
obtener resultados fiables.
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Es importante seleccionar la temperatura de secado adecuada para cada tipo
de muestra, evitando la descomposicién térmica de componentes sensibles
al calor.

Importancia de la determinacion de humedad

El conocer el contenido de humedad de una muestra es esencial para:
Control de calidad: Garantiza que los productos cumplan con las
especificaciones establecidas, asegurando su eficacia y seguridad.
Estabilidad y vida dtil: Un contenido de humedad adecuado previene el
crecimiento microbiano y la degradacién del producto, prolongando su vida
atil.

Procesos industriales: En la produccién de alimentos, productos
farmacéuticos y materiales, conocer el contenido de humedad es un
requerimiento para optimizar procesos como la molienda, mezclado vy
secado.

Determinacion de proteina bruta por el método Kjeldahl

Las proteinas son biomoléculas organicas fundamentales, compuestas
principalmente por carbono, hidrégeno, oxigeno y nitrégeno, este ultimo
siendo su elemento distintivo. Adicionalmente, pueden contener azufre,
fésforo, hierro y yodo en su estructura (Tundén, 2009). La cuantificacidén de
proteinas se basa en la determinacién del nitrégeno total, aprovechando que
estas presentan un contenido promedio de 16 % de nitrégeno, factor clave
en el método Kjeldahl para su andlisis cuantitativo (Nielsen, 2017). Las etapas
del método Kjeldahl son los siguientes:

-Digestiéon: oxidacion de la muestra con H,SO, concentrado en presencia de
catalizadores.

-Alcalinizacién: neutralizacion con NaOH al 45 % para liberar NHs.
-Destilacion: captacion del NH; en solucion de &cido bérico al 4 %.
-Valoracién: titulacién con HCI, 0,1 N para determinar el nitrégeno
equivalente (AOAC International, 2019).

El método Kjeldahl constituye una técnica analitica clésica para la
cuantificacién de proteina bruta en alimentos (Nielsen, 2017). Este
procedimiento determina el nitrégeno total presente en forma de amonio, sin
discriminar su origen proteico o no proteico (Mariotti et al., 2008). El proceso
se fundamenta en tres etapas principales:

-Digestion de la muestra con acido sulfurico concentrado y catalizadores, que
transforma el nitrégeno orgénico en sulfato de amonio

-Destilacién del amoniaco liberado

-Cuantificacion mediante titulacion (AOAC International, 2019).

El nitrégeno total obtenido se multiplica por un factor empirico
(generalmente 6,25) para calcular el contenido proteico (Mariotti et al., 2008).
Con la presente metodologia no se cuantifica las formas oxidadas de
nitrégeno (nitratos y nitritos) (Mariotti et al., 2008). A pesar de requerir un
tiempo de analisis prolongado y el manejo de reactivos corrosivos, este sigue
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siendo un método de referencia debido a su robustez y precisidén analitica
(Skoog et al., 2017).

Equipos y materiales
-Balanza analitica
-Balén Kjeldahl
-Cocina eléctrica
-Equipo de destilacién
-Probeta de 250 mL
-Bureta de 50 mL
-Agitador magnético

Reactivos:

-Acido sulfdrico concentrado

-Catalizador: mezcla de K,SO, o Na,;SO, anhidro con HgO en proporcidn
20:1 o con CuSQO,.5H,0 en la misma proporcion.

-Hidréxido de sodio al 45 % (450 g NaOH en 1 L de H,0O), densidad 1,36 g/L
-Cinc en granallas o perlas de vidrio

-Acido bérico al 4 %, 40 g en 1 L de agua destilada

-HCI, 0,1 N estandarizado con Na,CO3 anhidro con naranja de metilo como
indicador.

-Solucién indicadora de rojo de metilo-verde de bromocresol: mézclese una
parte de una solucién alcohdlica de rojo de metilo al 0,2 % con 5 partes de
una solucidon alcohélica de verde de bromocresol al 0,2 %.

Procedimiento

Digestion:

-Pésese 0,5g de muestra sobre media hoja de papel filtro; ddéblese
cuidadosamente el papel filtro e introdlzcase en un balén Kjeldahl.
-AfRddanse aproximadamente 6 g de catalizador.

-AfRddanse 110 mL de H,SO..

-Caliéntese en el digestor, inicialmente a temperatura moderada hasta que la
formacion de espuma cese y después de tal modo que se mantenga una
ebullicién activa hasta que la solucidn se clarifique. Continlese por 15 a
20 min mas después de alcanzar este punto.

-Déjese enfriar y anadanse 200 mL de agua destilada con agitacidn
constante. El andlisis puede suspenderse en este punto; en caso de ser
necesario, déjese los balones tapados herméticamente.

Destilacion:
-Coléquense 40 mL de 4cido bdrico en un matraz Erlenmeyer de 500 mL;
ahddanse de 2 a 3 gotas de indicador. Aseglrese que la punta del
contenedor se encuentre bajo la superficie del liquido en el matraz
Erlenmeyer.
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-Introddzcanse de 3 a 5 granallas de cinc o perlas de vidrio al balén Kjeldahl.
-AfRddanse cuidadosamente 40 mL de NaOH al 45 % sosteniendo el baldn
Kjeldahl en posicién inclinada de modo tal que resbale por las paredes y que
se formen 2 capas.

-Conéctese inmediatamente al destilador; mézclese con agitacidn rotatoria.
-Destilese hasta recoger 150 mL de destilado.

-Alcese el condensador de manera tal que la punta de este quede por fuera
de la solucién y apaguese el sistema de calentamiento.

-Enjudguese la punta del condensador con agua destilada.

Titulese el destilado con HCI, 0,1 N estandarizado.

-Realicese un ensayo en blanco.

Calculos
V-V,)%x1401x0,1 XK

%N = W

Donde:
%N = Porcentaje de nitrégeno
V = Volumen de titulacién de la muestra
Vb
= Volumen de titulacion del blanco
K = Constante de normalizaciéon del HCI, 0,1 N
W = Masa de la muestra en gramos
%P = %N X 6,25
Donde:

%P = Proteina bruta*

* Para calcular la cantidad de proteina en alimentos especificos, se multiplica
el contenido de nitrégeno calculado por los siguientes factores:

Sustancia alimenticia Factor
Huevos congelados 6,68
Gelatina 5,55
Proteina de la leche 6,38
Proteina en general 6,25
Productos de soya 6,00
Harina de trigo 5,70
Semillas de algoddn 5,30
Semillas de soya 5,71
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Cebada 5,83
Avena 6,83
Trigo 6,83
Carne 6,25

Notas adicionales:

La cantidad necesaria de H,SO4 para una digestion completa es variable y
depende de la naturaleza de la muestra, por ejemplo, en 1 g de grasa se
consume 12 mL, en 1 g de carbohidratos se consume 6 mL.

-Para determinar nitrégeno en nitratos, adicidénese un reductor durante la
digestion, por ejemplo, tiosulfatos de sodio.

-Por cada 10 mL de H,SO., agréguese 18 mL de NaOH al 45 % para lograr
una alcalinizacién fuerte.

-Cuando se usa éacido bodrico para recibir el destilado, se debe titular
inmediatamente porque a temperaturas superiores a 25 °C, suelen darse
pérdidas de nitrégeno.

Determinacién de proteina soluble

El contenido de proteina soluble representa un pardmetro clave en la
nutricion, ya que determina la biodisponibilidad del nitrégeno proteico (Wu,
2016). Una elevada solubilidad proteica favorece su degradacidn, limitando
su absorcion directa (Bai et al., 2016). La solubilidad de la proteina total es un
indicador critico de su eficiencia nutricional, pues una mayor solubilidad se
traduce en una mejor absorcién y aprovechamiento metabdlico; este
parametro estd directamente relacionado con la proporcién de concentrado
incluido en la dieta, la cual modula la fraccién soluble de las proteinas
(Grossmann & McClements, 2023). La determinacién de proteina soluble es
fundamental para evaluar la calidad nutricional y funcional de los alimentos,
especialmente en productos proteicos como harinas y lacteos; este método
consiste en extraer las proteinas solubles en una solucién especifica, como
agua o un bufer de pH controlado, y cuantificarlas mediante técnicas
gravimétricas (Tovar Jiménez et al., 2012). La cantidad de proteina soluble
puede indicar la digestibilidad y disponibilidad de aminoacidos en la dieta, lo
que es basico en la formulacién de alimentos balanceados (Bai et al., 2016;
Yousefi & Khalilikhah, 2022).

Equipos y materiales
-Balanza analitica

-Espétula

-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Probeta de 250 mL

-Bano maria

-Agitador magnético
-Embudo de filtracidn

-Pipeta de 25 mL

-Balén Kjeldahl
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-Cocineta eléctrica

-Equipo de destilacién completo

-Bureta de 50 mL

Reactivos

-Catalizador Kjeldahl

-H2SO4

-Acido bérico al 4 %

-Hidréxido de sodio al 45 %

-Indicador rojo de metilo-verde de bromocresol
-HCI, 0,1 N estandarizado

Procedimiento

-Pésese 10 g de muestra en vaso de 250 mL.

-AfRaddase 150 mL de agua destilada.

-Caliéntese en bafio maria hasta llegar a la ebullicion.
-Agitese de manera periédica y déjese enfriar.

-Aférese en un balén de 250 mL con agua destilada.
-Mézclese y homogenicese el contenido del baldn.

-Filtrese con un papel filtro.

-Témese una alicuota de 25 mL del filtrado.

-Coléquese en un baldn Kjeldahl y sigase el mismo procedimiento para la
determinacién de proteina bruta indicada en el presente libro.

Calculos
(blanco — muestra) X N x 1,401 X 6,25

Masa de la muestra

%Proteina soluble =

Donde,
N = Normalidad del 4cido

] Proteina soluble
% Proteina soluble = Proteina total x 100

Nota adicional
La unidad de medida es gramos de proteina soluble en 100 g de muestra
(porcentaje, %, de proteina soluble de la proteina total o en la muestra).

Determinacion de grasa por el método Soxhlet

La determinacién del contenido graso en alimentos es un parametro critico
en la industria alimentaria por su impacto en las propiedades nutricionales,
caracteristicas organolépticas y estabilidad del producto (Damodaran et al.,
2017). Su cuantificacion resulta esencial para garantizar el cumplimiento de
normativas de etiquetado y los estdndares de control de calidad (AOAC
International, 2019). El método Soxhlet, desarrollado en 1879, sigue siendo
una técnica de referencia para la extraccidon y cuantificacién de lipidos en
matrices alimentarias (Soxhlet, 1879). Este procedimiento se basa en la
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extraccion continua de la muestra mediante un disolvente orgéanico
(generalmente éter de petrdleo) en un sistema de reflujo (Nielsen, 2017).
Posteriormente, se evapora el disolvente y se cuantifica gravimétricamente el
extracto lipidico residual (Christie & Han, 2017). Aunque el método requiere
tiempos de anélisis prolongados, su amplia adopciéon en laboratorios se debe
a su elevada precisién, reproducibilidad y aplicabilidad en diversos tipos de
matrices alimentarias (Christie & Han, 2017; Nielsen, 2017). La técnica
mantiene su relevancia como método estdndar para la determinacion de
grasa bruta en alimentos, a pesar del desarrollo de metodologias alternativas
(AOAC International, 2019; Shahidi, 2015).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Balén de extraccidn Soxhlet

-Estufa con regulador de temperatura
-Desecador

-Probeta de 100 mL

-Equipo Soxhlet completo

-Papel filtro

Procedimiento

-Séquese el baldén en estufa a 105 °C por 1 h.

-Enfriese en el desecador por 30 min.

-Constriyase un cartucho de papel filtro de tal manera que este pueda
receptar una muestra alimenticia, por lo cual sus paredes deben estar
herméticamente cerradas.

-Dentro del cartucho, coléquense de 5 a 8 gy registrese como W;.
-Determinese la masa del balén vacio y registrese como Wo.

-Coléquese el cartucho con la muestra dentro la seccion del equipo Soxhlet e
instalese el equipo completo.

-Afddase alrededor de 120 mL de éter de petrdleo (u otro solvente de
polaridad similar) al balén.

-Enciéndase el calentamiento y realicese la extraccién por 2 h.

-Terminada la extraccién, retirese el cartucho luego de la ultima sifonada y
procédase a recuperar el solvente.

-Séquese el balén en estufa a 105 °C por 2 horas o 130 °C por 1 hora o
mediante por rotacion. Enfriese el balén en desecador por 30 minutos y
registrese la masa balén con la grasa como W3

Calculos
%Grasa = M x 100
Wi
Donde:
W1 = masa de muestra.
W2 = masa del balén vacio.

W3 = masa del balén con grasa.

20



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

Nota adicional
En caso de muestras hiumedas, deben secarse previamente en el cartucho en
estufa a 130 °C por 1 hora.

Determinacion del extracto etéreo (grasa) a través de la técnica Soxhlet

Esta es una técnica mejorada en términos de la eficiencia del anélisis de grasa
respecto al método tradicional (Nielsen, 2017). Su mayor velocidad, menor
consumo de solvente y reduccién del riesgo ambiental lo convierten en una
opcién practica y sostenible, especialmente en laboratorios con alta carga de
muestras (Chemat et al., 2012). Aunque ambos métodos proporcionan
resultados confiables, el método modificado es preferido por su
automatizacién y menor impacto ambiental (Christie & Han, 2017; Srigley &
Mossoba, 2016).

Equipos y materiales

-Extractor de grasa tipo Rafatec
-Balones de extraccion

-Estufa con regulador de temperatura
-Dedales filtrantes

-Algoddén desengrasado

-Balanza analitica

-Probeta de 50 mL

-Espétula

Reactivos
-Eter de petrdleo (se puede usar otros solventes de acuerdo con la polaridad
de este)

Procedimiento

-Séquese el baldn de extraccion en la estufa a 105 °C por 1 hora.

-Enfriese en un desecador por 30 minutos.

-Coléquese un pedazo de algoddén en el fondo de los dedales.

-Registrese la masa del dedal vacio y registrese este como W1.

-Sobre el dedal, registrese la masa de la muestra y registrese como W2, de
acuerdo con el siguiente detalle:

Contenido de grasa (basado en
datos previos y la naturaleza de la| Masa

muestra)
Hasta el 4 % 29
Mas de 4 % 19

-En el caso de productos frescos o alimentos procesados con humedades
superiores al 10 % (por ejemplo, la carne y sus derivados, hortalizas y frutas,
etc.), llévense a la estufa a 130 °C hasta que estén secos.

-Déjese enfriar por 5 minutos y colocar un pedazo de algodén sobre la
muestra del dedal.
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-Coléquese en el dedal en el sistema de extraccion de grasa mediante el
sistema de sujecién adosado para el efecto.

-Pésese el baldn de extraccion vacio y registrese como M.

-Afrddanse 50 mL de éter de petrdleo (u otro solvente) al balén y coléquese
en el sistema de extraccion de grasa.

-Enciéndase el sistema de calentamiento y asegurese que el agua de
refrigeracion esté en circulacion.

-Suéltese los dedales para que queden sumergidos en el éter y manténganse
estos alli por 15 minutos desde el inicio de la ebullicién.

-Elévense los dedales para que la extraccidn se realice por lavado durante 30
minutos.

-Desconéctese el balén de extraccidn; evapdrese el solvente remanente en
una plancha de calentamiento.

-Séquense los balones de extraccién en una estufa a 105 °C por 2 horas o a
130 °C por 1 hora; enfriense en un desecador por 30 minutos

-Registrese la masa del balén enfriado y registrese como M.

Calculos

M, —M
%Grasa = H x 100
2 1

Donde:

M = Masa del balén vacio

M. = Masa del balén méas grasa

W, = Masa del dedal vacio (incluido el algodén)
W, = Masa del dedal més muestra

Determinacion de la fibra por el método del balén

La determinacién de fibra en alimentos permite evaluar su calidad nutricional
y funcionalidad (Slavin, 2013). La fibra dietética es una fraccién indigestible
de los alimentos de origen vegetal que influye en la digestién, la absorcidn
de nutrientes y la salud intestinal (Slavin, 2013; Anderson et al., 2009). En la
industria alimentaria y en la formulacién de alimentos con caracteristicas
funcionales, el andlisis de fibra permite clasificar y optimizar los productos de
acuerdo con normativas y su utilizacion (Stephen et al., 2017). El método del
balén se emplea para cuantificar la fibra en alimentos mediante la digestion
secuencial con soluciones éacidas y alcalinas (Prosky et al., 1988). Estas
soluciones eliminan los componentes solubles, dejando Unicamente la fibra
insoluble, que se seca y se determina su masa para su determinacion
(McCleary et al., 2013). La fibra dietética es clave en la alimentacién, ya que
influye en la digestion, absorcion de nutrientes y metabolismo energético
(Anderson et al., 2009).

Equipos y materiales
-Balanza analitica
-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
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-Cocineta eléctrica

-Varilla con tapén para reflujo
-Embudo de filtracidén

-Papel filtro

-Trampa de agua o bomba de vacio
-Crisoles o capsulas de porcelana
-Estufa con regulador de temperatura
-Mufla

-Desecador

-Pinza para crisoles

Reactivos

-Acido sulftrico al 1,25 % (m/v); disuélvase 7,1 mL de H,SO4 en 1 L de agua
destilada

-NaOH al 1,25 %,; disuélvase 12,5 g de NaOH en 1 L de agua destilada
-Etanol

-Antiespumante (granallas o esferas de vidrio; opcional)

Procedimiento

-En el matraz Erlenmeyer de 500 mL, tdmense 2 g de muestra y registrese
como W;s.

-AfRddanse 200 mL de H,SOy, 1,25 % (m/v).

-Coléquense unas gotas de antiespumante si es necesario.

-Coléquense el reflujo al matraz Erlenmeyer y pdngase en calentamiento.
-Llévese la solucidén a ebullicién por 30 minutos.

-Filtrese a través de papel filtro.

-Lavese el matraz Erlenmeyer con agua caliente por triplicado.

-Remuévase el residuo del papel filtro y coléquese de nuevo al matraz
Erlenmeyer.

-Anddanse 200 mL de NaOH al 1,25 %.

-Coléquese el reflujo al matraz Erlenmeyer y péngase en calentamiento.
-Llévese a ebullicién por 30 minutos.

-Filtrese a través de papel filtro (usando el papel filtro anterior).

-Lavese el matraz Erlenmeyer con agua caliente por triplicado.

-Lavese el residuo con alcohol (10 mL).

-Coléquese el papel filtro con el residuo en un crisol previamente quemado
en mufla, enfriado y registrada su masa como W..

-Séquese en estufa a 130 °C por 1 hora.

-Enfriese en desecador y registrese su masa como Ws.

-Carbonicese en una cocineta eléctrica.

-LlIévese a la mufla a 600 °C hasta la generacién de cenizas.

-Enfriese en un desecador y registrese como W4.
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Calculos

W, —-Ww,
% Fibra cruda = (3W—4) x 100
1

Donde:

W; = Masa de la muestra

W3 = Masa del crisol méas muestra seca
W, = Masa del crisol més cenizas

Determinacion de cenizas

Esta es una técnica fundamental en el control de calidad y la caracterizacion
de productos alimenticios (Nielsen, 2017; Kirk et al., 1991). Se refiere a la
determinacién del contenido total de minerales inorgénicos presentes en una
muestra, lo cual proporciona informacién sobre su composicién nutricional y
su pureza (AOAC International, 2019; Belitz et al., 2009). Esto hace referencia
al residuo remanente después de la combustion completa de la materia
organica en condiciones controladas (Nielsen, 2017). Este analisis permite
evaluar la presencia de macrominerales como calcio, fésforo, potasio y sodio,
asi como de oligoelementos esenciales y, en algunos casos, contaminantes
inorganicos como metales pesados (Cunniff, 1995). La determinacién de
cenizas en los alimentos permite conocer la cantidad de minerales presentes
en la muestra (Kirk et al.,, 1991). Se basa en la incineracién controlada a
temperaturas entre 500 y 600 °C hasta eliminar la materia organica, dejando
Unicamente los residuos minerales (AOAC International, 2019). Este analisis
es esencial en la evaluacién de calidad y autenticidad de los alimentos, asi
como en el control de procesos dentro de la industria alimentaria (Belitz et al.,
2009; Nielsen, 2010).

Equipos y materiales
-Balanza analitica
-Cépsulas de porcelana
-Pinza para crisoles
-Desecador

-Mufla

-Plancha de calentamiento

Procedimiento

-Coléquese la capsula en la mufla a 600 °C por 30 minutos

-Enfriese en un desecador por 30 minutos

-Témese la masa del crisol vacio y registrese como W1

-Témese alrededor de 5 g de muestra y registrese como W

-Carbonicese la muestra en una plancha de calentamiento

-Coléquese la capsula en la mufla a 600 °C hasta obtener cenizas

-Sdquense los crisoles de la mufla y pénganse en un desecador por 30
minutos

-Si se observan trazas de carbdén, ahddanse unas gotas de agua y retérnense
a la mufla
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-Una vez obtenidas cenizas de color gris, sdquense los crisoles de la mufla.
-Déjense enfriar en un desecador por 30 minutos.
-Registrese la masa del crisol mas cenizas y registrese como Wo.

Calculos
N
% Cenizas = —————x 100
w
Donde:
W = Masa de la muestra
W, = Masa del crisol o capsula vacia
W, = Masa del crisol o capsula mas cenizas

Notas adicionales

-Si las cenizas se van a utilizar para anélisis de elementos trazas o para la
determinacién de fésforo, limpiese los crisoles por ebullicion con HCI, 6 N y
ldvese con agua.

-Debe evitarse el calentamiento demasiado rapido, puesto que algunas sales
se funden y absorben carbono que luego seran dificiles de quemar. El uso de
una temperatura excesivamente alta también puede determinar pérdidas de
sales volatiles como cloruro de sodio y hierro.

Determinacion de cenizas insolubles en medio acido

La determinacion de cenizas insolubles en medio acido es un pardmetro
analitico basico en el control de calidad de alimentos, ya que se cuantifica la
fraccién mineral inerte no digerible que persiste tras el tratamiento acido
(Nielsen, 2017). Esta fraccién, compuesta principalmente por silice, silicatos y
materiales térreos, sirve como indicador sensible de contaminacién fisica o
adulteracion en productos alimenticios (Kirk et al., 1991). El método consiste
en incinerar la muestra para obtener cenizas totales, seguido de una
digestién con acido que disuelve los minerales biodisponibles, dejando
como residuo Unicamente los componentes insolubles (AOAC International,
2019). Su analisis es particularmente relevante en harinas, especias vy
productos vegetales procesados, donde permite evaluar la eficacia de los
procesos de lavado y las condiciones higiénicas de producciéon (Belitz et al.,
2009). Este pardmetro estd incluido en normativas internacionales siendo
fundamental para verificar la pureza de ingredientes, validar procesos de
limpieza y detectar posibles fraudes en productos alimenticios de alto valor
comercial (Codex Alimentarius Commission, 2019). A diferencia de las cenizas
totales, este método especifico proporciona informacidn valiosa sobre los
componentes minerales no asimilables y su presencia en los alimentos
(Nielsen, 2010).
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Equipos y materiales

-Cépsula de porcelana

-Mufla con regulador de temperatura
-Balanza analitica

-Desecador

-Pinza para crisoles

-Bano maria

-Embudo de filtracién

-Papel filtro

-Plancha de calentamiento

Reactivos
-Solucion de HCI, 0,5 N; disuélvase 42,3 mL de HCL en 1 L de agua destilada.

Procedimiento

-Quémese la capsula en la mufla a 550 °C por 30 minutos.

-Enfriese en un desecador y registrese la masa de la capsula vacia, como M1
-Registrese la masa de la muestra (3-5 g) como M.

-Carbonicese la muestra en una plancha de calentamiento.

-Coléquese la capsula en la mufla a 600 °C hasta obtener cenizas grisaceas.
-Sadquese la capsula y enfriese en un desecador.

-Pasese las cenizas a un vaso de 250 mL con 25 mL de HCI, 0,5 N.

-Clbrase el vaso con una luna reloj.

-Caliéntese en bano Maria por 10 minutos.

-Déjese enfriar, filtrese con un papel filtro y lavese con agua hasta que el
filtrado no tenga reaccidn acida.

-Pésese el papel filtro y su contenido a una cépsula y carbonicese en una
plancha de calentamiento

-Coléquese la capsula en la mufla a 600 °C hasta la obtencidn de cenizas.
-Enfriese en un desecador y registrese la masa como M2.

Calculos

M, —M
% CIA = %xmo

Donde:

% CIA = Porcentaje de cenizas insolubles en medio acido

M = masa de la muestra

M = masa de la capsula vacia

M. = masa de la cadpsula méas cenizas insolubles en medio acido

Determinacién de la proteina digestible

La proteina digestible se analiza mediante ensayos enzimaticos o bioldgicos
que simulan el proceso de digestion en el organismo (Minekus et al., 2014).
Se utilizan enzimas proteoliticas como la pepsina o la tripsina para calcular la
fraccién de proteina que puede ser absorbida (Wu, 2016). Este parametro es

26



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

fundamental en la nutricién, ya que la calidad de una proteina depende de su
cantidad y de su aprovechamiento en el metabolismo (Friedrich, 2023;
Millward, 1999).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Embudo de filtracién

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Bano maria con agitacion
-Trampa de agua

-Balén Kjeldahl

-Cocineta eléctrica

-Soporte y pinza

-Papel filtro

-Equipo de destilacién completo
-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético

-Probeta de 50 mL

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL con tapdn
-Embudo Buchner

-Mechero Bunsen

Reactivos

-Eter de petréleo

-HCI 0,075 N; disolver 6,1 mLde HCl en 1 L de agua
-Soluciéon de pepsina al 0,2 % en HCI, 0,075 N
-H2S04

-Catalizador Kjeldahl («pastillas» de Kjeldahl)
-NaOH al 45 %

-HCl, 0,1 N normalizado

-Acido bérico al 4 %

-Indicador rojo de metilo-verde de bromocresol (el mismo que se usa en la
determinacién de la proteina bruta)

Procedimiento

-Témese 1 g de muestra.

-Coléquese sobre un papel filtro y este sobre un embudo de filtracion.
-Afaddase éter de petréleo para desengrasar (30 mL)

-Espérese que se seque la muestra y transfiérase cuantitativamente a un
matraz Erlenmeyer de 250 mL con tapa.

-AfRddanse 150 mL de pepsina al 0,2 % en HCI, 0,075 N calentado a 44 °C.
-Péngase en incubacién en bano maria a 44 °C con agitacion por 16 horas.
-Filtrese a través de un papel filtro con la ayuda de una trampa de agua.
-Lavese el residuo por triplicado con agua caliente

-Coléquese el papel filtro con el residuo hiumedo en un balén Kjeldahl y
procédase al igual que la técnica para determinar la proteina bruta.
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Calculos
(W, —V,) x 1,401 X N X KHCI

pm

%N =

Proteina no digestible (PND)
%PND =% N X 6,25
Donde:
Vm = Volumen de titulacién de la muestra
Vb = Volumen de titulacion del blanco
N = Normalidad del HCI
K = Factor de normalidad del HCI
Pm = Masa de la muestra en g

Proteina digestible (PD)
%PD = %PB — %PND
Donde:
PD = Proteina digestible
PB = Proteina bruta
PND = Proteina no digestible
NOTA: Necesariamente debe hacerse el procedimiento de la proteina bruta.

Determinacién de nitrégeno no proteico

El nitrégeno no proteico (NNP) proviene de compuestos tales como las
amidas, que forman parte de la composicién de algunas proteinas, como los
aminoacidos y la urea (Church, 1993). Las aminas se encuentran en pequefas
cantidades en los tejidos de vegetales y animales, se originan por
descomposicién de la materia orgéanica y poseen propiedades tdxicas
(Gupta, 2011). El acido urico es el producto final del metabolismo de las
purinas, siendo en los organismos monogastricos el producto principal del
metabolismo del NNP (McDonald et al., 2011). Los nitratos, aunque no son
toxicos por si mismos, se reducen facilmente a nitritos, que si son tdxicos
(Gupta, 2011). El NNP incluye compuestos como urea, aminas y nucledtidos,
que no forman parte de las proteinas, pero contienen nitrégeno (KirchgeBner
et al.,, 2014). Su determinacion se realiza mediante la diferencia entre el
nitrégeno total y el nitrdgeno proveniente de las proteinas (Owens & Zinn,
1988). Este pardametro es clave en productos lacteos y alimentos
balanceados, ya que altos niveles de nitrégeno no proteico pueden afectar la
digestibilidad y la calidad proteica (Church, 1993; KirchgeBner et al., 2014).

Equipos y materiales
-Balanza analitica

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Probeta de 50 mL

-Agitador magnético
-Refrigeradora

-Balén Kjeldahl

-Perlas de vidrio
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-Equipo de destilacién completo
-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Bureta de 50 mL

-Cocineta eléctrica

Reactivos

-Acido tricloroacético al 20 %, disuélvase 20 g en 100 mL de agua
-Catalizador Kjeldahl

-«Pastillas» de Kjeldahl

-H.SO4

-NaOH al 45 %

-Acido bérico al 4 %

-HCl, 0,1 N normalizado

-Indicador rojo de metilo-verde de bromocresol

Procedimiento

-Témese 2 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de 250 mL.
-Coléquese unas 10 perlas de vidrio.

-Agréguese 25 mL de agua destilada.

-Agitese por 10 minutos.

-Déjese reposar por 30 minutos.

-Adicidnese 25 mL de 4cido tricloroacético al 20 %.

-Agitese por 10 minutos.

-Déjese reposar en refrigeracion por 3 horas.

-Filtrese en un papel filtro.

-Filtrese las primeras porciones de ser necesario.
-Determinese el nitrégeno por el método Kjeldahl con una alicuota de 20 mL.
-Proceder igual que para la proteina bruta

Calculos

(V; —V,)x 1,401 X N XK

%NNP = v
3

Donde:

V; = Volumen de viraje de la muestra

V, = Volumen de viraje del blanco

V3 =Volumen de la alicuota de la muestra
N = Normalidad del 4cido

K = Constante de normalizacién
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Determinacion de urea

La determinacién de urea es fundamental en el control de calidad de piensos
y suplementos nutricionales ya que, en cantidades adecuadas, puede ser una
fuente de nitrégeno no proteico para el metabolismo de los animales
rumiantes; sin embargo, en exceso puede ser téxica (Church, 1993;
McDonald et al., 2011). La urea se utiliza como aditivo en dietas balanceadas,
especialmente en la alimentacién de ganado, debido a su alta concentracidn
de nitrégeno (McDonald et al., 2011). La urea es un compuesto nitrogenado
presente en alimentos y piensos, cuya concentracién es evaluada mediante
métodos espectrofotométricos o enzimaticos (Nielsen, 2017). Su
cuantificacién es esencial sobre todo en nutricién animal para evitar efectos
adversos en la alimentacion, ya que niveles excesivos pueden ser toxicos y
causar danos en la salud de los animales (Gupta, 2011).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Balones Kjeldahl

-Probeta de 250 mL

-Bano maria

-Equipo de destilacién completo
-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético

Reactivos

-Soluciéon de ureasa (0,2 g de ureasa en 10 mL de agua)

-Oxido de mercurio

-Cloruro de calcio al 25 %, disuélvanse 25 g de cloruro de calcio y aforar a
100 mL con agua

-Alcohol amilico como antiespumante si es necesario

-HCl 0 H2SO4, 0,1 N; con rojo de metilo como indicador

Procedimiento

-Témese 1 g de muestra en el balén Kjeldahl.

-AfRddanse 125 mL de agua destilada.

-AfRddanse 5 mL de solucién de ureasa.

-Péngase en bafio maria a 40 °C por 20 minutos.

-Déjese enfriar; afddanse 1 g de dxido de mercurio.

-Adiciénese 2,5 mL de cloruro de calcio al 25 %; ahaddase antiespumante si es
necesario.

-Destilese como la proteina, recogiendo el destilado en H2SO4 o HCI 0,1 N
usando rojo de metilo como indicador.
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Calculos
(V, =V;) x1,401 X N X K X 6,25

pm

%Proteina =

Donde:

V, = Volumen de viraje de la muestra
V; = Volumen de viraje del blanco

N = Normalidad del 4cido

K = Constante de normalizacién

P. = Masa de la muestra en g

%Proteina

2,9
NOTA: Como no se hace digestion con acido no hay necesidad de
neutralizar.

Urea =

Determinacién del grado alcohélico

El proceso que se describe a continuacion sirve para determinar el grado
alcohdlico en bebidas alcohdlicas destiladas, al alcohol potable, alcohol
etilico industrial y materias primas alcohdlicas. El punto de ebulliciéon del
etanol es de 78 °C, inferior al del agua (100 °C), lo que permite una
separacién eficaz mediante un proceso de destilacién; mediante el
calentamiento de la muestra, los componentes volatiles, principalmente
etanol y agua, se evaporan primero (Piggott, 2011). Posteriormente, la
concentracién de etanol en el destilado se determina a través de su densidad
con la ayuda de un alcoholimetro, midiendo su gravedad especifica, la cual
se correlaciona con el porcentaje de alcohol en volumen (Hel3, 1939; Jackson,
2014). Para asegurar precision, la temperatura del destilado debe ajustarse a
condiciones de 15 °C, ya que la densidad varia con la temperatura (Amerine
& Ough, 1980; Tanner & Brunner,1987).

Equipos y materiales
-Alcoholimetro Gay-Lussac
-Termémetro

-Balén de aforo de 250 mL
-Probeta de 100 mL

-Equipo de destilacién completo
-Cocineta eléctrica

-Cubeta

-Perlas de vidrio

-Pipeta de 10 mL

Procedimiento

-Lavese perfectamente el equipo de destilacion con agua destilada.
-Enjudguese el balén de aforo con una porciéon pequefia de muestra.
-LIénese el balén de aforo de 250 mL con la muestra hasta sobrepasar la
sefal y tdpese.
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-Coléquese el balén en bafio de agua a 15 °C por 20 minutos.

-Retirese el exceso de muestra que sobrepasa la sefial con una pipeta.
-Transfiérase el contenido del balén al equipo de destilacion.

-Lavese con 3 porciones de 10 mL de agua destilada el aforo de 250 mLy
coléquense en el mismo balén de destilacién.

-AfRddanse perlas de vidrio.

-Recédjanse el destilado en balén de aforo de 250 mL al que se ha puesto
previamente 10 mL de agua destilada.

-Destilese lentamente la muestra hasta recoger unos 220 mL de destilado.
-Retirese el balén del destilado y apaguense la fuente de calentamiento.
-Coléquense el balén con el destilado en bafio de agua a 15 °C por 20
minutos.

-Complétese el volumen con agua destilada a 15 °C.

-Coléquese la muestra en una probeta de 100 mL limpia y seca.

-Coléquese la probeta con la muestra en bafio de agua a temperatura
ambiente.

-Introdlzcase el alcoholimetro en la muestra; agitese ligeramente vy
manténganse asi por 10 minutos.

-Témese la lectura cuidando de que el alcoholimetro no roce las paredes.

NOTA: Si la lectura se hace a una temperatura diferente a los 15 ° C, corrijase
la lectura con la tabla respectiva. En el caso del alcohol potable e industrial,
dildyase la muestra en un 50 % antes de proceder a la determinacidn

Determinacion de la gravedad especifica

La determinacién de la gravedad especifica es un parametro esencial en el
andlisis de aceites, grasas y sustancias semisdlidas, ya que permite evaluar su
pureza, composicion y calidad en comparacién con el agua destilada
(Nielsen, 2017; Mettler Toledo, 2024). Este método, basado en el uso de un
picnémetro de Gay-Lussac, sigue un procedimiento estandarizado que
garantiza precision mediante el control de temperatura, eliminacion de
burbujas de aire y pesaje analitico (Skoog, et al., 2017). La gravedad
especifica es particularmente Gtil en la industria alimentaria, farmacéutica y
de lubricantes, donde las variaciones en densidad pueden indicar
adulteraciones o cambios en las propiedades fisicoquimicas del producto
(Belitz et al., 2009).

Equipos y materiales

-Picnémetro tipo Gay Lussac de 2 mL
-Bafio maria con regulador de temperatura
-Estufa

-Termémetro

-Pinza

-Balanza analitica

-Desecador
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Reactivos

-Agua destilada

-Soluciéon crémica; disuélvase 45 g de dicromato de sodio en 100 mL de agua
y agréguese con precaucion 1000 mL de H,SO, concentrado, teniendo
cuidado que se haya disuelto completamente.

Procedimiento

Preparacion de la muestra

-Si la muestra es liquida y presenta aspecto claro y sin sedimento,
homogenicese invirtiendo el recipiente que la contiene.

-Si la muestra es liquida y presenta aspecto turbio o con sedimento,
coléquese en una estufa a 50 °C hasta que presente aspecto claro.

-Si la muestra es sélida o semisélida, caliéntese a 50 °C y filtrese.
Estandarizacién del picnémetro

-Sumérjase el picndmetro en la solucién créomica, luego enjudguese 5 veces
con agua corriente y 2 veces con agua destilada. LIénese completamente el
picnémetro con agua destilada recién hervida y enfriada a 20 °C y tapese
cuidadosamente evitando la inclusién de burbujas de aire. Coléquese en
bafio maria a 25 °C por 30 minutos.

-Sadquese el picnémetro del bano maria y séquese con papel absorbente
enfriando a temperatura ambiente.

-Vaciese el picnédmetro y enjudguese varias veces con alcohol etilico y luego
con éter. Déjese secar completamente, determinese la masa del picnémetro
vacio junto con la tapa y registrarlo como M.

Proceso

Para aceites y grasas a 25 °C.

-Llénese completamente el picnémetro con la muestra preparada
previamente enfriada a 20 °C y tdpeselo cuidadosamente, evitando la
inclusién de burbujas de aire.

-Remuévase cuidadosamente cualquier porcion de muestra que haya
exudado el capilar. Sdquese el picnémetro del bafio y séquese con papel
absorbente. Enfriese a temperatura ambiente por 30 minutos y registrese
como M2.

-Para grasas sdlidas o semisdlidas: caliéntese el picnémetro en una estufa a
40-50 °C por 15 minutos y llénese evitando humedecer el cuello del
picnédmetro hasta aproximadamente la mitad con la muestra preparada
(preferible hacerlo dentro de la estufa). Sdquese de la estufa, déjese enfriar a
temperatura ambiente por 30 minutos y registrese la masa junto con la tapa
como M3.

-LIénese completamente el picnédmetro con agua destilada recién hervida,
enfriese a 20 °C y tédpese cuidadosamente evitando la inclusion de burbujas
de aire. Péngase en el bafio maria a 25 °C por 30 minutos.

-Remuévase cuidadosamente cualquier porcién de agua que haya exudado
el capilar, sdquese el picndmetro del bano maria y séquese con papel
absorbente, enfriese temperatura ambiente por 30 minutos y registrese su
masa M4.
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Calculos
Para aceites y grasas liquidas a 25° C
M, —m
s = 3
Donde:

d2s = Densidad relativa o gravedad especifica a 25 °C
M = Masa del picnémetro vacio

M; = Masa del picnémetro con agua destilada

M. = Masa del picnémetro con muestra

Para grasas sélidas o semisédlidas a 25 ° C
M3 - M
dys =

(M1 - M) - (M4 - M3)

Donde:

d2s = Gravedad especifica a 25 °C

M = Masa del picnémetro vacio

M = Masa del picnédmetro con agua destilada

M3 = Masa del picnédmetro con muestra (hasta la mitad)
Ms = Masa del picnémetro con muestra y agua destilada

Determinacién del indice de refracciéon

El indice de refraccion «n» de una sustancia es una propiedad éptica que
indica la velocidad con la que la luz se propaga a través de ella en
comparacién con el vacio (Mettler Toledo, 2023). En grasas y aceites, esta
propiedad estéd relacionada estrechamente con la composicién quimica, la
longitud de los acidos grasos y el grado de insaturacién (Bailey, 1961).
Cuando la luz incide en la superficie de un material con diferente densidad
Optica, esta experimenta un cambio en su direccion; la medicién del indice
de refraccion permite evaluar la pureza, detectar mezclas y determinar la
identidad de un aceite o grasa en estudios de control de calidad (Nielsen,
2017; Baltes, 1995).

Equipos y materiales
-Refractémetro de Abbe
-Estufa

-Embudo

-Varilla de agitacion
-Vaso de precipitacion

Preparacion de la muestra
La muestra se prepara de manera idéntica como para la gravedad especifica.

Procedimiento

-Ajustese la temperatura del refractémetro a 25 °C, verifiquese la limpieza y
sequedad de los prismas.
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-Coléquese 2 o 3 gotas de la muestra preparada en el prisma inferior,
ciérrense los prismas y ajustense firmemente.

-Espérese unos 5 minutos para que la muestra adquiera la temperatura del
instrumento y procédase a leer.

Calculos

Si la determinacién se ha realizado a una temperatura diferente a 25 °C debe

corregirse con la siguiente férmula:
R=R*+K(T,—T,)

Donde:

R = indice de refraccién a 25 °C

R* = indice de refraccién a la temperatura medida

T, = Temperatura de referencia (25 °C)

T, = Temperatura a la que se midié

K'=0,000365 para grasas

K= 0,000385 para aceites

Determinacion del indice de acidez

Los alimentos contienen acidos organicos que pueden encontrarse de forma
natural o como resultado de un proceso de fermentacién (Holzapfel, 2002;
Weber, 2010). La reaccidn quimica fundamental en la titulacién es una
neutralizacion acido-base (Harris, 2015; Vogel, 2013). El 4cido presente en el
alimento reacciona con la base, formando una sal y agua. Se basa en la
titulacion de los acidos presentes en la muestra problema con una solucién
base de concentracidon conocida. Se emplea un indicador de pH como la
fenolftaleina que cambia de color al alcanzar el punto final de la reaccién
(Skoog et al., 2017; Schwedt et al., 2016).

Equipos y materiales

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Bureta de 50 mL

-Balanza analitica

-Agitador magnético

-Soporte universal

-Espétula

-Embudo de filtracién

-Papel filtro

Reactivos

-Mezcla alcohol-éter (1+1) v/v; mézclese 50 mL de alcohol + 50 mL de éter.
-Hidréxido de sodio o potasio, 0,1 N

-Solucién indicadora de fenolftaleina al 1 %; disuélvase 1 g de fenolftaleina
en 60 mL de alcohol y aférese a 100 mL con agua.

-Mezcla neutra: tdmese 100 mL de la mezcla alcohol-éter, anddanse unas
gotas de fenolftaleina y neutralicese con NaOH 0,1 N hasta lograr la
persistencia de una coloracién rosa.
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Procedimiento

-En un matraz Erlenmeyer de 250 mL, pésese de 5 -10 g para muestras crudas
y 50-60 g si la muestra es refinada.

-Afnddanse 100 mL de la mezcla alcohol-éter neutralizado.

-Titulese los acidos grasos libres con NaOH o KOH 0,1 N hasta un color rosa
persistente.

Calculos
VXNXM

AGL (%) = “1oxC

Donde:

AGL = Acidos grasos libres

V = Volumen de NaOH (o KOH) utilizado

N = Normalidad del NaOH (o del KOH)

G = Masa de la muestraen g

M = Peso molecular medio de los 4cidos grasos

La siguiente tabla contiene el peso molecular medio de algunos acidos

grasos:

TIPOS DE ACEITES PESO MOLECULAR
Aceite de coco 205
Aceite de nuez de palma |214
Aceite de palma 263

Aceite de semilla de colza |308
Aceite de algoddn, linaza,|282
oliva, mani, girasol, soya y
otros aceites

Muchas veces el grado de acidez de un aceite se expresa por el nimero de
acidez o indice de acidez; este indica el nimero de mg de KOH (o NaOH)
requeridos para neutralizar 1 g de aceite.
V XN x 56,1
G
Otra forma relacion existente se expresa de la siguiente forma:
indice de acidez = % AGL (en términos del acidos oleico) x 1,99

indice de Acidez (mg de KOH /g de aceite) =

Determinacién del indice de yodo
Este andlisis es esencial en la industria alimentaria para evaluar la calidad,
estabilidad y grado de insaturacién de los lipidos. En este procedimiento, se
emplea el reactivo de Hanus, el cual reacciona con los enlaces dobles de la
muestra (Baltes, 1995; Gunstone, 2011). Los acidos grasos insaturados
contienen uno o mas enlaces dobles en su estructura, los cuales pueden
reaccionar con halégenos como el yodo (Christie, 2003; Lutz, 2017). El indice
de yodo es una medida de la insaturacién de grasas y aceites, expresada
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como los gramos de yodo que pueden reaccionar con 100 gramos de
muestra (Belitz et al., 2009; Nielsen, 2017).

Equipos y materiales

a. Matraz Erlenmeyer de 500 mL

b. Pipetas de 10y 25 mL

c. Bureta de 50 mL

d. Balones de aforo de 100, 250 y 500 mL
e. Balanza analitica

f. Espéatula

Reactivos

a. Solucidon de Hanus: en 825 mL de é&cido acético al 99,5 %, disuélvase
13,615 g de |, calentdndolo para disolver; enfriese y titilese 25 mL de esta
solucién con NaS;0s3, 0,1 N. En otros 200 mL de acido acético, afiddanse 3
mL de bromo. De esta ultima disolucidon, tdmense 5 mL, anddanse 10 mL de
Kl al 15 % vy titulese con Na;S;O3, 0,1 N. Calculese la cantidad de bromo
necesaria para duplicar el contenido de halégenos en ellos restantes 800 mL

de la solucién de yodo de la siguiente manera:

A_B
T C

Donde:

A = mL de solucién de bromo requeridos

B = 800 mL x equivalente en tiosulfato de 1 mL de la solucién de yodo
C = Equivalente en tiosulfato de 1 mL de la soluciéon de bromo

NOTA: Guéardese en refrigeracién y en lugar oscuro
-Cloroformo reactivo para analisis
-Kl'al 15 %; disuélvase 15 g de Kl en agua y aférese a 100 mL
-Solucién de tiosulfato de sodio; disuélvase 25 g de tiosulfato de sodioen 1 L
de agua destilada, hiérvase lentamente por 5 minutos y transfiérase a un
recipiente oscuro y almacenarlo en la obscuridad. Para la estandarizacién,
tomese 0,20 - 0,23 g de K,Cr,O; previamente secado a 100 °C por 2 horas.
Disuélvase en 80 mL de agua destilada y ahddanse 2 g de Kl. Ahddanse, con
agitacion, 20 mL de HCI, 1 N, pénganse en oscuridad por 10 minutos. Titulese
con la solucién de Na,S,0O3 adicionando almidén después de que se observe
la consumicion de |.
gK,Cr,0, X 100
"~ miINa,05S, x 49,032

Solucién indicadora de almidén; disuélvase 0,5 g de almidén, férmese una
pasta con agua fria, luego adiciénese agua caliente y aférese a 50 mL con
agua destilada.

Procedimiento

-Témese 0,5 g de grasa o 0,25 g de aceite en un matraz Erlenmeyer de 500
mL con tapon.
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-Disuélvase con 10 mL de cloroformo.

-Afddanse con la ayuda de una pipeta, 25 mL de reactivo de Hanus,
permitase que todo el contenido de la pipeta escurra.

-Déjese en reposo por 30 minutos.

-Afddanse 10 mL de Kl al 15 %; agitese vigorosamente.

-Afddanse 100 mL de agua recientemente hervida y enfriada, lavando el
tapon.

-Titulese el yodo con el Na,S;0Os, 0,1 N anadiendo unas gotas de almiddn
como indicador, hasta que desaparezca el color azul.

-Realicese una determinacién en blanco

Calculos
_ (B—=5)xNx12,69

I
Masa muestra

Donde:

| = indice de yodo

B = Titulo del blanco

S = Titulo de la muestra

N = normalidad del tiosulfato

Determinacion del indice de peréxidos

El indice de perdéxidos es un pardmetro utilizado para evaluar el grado de
oxidacién de las grasas y aceites, lo cual permite determinar su frescura y
estabilidad (Baltes, 1995; Nielsen, 2017). Los perdéxidos, especialmente los
peréoxidos organicos, que se forman en grasas y aceites durante el
almacenamiento, son intermediarios en las reacciones de rancidez oxidativa
(Lutz, 2017). La reaccién de los perdxidos con Kl libera yodo libre (1), el cual
puede ser cuantificado mediante una titulacién con Na,S,0; (Belitz et al.,
2009).

Equipos y materiales
-Balanza analitica

-Espétula

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Probeta de 100 mL

-Pipetas de 1 mLy10 mL
-Bureta

-Agitador magnético

Reactivos

-Disolvente cloroformo-acido acético (2+3), v/v.

-Solucién de Kl a saturaciéon recién preparada; disuélvase en exceso Kl en
agua recién hervida y enfriar (hasta que haya cristales de Kl que se queden
sin disolver)
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-Solucién de Na,S,03, 0,1 Ny 0,01 N normalizando con agua destilada recién
hervida y enfriada.
-Solucién de almiddén al 1 %.

Procedimiento

De acuerdo con la metodologia expuesta por Zhang et al., 2021:

-Témese 5 g de muestra preparada en un matraz Erlenmeyer de 250 mL.
-Afddanse 30 mL del disolvente cloroformo-acido acético y agitese.
-AfRddanse 0,5 mL de Kl saturado y espérese por 1 minuto agitando de vez en
cuando.

-ARddanse 30 mL de agua destilada.

-Anddanse 0,5 mL de solucién indicadora de almiddn.

Titdlese con Na,S,03, 0,1 N.

-Realicese un ensayo en blanco.

Calculos

SXN
IP ( meq perox/kg de muestra) = 7 de muestra %X 100

Determinacion del indice o nimero de saponificacion

El indice de saponificaciéon es un pardmetro analitico esencial para
caracterizar grasas y aceites, ya que proporciona informacién valiosa sobre la
composicién y naturaleza de los triglicéridos presentes en la muestra (Baltes,
1995; Nielsen, 2003). Este método cuantifica los miligramos de hidréxido de
potasio (KOH) necesarios para saponificar completamente un gramo de
grasa, permitiendo diferenciar entre grasas de origen animal y vegetal, asi
como detectar posibles adulteraciones en los productos (Gunstone, 2011;
Lutz, 2017). El procedimiento se basa en la saponificacién de los triglicéridos
con KOH en medio etandlico, seguida de la titulacion del exceso de alcali con
un acido fuerte (HCl o H,SO,); durante este proceso, los triglicéridos se
hidrolizan generando glicerol y sales de acidos grasos (jabones), mientras
que la titulacion final permite calcular con precisién el indice de
saponificacion (Lutz, 2017). Este valor es de gran utilidad en el control de
calidad, ya que refleja la longitud media de las cadenas de acidos grasos
presentes en la muestra: valores mas altos indican cadenas mas cortas y
viceversa (Carey & Sundberg, 2007). Por su relevancia en la evaluacion de la
pureza y composicion de lipidos, este método es ampliamente utilizado en
diversas industrias, incluyendo la alimentaria (para verificar la calidad de
aceites y mantecas), la cosmética (en la formulacidn de jabones y emulsiones)
y la quimica (para el desarrollo de biocombustibles y lubricantes) (Belitz et al.,
2009; Gunstone, 2011). Su estandarizaciéon garantiza resultados confiables y
reproducibles, fundamentales para el aseguramiento de la calidad en
procesos industriales y de investigacion.
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Equipos y materiales

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL

-Refrigerante de reflujo

-Pipetas de 25 mL

-Bafio maria o plancha de calentamiento con placa de asbesto y regulador de
temperatura

-Balanza analitica

Reactivos

-Solucién 0,5 N de HCl o H,SO,

-Soluciéon etandlica de KOH: Coléquese de 2,5 a 5 g de KOH en un matraz
Erlenmeyer de 1L, agréguese de 2,5 a 3 g de granallas de Zn o Al y 600 a
750 mL de alcohol etilico al 95 %. Hiérvase la mezcla en bano maria bajo
condensador de reflujo durante 30 a 60 minutos. Destilese el alcohol
descartando los primeros 25 mL y disuélvase con 20 g de KOH en 500 mL de
alcohol destilado. Manténgase la temperatura menor a 15 °C mientras se
disuelve el alcali. Esta solucién debe usarse mientras permanezca clara e
incolora.

-Solucién indicadora de fenolftaleina.

Procedimiento

-Sobre un matraz Erlenmeyer de 250 a 300 ml, témese de 2 a 3 g de muestra
preparada.

-Agréguense 25 mL de soluciéon etandlica de KOH.

-Conéctese al matraz el refrigerante de reflujo; hiérvase la muestra en bafio
maria durante 60 minutos para conseguir la completa saponificacion de esta.
-Afddase 1 mL de solucién indicadora de fenolftaleina y titdlese en caliente el
exceso de KOH con la solucién 0,5 N de &cido clorhidrico o sulfurico hasta
que desaparezca la coloracién rosada.

-Simultdneamente, y para cada determinacion, realicese un ensayo en blanco
con todos los reactivos, sin la muestra y siguiendo el mismo procedimiento
descrito.

Calculo
El indice o nimero de saponificaciéon se calcula utilizando las expresiones
siguientes:

56,1 (V1 —-V2)XN

I'= M
Donde:
| = indice de saponificacién del producto (mg/g)
V1 = Volumen de la solucién de acido clorhidrico o sulfirico empleado en la
titulacién del blanco
V2 = Volumen de la soluciéon de HCl o H,SO, empleado en la titulacion de la
muestra
N = Normalidad de la solucién de HCl o0 H,SO,
M = Masa de la muestra analizada.
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Existe otra expresion:

| _ 2805 x (V1-V2)
N m

Determinacion de la materia insaponificable

La materia insaponificable representa aquellos componentes de aceites y
grasas que no reaccionan con alcalis para formar jabones, constituida
principalmente por esteroles, hidrocarburos, alcoholes superiores y
pigmentos naturales (Baltes, 1995; Gunstone, 2011). Su cuantificacién es un
parametro clave para garantizar la calidad y autenticidad de los productos
lipidicos, permitiendo identificar posibles adulteraciones que podrian afectar
tanto sus propiedades nutricionales como su valor comercial (Belitz et al.,
2009; Christie, 2003). El método analitico consta de tres etapas
fundamentales: primero, se realiza una saponificacion completa de la muestra
con KOH en medio alcohdlico, transformando los triglicéridos en jabones.
Posteriormente, la fraccion insaponificable se extrae selectivamente con éter
de petréleo mediante un proceso de decantacidn que separa las fases
organica y acuosa (Nielsen, 2017; Lutz, 2017). La fase etérea obtenida se
somete a un riguroso proceso de purificacién mediante lavados sucesivos
con alcohol etilico para eliminar trazas de jabones residuales. La etapa final
comprende la evaporacién controlada del solvente, seguida de un secado y
pesaje preciso del residuo para determinar el contenido de materia
insaponificable (Nielsen, 2017). Como control adicional, se realiza una
titulacién para cuantificar posibles acidos grasos residuales, lo que permite
una caracterizacion mas exacta de los componentes (Belitz et al., 2009). Esta
metodologia estandarizada es ampliamente empleada en laboratorios de
control de calidad de la industria alimentaria, particularmente en el anélisis
de aceites vegetales, grasas animales y productos derivados, donde la
presencia y concentracidon de estos compuestos puede indicar alteraciones o
adulteraciones en el producto (Baltes, 1995; Gunstone, 2011). El
procedimiento no solo cumple una funcién analitica, sino que también tiene
implicaciones regulatorias, ya que muchos estadndares internacionales
establecen limites maximos permisibles de materia insaponificable en
diferentes matrices alimentarias (Belitz et al., 2009). Su aplicacién sistematica
contribuye a garantizar la seguridad y calidad de los productos que llegan al
consumidor final (Christie, 2003).

Equipos y materiales

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Refrigerantes para reflujo

-Embudos de decantacién de 500 mL
-Bureta graduada de 50 mL

-Vasos de precipitacién de 250 mL
-Bano maria
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-Vasos de precipitacién de 100 mL
-Estufa con regulador de temperatura
-Balanza analitica

Reactivos

- Solucion de KOH al 50 %; disuélvanse 50 g de KOH y aférese a 100 mL con
agua

- Solucién de NaOH o KOH, 0,02 N

- Eter de petréleo

- Alcohol etilico del 95 %

- Alcohol etilico neutralizado: afiddanse unas gotas de fenolftaleina a 100 mL
de alcohol y titilese con NaOH, 0,1 N hasta color rosa persistente

- Alcohol etilico (1 + 9): Mézclese un volumen de alcohol con nueve
volimenes de agua

- Acetona

- Solucién indicadora de fenolftaleina al 1 %

Procedimiento

-Témense 5 g de la muestra preparada en un matraz Erlenmeyer de 250 mLy
registrese como m,

-AfRddanse 30 ml de alcohol etilico

-Agréguese 5 ml de KOH al 50% y conéctese el reflujo

-Hiérvase la mezcla en bano maria durante 1 hora para completar la
saponificacion

-Retirese del bafio maria y déjese enfriar a temperatura ambiente
-Transfiérase el contenido del matraz Erlenmeyer a un embudo de
decantacién, enjudguese el matraz con 5 mL de alcohol etilico, 20 mL de
agua destilada tibia, 20 mL de agua destilada fria y dos porciones de 30 mL
de éter de petrdleo

-Incorpdrense todos los lavados al embudo de decantacién

-Tapese el embudo y agitese vigorosamente durante 1 minuto

-Transfiérase la capa alcohdlica (inferior) a otro embudo de decantacién
-AfRddanse 5 mL de alcohol etilico (1 + 9) al embudo con la capa etérea
-Agréguese 50 mL de éter de petréleo al embudo con la capa alcohdlica,
tapese, agitese y espérese la separacién de fases

-Transfiérase la capa alcohdlica a otro embudo y relnase la capa etérea
superior con el extracto etéreo del primer embudo

-Repitase el proceso hasta completar cuatro extracciones

-Lavense los extractos combinados con porciones sucesivas de alcohol etilico
(1 + 9), agitese y eliminese la capa alcohdlica tras cada lavado. Repitase hasta
que el lavado no reaccione con fenolftaleina.

-Transfiérase el extracto etéreo a un vaso de precipitacion de 250 mL, lavese
el embudo con 20 mL de éter de petréleo y agréguese este lavado al vaso.
-Concéntrese el extracto etéreo evaporando el éter en bano maria hasta
reducir el volumen a 10-15 mL

-Transfiérase el extracto concentrado a un vaso de 100 ml, enjudguese el vaso
de 250 mL con pequefas porciones de éter
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-Evapodrese el éter completamente en bafio maria, afiddanse 5 mL de acetona
y continlese el calentamiento hasta eliminar todo el solvente.

-Séquese el residuo en estufa a 105 °C por 30 minutos, enfriese en desecador
y pésese (my).

-Disuélvase el residuo en alcohol etilico neutralizado (previamente calentado
a 45-55 °C).

-Titulense los acidos grasos con KOH 0,02 N hasta viraje a rosa; registrese
como V.

Calculos
M= M2 —-0,282 XV XN

W1 * 100

Donde:

M = Porcentaje de materia insaponificable
M1 = Masa de la muestra analizada.

M2 = Masa del residuo extraido

V = Volumen de KOH usado en la titulacion
N = Normalidad de la solucion de KOH

El siguiente cuadro resume el contenido de materia insaponificable y esterol
de algunos aceites y grasas mas comunes.

Grasa o aceite Contenido de | Materia
esterol (%) insaponificable
(%)
Aceite de soya 0,446 05-1,5
Aceite de maiz 0,580-1,0 1,0-3,0
Aceite de algodén 0,570 1,0-5,0
Aceite de salvado|0,750 3,0-5,0
de arroz
Grasa de palma 0,030 1,0 ---—-
Aceite de mani 0,190-0,25 -

Determinacion de densidad aparente en polvos alimentarios

La densidad aparente es un parametro fisico que describe la relacién entre la
masa de una sustancia granular o en polvo y el volumen total que ocupa,
incluyendo los espacios vacios entre particulas (Klocke, 2015; Perry et al.,
1997). Su determinacién es clave en la industria alimentaria para optimizar
almacenamiento, transporte y formulacién de productos como harinas,
especias y cereales (Fellows, 2009; Hamatschek, 2024). Es la relacion entre la
masa de un polvo y el volumen cuando se vierte libremente en un recipiente
sin aplicar ninguna fuerza externa. Se expresa en g/cm?3 o kg/m3. El método
consiste en pesar una cantidad representativa de la muestra y verterla en una
probeta sin compactacién, asegurando una medicién precisa del volumen
ocupado (USP, 2024; Schulze, 2006). Luego, la densidad aparente se calcula
dividiendo la masa de la muestra entre su volumen. Este procedimiento
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estandarizado permite evaluar la fluidez y compactibilidad del alimento,
influyendo en su manipulaciéon industrial y envasado (USP, 2024).

Equipos y materiales

- Probeta graduada de volumen adecuado (ejemplo: 100 mL o 250 mL)
- Balanza de precision

- Embudo (opcional, para facilitar el vertido del polvo)

- Espétula o cuchara

Procedimiento

Preparacion del material

- Asegurese de que la probeta esté limpia y seca

- Coléquese la probeta sobre una superficie nivelada

Medicion de la masa de la muestra
- Pésese una cantidad representativa del polvo (ejemplo: 10 g) en la balanza
- Registrese el valor de la masa con precision

Vertido del polvo en la probeta

- Déjese caer libremente el polvo dentro de la probeta sin compactarlo ni
agitarlo

- Empléese un embudo (si es necesario) para evitar pérdidas de muestra

Medicién del volumen ocupado
- Léase el volumen final del polvo en la escala graduada de la probeta
- Anétese el valor en mililitros (mL o cm3)

Calculos

Donde:

pB = densidad aparente (g/mL)

M = peso de la muestra (g)

V = volumen de la muestra compactada (mL)

Determinacion de densidad compactada en polvos alimentarios

La densidad compactada es un pardmetro fisico que expresa la relacién entre
la masa de un alimento en polvo o granular y el volumen que ocupa tras
haber sido sometido a un proceso de compactacién (Klocke, 2015 Perry et al.,
1997). Este indice es Gtil en la industria alimentaria para evaluar la eficiencia
en el envasado, transporte y almacenamiento, ya que influye en el manejo, la
dosificacion y la formulacion de productos (Fellows, 2009; Hamatschek,
2024). Es la densidad de un polvo después de someterlo a una compactacion
o vibraciéon controlada, reduciendo el espacio vacio entre particulas. El
método se basa en la medicidn de la masa de una muestra representativa y la
determinacién del volumen ocupado una vez que el material ha sido
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compactado, reduciendo los espacios intersticiales entre particulas (USP,
2024; Schulze, 2006). Esto permite obtener un valor méas realista del
comportamiento del producto cuando se somete a procesos de
manipulacién industrial (USP, 2024).

Equipos y materiales
-Probeta graduada de volumen adecuado (por ejemplo, 100 mL o 250 mL).
-Balanza de precision.

Procedimiento

Preparacion del material

-Asegurese que la probeta esté limpia y seca.

-Coléquese la probeta sobre una superficie plana y nivelada.

Medicion de la masa de la muestra
-Témese una cantidad representativa del polvo (ejemplo: 25 g) en la balanza.

Vertido del polvo en la probeta
-Déjese caer libremente el polvo dentro de la probeta sin compactarlo.
-Andtese el volumen inicial ocupado por el polvo.

Compactacién del polvo

-Golpéese suavemente la base de la probeta contra una superficie plana de
manera uniforme y repetida.

-Contintese el proceso hasta que el volumen ocupado por el polvo deje de
disminuir (se estabilice).

-Registrese el volumen final compactado.

Calculos
M
PT=%
Donde:
pT = densidad compactada (g/mL)
M = peso de la muestra (g)
V = volumen de la muestra compactada (mL)

Determinacion del indice de Carr

El indice de compresibilidad de Carr es una medida de la capacidad de un
polvo para reducir su volumen bajo compactacion. Se calcula a partir de la
diferencia entre la densidad compactada y la densidad aparente, expresada
como un porcentaje (Almora-Hernandez et al., 2022; Gallo, et al., 2019). Se
usa para evaluar la fluidez y cohesién de los polvos, siendo valores bajos
indicativos de buena fluidez y valores altos de baja fluidez (Gibson, 2001;
Universidad de La Laguna, 2023). El procedimiento consiste en medir la
densidad aparente del polvo, seguido de un proceso de compactaciéon en
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una probeta mediante golpes controlados o vibracién, y la posterior
medicién de la densidad compactada (Klocke, 2015; United States
Pharmacopeia, 2024).

Calculos

pT —pB

Cl = x 100

Donde:

IC = indice de Carr (%)

pB = densidad aparente (g/mL)

pT = densidad compactada (g/mL).

El IC define el flujo niveles de capacidad de los polvos considerando la
siguiente escala:

a. Los valores de IC inferiores a 15 % son muy buenos.

b. Los valores de IC entre 15y 20 % son buenos.

c. Los valores de IC entre 20 y 35 % son regulares.

d. Los valores de IC entre 35y 45% son malos.

e. Los valores de IC superiores al 45 % son muy malos

Determinacion del indice de Hausner

El coeficiente o indice de Hausner es un indicador de la facilidad con la que
un polvo puede fluir. Se obtiene como el cociente entre la densidad
compactada y la densidad aparente (Universidad de La Laguna, 2023). El
procedimiento consiste en medir la densidad aparente de la muestra, luego
someterla a un proceso de compactacion en una probeta mediante golpes
controlados o vibracidn y determinar la densidad compactada (Hao, 2015; da
Costa, 2004). A partir de estos valores, se calcula el indice de Hausner
utilizando la siguiente férmula:

HR=pT/pB

Donde:

HR = indice de Hausner

pB = densidad aparente (g/mL)

pT = densidad compactada (g/mL)

El indice de Hausner define el flujo niveles de capacidad de los polvos
considerando la siguiente escala:

Indice de Hausner bajo (menos del 10 %): Baja cohesividad.

Indice de Hausner entre el 10y 15 %: Cohesividad regular.

Indice de Hausner entre el 16y 25 %: Cohesividad media

Indice de Hausner entre el 26 y 35 %: Alta cohesividad

indice de Hausner mayor al 35 %: Muy alta cohesividad
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Determinacion de solubilidad en polvos alimenticos

La solubilidad en agua de un polvo indica su capacidad para disolverse en un
liquido y es un pardmetro clave en la calidad de productos en polvo, como
jugos instantaneos, proteinas y leche en polvo (Fennema, 1996; Matissek &
Hahn, 2023). El procedimiento estdndar para su determinacién implica
dispersar una cantidad conocida de polvo en un volumen especifico de agua
u otro solvente bajo condiciones controladas de temperatura y agitacion
(Barbosa-Cénovas et al, 2005; Karbstein & Schuchmann, 2005).
Posteriormente, la mezcla se filtra o se centrifuga para separar las particulas
no disueltas (Ueda et al., 2023; Schubert, 1989). El residuo insoluble se secay
se pesa, permitiendo calcular el porcentaje de solubilidad (Figura, 2021;
Walstra, 2003).

Equipos y materiales:

-Balanza de precisién

-Vaso de precipitados de 100 mL
-Agua destilada

-Agitador magnético

-Tubos de centrifuga de 50 mL
-Centrifuga

-Pipeta o cilindro graduado
-Caja Petri

-Estufa

Procedimiento

-Témense 0,5 g de muestra en polvo con precision en la balanza.

-Midanse 50 mL de agua destilada y viértanse en un vaso de precipitados.
-Agréguese la muestra en polvo.

-Coléquese el vaso de precipitados sobre un agitador magnético.

-Agitese constantemente durante 5 minutos a temperatura ambiente para
asegurar una disolucion homogénea.

-Transfiéranse la mezcla a tubos de centrifuga.

-Centrifiguese a 3000 rpm durante 5 minutos para separar las particulas no
disueltas del liquido soluble.

-Extrédiganse 20 mL del liquido sobrenadante con una pipeta o cilindro
graduado.

-Transfiéranse a una caja Petri previamente pesada.

-Coléquese la caja Petri en una estufa a 105 °C hasta alcanzar un peso
constante, asegurando la evaporacidén completa del agua.

-Pésese nuevamente la caja Petri con el residuo seco.

Calculos

sX 2,5
A=< )xlOO

Donde:
SA = solubilidad en agua (%)
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s = peso solido en el sobrenadante (g)
m = peso de la muestra (g)

Consideraciones:

Es importante que la caja Petri esté previamente pesada y seca para evitar
errores en la medicién.

Se recomienda realizar repeticiones del experimento para obtener un valor
promedio confiable.

Un porcentaje de solubilidad alto indica que el polvo se disuelve bien, lo que
es clave en productos instantaneos.

Cierre del capitulo

Los métodos analiticos presentados en este capitulo constituyen
herramientas indispensables para caracterizar y garantizar la calidad de los
alimentos. Desde la determinacion de humedad —fundamental para predecir
estabilidad y vida atil- hasta el andlisis de lipidos (indices de yodo, peréxidos,
saponificacion) que revelan su composicion y grado de oxidacidn, cada
técnica aporta informacién critica para la toma de decisiones en la industria
alimentaria. La aplicacion de estos procedimientos, respaldados por
normativas internacionales como las de la AOAC y ISO, asegura resultados
precisos y reproducibles. Ademas, metodologias como el indice de Carr y
Hausner para polvos alimentarios permiten optimizar procesos de envasado y
almacenamiento, mientras que la cuantificacion de proteina digestible y
nitrégeno no proteico es clave en la formulacién de alimentos balanceados.
En un contexto donde la calidad y seguridad alimentaria son prioritarias,
dominar estas técnicas analiticas no solo fortalece el control de procesos,
sino que también impulsa la innovacién y el cumplimiento de estdndares
globales. Este capitulo refuerza la idea de que la excelencia en el anélisis de
alimentos comienza con métodos robustos, ejecutados con rigor cientifico y
atencién al detalle.
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Capitulo II:
Métodos de analisis de alimentos de origen vegetal

Motivacién del capitulo

El anélisis de alimentos de origen vegetal es fundamental para garantizar su
calidad, seguridad y cumplimiento con normativas regulatorias. En este
capitulo, titulado «Métodos de anélisis de alimentos de origen vegetal», se
profundiza en técnicas especificas para evaluar componentes clave como
acidos organicos, conservantes, almidén, gluten, taninos y metales pesados
en productos derivados de frutas, cereales y harinas. Desde la cuantificacion
de acido citrico en conservas y mermeladas hasta la deteccidn de
mejoradores en harinas y la determinacién de metales pesados mediante
espectrometria de absorcién atémica, los métodos aqui descritos combinan
fundamentos quimicos, procedimientos estandarizados y aplicaciones
practicas. Estos andlisis no solo son esenciales para el control de calidad
industrial, sino también para asegurar propiedades organolépticas,
nutricionales y de inocuidad en los productos finales. Dirigido a técnicos de
laboratorio, investigadores y estudiantes, este capitulo ofrece una guia
detallada y actualizada, respaldada por referencias internacionales (AOAC,
ISO, EFSA), para abordar desafios analiticos en matrices vegetales complejas.

Determinacion del acido citrico en productos derivados de frutas:
conservas, jaleas, mermeladas y purés

El 4cido citrico es un compuesto orgéanico presente de forma natural en las
frutas citricas, por ejemplo, el limén, la naranja y la mandarina, y se utiliza
ampliamente en la industria alimentaria como acidulante, conservante vy
regulador de pH en productos como conservas, jaleas, mermeladas y purés
(Branen et al., 2001; Belitz et al., 2009; Gil et al., 2023). Su cuantificacién es
esencial para garantizar la calidad, seguridad y vida util del producto, asi
como para cumplir con normativas regulatorias. El método empleado se basa
en una valoracién acido-base (neutralizacién) utilizando NaOH 0,1 N como
titulante y fenolftaleina como indicador visual (Harris, 2010; Hijazi et al., 2022;
Schwedt et al., 2016). El fundamento quimico es la reaccion:

CoHz0, + 3NaOH — CoHsNa;0, + 3H,0
Dado que el acido citrico es un éacido triprético (libera tres protones), la

relacion estequiométrica con el NaOH es 1:3, lo que permite calcular su
concentracién con precisién (Kalka, 2021; Oxtoby et al., 2010).
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Equipos y materiales

-Pipeta de 25 mL

-Vaso de precipitacion de 600 mL
-Cocineta eléctrica

-Probeta de 100 mL

-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético

Reactivos
-Solucién de hidréxido de Sodio (NaOH) 0,1 N
-Solucidén indicadora de fenolftaleina

Procedimiento

-Midase 25 mL de la muestra y transfiéranse a un vaso de precipitados de 600
mL.

-Afddanse 200 mL de agua destilada recién hervida para asegurar la
disolucién completa del 4cido citrico presente.

-Agréguense aproximadamente 5 gotas de solucién indicadora de
fenolftaleina.

-Titulese con la solucién de NaOH, 0,1 N hasta que se observe una coloracién
rosa o lila persistente, indicando el punto final de la titulacién.

Calculos

La acidez titulable se expresa como porcentaje de acido citrico anhidro
presente en la muestra. Para ello, se utiliza la relacién 1 mL de NaOH 0,1 N =
0,0064 g de acido citrico anhidro

Determinacion de benzoato sédico en productos derivados de frutas,
jaleas, mermeladas, conservas y purés

La determinacion de benzoato sédico en productos derivados de frutas se
fundamenta en su extraccion selectiva mediante un proceso de
saponificacion con NaOH al 10 %, seguido de acidificacién con HCl al 20 %
para convertir el benzoato en éacido benzoico, el cual se extrae con
cloroformo aprovechando su solubilidad diferencial (Mohrig et al., 2021;
Skoog et al., 2014). La adicién de NaCl aumenta la eficiencia de la extraccidn
por efecto salino (Janssen, 2021; Khouni et al. 2023; Ni et al., 2000;), mientras
que la evaporacién del cloroformo y redisolucién del residuo en etanol al 50
% permiten su cuantificacion mediante titulacion con NaOH 0,05 M usando
fenolftaleina como indicador (Cai & Wu, 2022; Matissek et al., 2014;
WHO/FAQO, 2006). Este método, validado por normativas internacionales,
ofrece precision y selectividad al eliminar interferencias comunes en matrices
complejas como mermeladas o conservas (Kumar & Singh, 2024, Europaische
Kommission, 2020), y se basa en la relacidon estequiométrica donde 1 mL de
NaOH 0,05 M equivale a 0,0072 g de benzoato sédico, permitiendo calcular
su concentracion porcentual en la muestra (Alexeyev, 1969; Skoog et al,,
2014; Skoog et al.,, 2017). Su aplicaciéon es esencial para garantizar el
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cumplimiento de limites regulatorios y verificar la calidad e inocuidad de los
alimentos (Peres et al., 2025; Pichhardt, 2012).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Pipetas de 5y 50 mL

-Probetas de 250 mL

-Embudo de filtracién con papel filtro
-Papel filtro

-Agitador magnético

-Embudo de separacién

-Vasos de precipitacién de 600 mL
-pHmMetro

-Micropipetas

Reactivos

-Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) al 10 %; disuélvase 10 g de NaOH y
aférese a 100 mL con agua destilada.

-Cloruro de sodio (NaCl) anhidro

-Solucién de é&cido clorhidrico (HCI) al 20 %; mézclese 20 mL de HCI
concentrado y aférese a 100 mL con agua destilada.

-Solucién de fenolftaleina al 1% en etanol

Cloroformo de calidad reactivo

Etanol al 50 %; mézclese 50 mL de etanol y aférese a 100 mL con agua
destilada.

Solucién de hidréxido de sodio 0,05 M; prepérese a partir de la solucién 0,1
N.

Procedimiento

-Témense 50 g de la muestra y transfiéranse a un matraz Erlenmeyer de 250
mL.

-Afddanse 5 mL de NaOH al 10 % para saponificar posibles interferencias.
-Incorpdérense 60 g de cloruro de sodio para aumentar la fuerza idnica y
facilitar la extraccion.

-Diltyase la mezcla a 200 mL con agua destilada y agitese en un agitador
magnético hasta disolver completamente el NaCl.

-Aférese la solucién a 250 mL con agua destilada.

-Déjese reposar durante 2 horas, agitese ocasionalmente para asegurar una
homogenizacion adecuada.

-Filtrese la solucion utilizando papel filtro para eliminar sélidos suspendidos.
-Transfiéranse 100 mL del filtrado a un matraz Erlenmeyer de 250 mL.

- Ahddanse unas gotas de fenolftaleina y neutralicese con HCl al 20% hasta la
desaparicién de la coloracién rosa.

-Agréguese un exceso de 5 mL de HCl al 20 % para asegurar la completa
conversion del benzoato a acido benzoico.

-Incorpdérense 50 mL de cloroformo y agitese intermitentemente durante 30
minutos para extraer el acido benzoico.
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-Transfiérase la mezcla a un embudo de separacién y separense las capas.
-Recdjase la capa de cloroformo (inferior) en un matraz Erlenmeyer de 125
mL.

-Evapérese el cloroformo en bafno maria hasta sequedad.

-Disuélvase el residuo en 100 mL de etanol al 50 % previamente neutralizado.
-Ajustese el pH de la solucién a 3,1; titulese con NaOH 0,05 M usando una
micro-bureta hasta alcanzar el punto final indicado por un cambio de color
persistente.

Calculos
La concentraciéon de benzoato de sodio se determina mediante la relacién 1
mL de NaOH 0,05 M = 0,0072 g de benzoato sédico.

Determinacion de almidén en cereales

El almidén, como principal carbohidrato de reserva en los cereales,
constituye un componente fundamental en la evaluacion de la calidad de los
granos (Belitz et al., 2009; Birch & Poehlman, 2022; Khan & Shewry, 2009;
Serna-Saldivar, 2017; Tester et al.,, 2004). Este método se basa en las
propiedades fisicoquimicas del almiddn, particularmente en su insolubilidad
en solventes frios como el metanol y su capacidad de sedimentacién por
diferencia de densidades (Wang & Copeland, 2013; Zhang et al., 2023). El
procedimiento aprovecha la hidratacién del almidén en agua, donde los
granulos de almiddén se hinchan, pero mantienen su integridad estructural,
permitiendo su separaciéon mediante filtracion y sedimentacion (Sjo6 &
Nilsson, 2017; Wang, 2020; Zobel, 1988). La adiciéon de agua destilada facilita
la suspensién del almiddn, mientras que el agitado magnético promueve la
liberacion de los granulos de la matriz del cereal (Brust et al., 2020; Clerici &
Campelo, 2026). La filtracidn con lienzo permite separar eficientemente la
fraccién fibrosa del extracto rico en almidén (Franca & Nollet, 2017; Wang &
White, 1994). El metanol cumple una doble funcidon: como agente
deshidratante que facilita el secado posterior y como purificador al eliminar
azlcares solubles y otros compuestos interferentes (Rashwan et al., 2024). El
secado a 80 °C garantiza la eliminacion completa del agua sin desnaturalizar
significativamente la estructura del almiddn (Heindl, 2016). La cuantificacidn
gravimétrica final proporciona resultados confiables y reproducibles, siendo
este método particularmente Util para analisis rutinarios en control de calidad
de materias primas cereales (Birch & Poehlman, 2022; Reimerdes & Rothkitt,
1984). La técnica es ampliamente aceptada en la industria alimentaria por su
simplicidad, bajo costo y adecuada precision para muestras con alto
contenido de almidén (Biliaderis, 2009; Matissek, 2018; Nielsen, 2017).

Equipos y materiales

-Vasos de precipitados de 600 mL
-Probeta de 250 mL

-Agitador magnético

-Filtros de lienzo
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-Embudos de decantacién de 250 mL
-Estufa con regulador de temperatura

Reactivos
-Metanol

Procedimiento

-Témese aproximadamente 50 g de la muestra de cereal y transfiérase a un
vaso de precipitados de 600 mL.

-AfRddanse 150 mL de agua destilada a la muestra.

-Agitese la mezcla durante 5 minutos utilizando un agitador magnético para
facilitar la suspension del almidon.

-Filtrese la mezcla a través de un filtro de lienzo para separar la pulpa sdlida
del extracto liquido que contiene el almiddn.

-Si se sospecha que aun queda almidén en la pulpa, afhddanse 50 mL
adicionales de agua destilada, agitese nuevamente y repitase el proceso de
filtracion.

-Transfiérase la suspensién de almidén obtenida a un embudo de
decantacién de 250 mL.

-Déjese reposar la suspension hasta que se formen dos capas bien definidas:
una superior liquida y una inferior que contiene el almidén sedimentado.
-Sepérese cuidadosamente la capa inferior que contiene el almidén.

-Lavese el almidén recolectado con 20 mL de metanol para eliminar
impurezas y facilitar el secado.

-Filtrese la suspensién de almidén lavada utilizando un papel filtro
previamente pesado.

-Séquese el almiddn retenido en el papel filtro en una estufa a 80 °C durante
2 horas para eliminar el contenido de humedad residual.

-Enfriese el papel filtro con el almidén en un desecador para evitar la
absorcidén de humedad del ambiente y luego tdmese la masa con precisidn.

Calculos
El porcentaje de almidén en la muestra se calcula utilizando la siguiente
férmula:

o Masa del almidén obtenido
Almidén (%) = Masa de la muestra * 100

Determinacién del gluten seco y del gluten himedo

El gluten, complejo proteico formado por gliadinas y gluteninas presentes en
la harina de trigo, constituye el principal responsable de las propiedades
viscoeldsticas de las masas panificables (Shewry & Halford, 2002; Belitz et al.,
2009; Wieser, 2007). Este método se fundamenta en las caracteristicas
fisicoquimicas diferenciales del gluten, particularmente su insolubilidad en
agua fria y su capacidad de formar redes tridimensionales al hidratarse
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(Biesalski et al., 2018; Cauvain & Young, 2007; Wieser, 2007; Wieser et al.,
2023). El procedimiento aprovecha la capacidad del gluten de retener su
estructura durante el lavado, mientras que los demdas componentes de la
harina (almiddn, azlcares, lipidos) se eliminan por solubilizaciéon (Igrejas et al.,
2024; Schalk et al., 2017; Wieser & Seilmeier, 1998). La etapa de reposo
inicial permite la completa hidratacién de las proteinas gluteninas y gliadinas,
facilitando la formaciéon de enlaces disulfuro que confieren elasticidad a la
masa (Geisslitz et al., 2018; Schuster et al., 2023; Shewry & Belton, 2024). El
lavado con agua corriente elimina selectivamente los componentes solubles
y el almidén, dejando intacta la matriz proteica del gluten (Schalk et al., 2017;
Wieser, 2007). La determinacién del gluten himedo cuantifica la capacidad
de retencién de agua del complejo proteico, pardmetro directamente
relacionado con la calidad panadera (AACC International, 2000; Wieser &
Seilmeier, 1998). El secado a 105 °C garantiza la eliminacion completa del
agua de hidratacion sin desnaturalizar significativamente las proteinas,
permitiendo la cuantificacion precisa del contenido proteico real (Belitz et al.,
2009; Cauvain & Young, 2007; Geisslitz et al. 2018; Westphal et al., 2003). La
relacién entre gluten himedo y seco proporciona informacién valiosa sobre
la capacidad de hidratacién de la harina, pardmetro critico para predecir su
comportamiento en procesos de panificacién (Geisslitz et al., 2018).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Espétula

-Vaso de precipitacion de 250 mL

-Fuente de agua

-Estufa

-Desecador

-Luna de reloj

Procedimiento

-Témense con precisién 25 g de harina de trigo y coléquense en un vaso de
precipitados de 250 mL.

-Ahddase gradualmente 15 mL de agua destilada mientras se mezcla con una
espatula hasta formar una masa homogénea.

-Clbrase la masa y déjese reposar durante 1 hora para permitir la completa
hidratacién de las proteinas del gluten.

-Tras el reposo, lavese la masa bajo un chorro suave de agua corriente
durante aproximadamente 15 minutos, amasandose suavemente para
eliminar el almiddn y otros solubles. Este proceso debe realizarse hasta que
el agua de lavado salga clara, indicando la eliminacién completa del almidén.
-Férmese una bola con el gluten obtenido y sumérjase en agua destilada,
dejandose reposar durante 1 hora para asegurar la completa eliminacién de
solubles residuales.

Determinacion del gluten himedo:

-Escurrase cuidadosamente el exceso de agua del gluten.
-Coléquese el gluten himedo sobre un vidrio de reloj previamente pesado.
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-Témese el conjunto y registrese el peso para calcular el contenido de gluten
hiumedo.

Determinacién del gluten seco:

- Séquese el gluten himedo en una estufa a 105 °C durante 4 horas para
eliminar el contenido de humedad.

- Tras el secado, enfriese el gluten en un desecador para evitar la absorcién
de humedad ambiental.

-Témese nuevamente el gluten seco sobre el vidrio de reloj y registrese el
peso obtenido.

Calculos
Los porcentajes de gluten himedo y seco se calculan utilizando las siguientes

féormulas:

Masa gluten htimedo

Gluten himedo (%) = Vasa de lamuestra %X 100

Masa gluten seco

Gluten seco (%) = Masa de la muestra x 100

Determinacion de taninos

La cuantificacién precisa de taninos en muestras vegetales es esencial debido
a su influencia en propiedades organolépticas y nutricionales (Cosme et al.,
2025; Haslam, 1998; Li et al, 2023; Scalbert, 1991). A continuacidn, se detalla
un procedimiento estandarizado para la determinacion de taninos,
complementado con informacién de fuentes bibliogréficas actuales. Este
método, conocido como permanganimetria, se basa en la capacidad
oxidante del permanganato de potasio y es ampliamente utilizado para la
cuantificacién de taninos en muestras vegetales (Makkar, 2003; Maulida et al.,
2020; Obadoni & Ochuko, 2002; Siddhuraju & Becker, 2003). Sin embargo,
estudios recientes sugieren que los métodos espectrofotométricos pueden
ofrecer mayor precisién y reproducibilidad en la determinacién de taninos, al
reducir la dependencia del analista y minimizar errores asociados a la
titulaciéon manual (Cai & Wu, 2022; Cosme et al., 2025; Dominguez-Lépez et
al., 2024; Franca & Nollet, 2017; Makkar, 2003; Price et al., 1978; Waterman &
Mole, 1994; Zugazua-Ganado et al., 2024).

Equipos y materiales
-Balanza analitica

-Espétula

-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Cocina eléctrica

-Probeta de 100 mL

-Matraz aforado de 500 mL
-Embudo de filtracién
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-Pipetas de 10 mLy 25 mL
-Bureta de 50 mL
-Agitador magnético

Reactivos

Permanganato de potasio (KMnO,) 0,1 M

-Disuélvanse 1,33 g de KMnQO, en agua destilada y aférese a 1 L.
-Estandaricese la solucién utilizando acido oxdlico 0,1 M; disuélvase 0,25 g
de oxalato sédico en agua caliente (80 - 90 °C), aférese a 250 mL, anaddanse
10 mL de &cido sulfurico (H,SO,) (1:1 v/v) y titdlese con la solucion de KMnO,
hasta un ligero color rosado persistente.

Solucién de carmin indigo

-Disuélvase 6 g de carmin indigo en agua, anaddanse 50 mL de H,SO,
concentrado y aférese a 1 L con agua destilada.

Solucién de gelatina

-Sumérjanse 25 g de gelatina en una solucién saturada de cloruro de sodio
(NaCl) durante 1 hora, caliéntese hasta disolver completamente y dildyase a 1
L con la solucidén saturada de NaCl.

-Alternativamente, disuélvase 1 g de gelatina en 100 mL de agua y afiddanse
10 g de NaCl.

Solucién acida de cloruro de sodio
Acidifiquense 975 mL de una solucién saturada de NaCl con 25 mL de H,SO,
concentrado.

Procedimiento

Preparacion de la muestra

Témese con precision 5 g de la muestra vegetal y transfiérasela a un vaso de
precipitados de 600 mL. AfRddansele 400 mL de agua destilada y Ilévese la
mezcla a ebullicion durante 30 minutos para extraer los taninos. Déjesela
enfriar a temperatura ambiente y aférese a 500 mL con agua destilada en un
matraz aforado.

Determinacién de taninos totales (t;)

Témese una alicuota de 10 mL de la infusién preparada y filtrese si es
necesario para obtener una soluciéon clara. Ahddansele 25 ml de la soluciéon
de carmin indigo y 300 mL de agua destilada. Titdlese con la solucidon de
KMnO, 0,1 M hasta observarse un cambio de color de verde claro a amarillo
brillante, indicando el punto final de la titulacién. Registrese el volumen de
KMnO, utilizado como t;.

Determinacion de taninos no absorbidos (tz)

Témense 20 mL de la infusidn y afiddansele 10 mL de la solucion de gelatina
para precipitar los taninos. Agréguesele 20 mL de la solucién acida de NaCl y,
opcionalmente, 2 g de caolin en polvo para facilitar la clarificacion. Mézclese
durante 3 minutos y déjesela sedimentar. Filtrese la mezcla para obtener una
solucién clara. Tomense 25 mL del filtrado, anddansele 25 ml de la solucidn
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de carmin indigo y 300 mL de agua destilada. Titdlese con la solucidon de
KMnO, 0,1 M hasta el mismo cambio de color observado anteriormente.
Registrese el volumen de KMnO, utilizado como t,.

Calculos

t; —t, = mL de KMnO, oxidados por el tanino
1 mLKMnO, = 0,042 g de tanino

La diferencia entre los volimenes de KMnO, utilizados en las dos titulaciones
(t; - t) corresponde al volumen de KMnO, oxidado por los taninos presentes
en la muestra. Dado que 1 mL de KMnO, 0,1 M equivale a 0,042 g de tanino,
el contenido de taninos en la muestra se calcula mediante la férmula:

Contenido de taninos (g) = (t; — t;) X 0,042

Determinaciéon de mejoradores en harinas

Los mejoradores de harina, como agentes oxidantes (bromatos, persulfatos,
acido ascoérbico), blanqueadores (peréxido de benzoilo, cloro) y enzimas,
modifican las propiedades reoldgicas de la masa mediante mecanismos
quimicos especificos: los oxidantes fortalecen el gluten mediante la
formacion de puentes disulfuro, los blanqueadores aclaran el color al
degradar pigmentos carotenoides, y las enzimas hidrolizan componentes
como el almidén (Cauvain & Young, 2007; Belitz et al., 2009; Cauvain, 2012;
Serna-Saldivar, 2017). Su deteccién se basa en reacciones redox y formacion
de complejos coloreados, como la oxidacién de yoduro por bromatos
(formacién de |), la reacciéon de persulfatos con bencidina (color azul), o la
reduccion del 2,6-diclorofenolindofenol por acido ascérbico (color rosado),
mientras que los blanqueadores a base de nitrégeno se identifican mediante
la formaciéon de compuestos azoicos rojos con el reactivo de Griess (AOAC
International, 2016; Cai & Wu, 2022; Liu & Chen, 2014; Kumar & Singh, 2024;
Serna-Saldivar, 2017). Su uso estéd estrictamente regulado debido a riesgos
toxicoldgicos, como la potencial carcinogenicidad de los bromatos o la
degradacion de nutrientes por perdxidos, lo que hace esencial su
cuantificacién para garantizar la seguridad alimentaria y el cumplimiento
normativo en la industria panadera (BfR, 2018; Dusemund et al., 2012;
WHO/FAQ, 2006).

Materiales

-Balanza analitica para pesar las muestras y reactivos.

-Pipetas y micropipetas con sus respectivas puntas.

-Vasos de precipitados, matraces Erlenmeyer y cilindros graduados para
preparar soluciones y mezclas.

-Papel de filtro y embudos de filtracion.
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-Bafio maria o placa calefactora.
-Agitadores magnéticos o varillas de agitacion.

Métodos

Bromatos

Los bromatos, como el bromato de potasio, se empleaban tradicionalmente
para aumentar el volumen del pan. Sin embargo, debido a sus posibles
efectos secundarios y riesgos para la salud, su uso estd prohibido o
estrictamente regulado en muchos paises.

Materiales

-Cépsulas de porcelana.

-Pipetas o goteros para la adicidon de reactivos.

Muestra

Porcién de pasta preparada previamente a partir de la harina por analizar.

Reactivos
Solucién de yoduro de potasio Kl al 0,5% en acido clorhidrico HCI, 2N.

Procedimiento

-Coléquese una porcidn de la pasta preparada previamente en una capsula
de porcelana.

-AfRddanse unas gotas de solucién de yoduro de potasio al 0,5 % en HCI, 2N.
-Obsérvese a aparicién de manchas oscuras; esto indica la presencia de
bromatos en la muestra.

Persulfatos
Los persulfatos, como el persulfato de amonio o potasio, se utilizan como
agentes oxidantes para mejorar las propiedades de la masa.

Materiales
-Pipetas o goteros para la adicion de reactivos

Muestra
Cantidad pequefa de harina humedecida

Reactivos
Solucidén de bencidina al 1 % en alcohol

Procedimiento

-Afddanse a una pequena cantidad de harina himeda unas gotas de
solucién de bencidina al 1 % en alcohol. En presencia de persulfatos,
apareceran manchas azul oscuro.

Vitamina C (Acido Ascérbico)

El 4cido ascérbico es un mejorador cominmente utilizado que actia como
agente oxidante que fortalece la red de gluten y mejorando la textura del
pan.
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Materiales:
-Pipetas o goteros para la adicion de reactivos

Muestra
Muestra de harina humedecida.

Reactivos
Solucién de 2,6-diclorofenolindofenol al 0,1 %.

Procedimiento

ARddanse unas gotas de solucién de 2,6-diclorofenclindofenol al 0,1% a la
muestra himeda.

La aparicion de manchas rosadas en pocos minutos indica la presencia de
vitamina C.

Agentes blanqueadores

Los agentes blanqueadores, como el cloro y los dxidos de nitrégeno, se
emplean para mejorar el color de la harina. Su uso estd regulado debido a
posibles efectos adversos para la salud. Para detectar su presencia, se
pueden realizar las siguientes pruebas:

Determinacién de pH y cloro
Materiales

-Vasos de precipitados.

-Papel de filtro o sistema de filtracién.
-pH-metro o papel indicador de pH.

Muestra
10 gramos de harina

Reactivos
100 mL de agua destilada

Procedimiento

Mézclense 10 gramos de harina con 100 mL de agua destilada.

Déjese en reposo durante 30 minutos y luego filtrese.

Determinese el pH del filtrado.

Las harinas generalmente tienen un pH entre 6 y 6,8; si han sido blanqueadas
con cloro, presentan un pH mas bajo.

Deteccién de éxidos de nitrégeno

Materiales

-Pipetas o goteros para la adicion de reactivos
-Vasos de precipitados o tubos de ensayo

Muestra
50 mL del filtrado obtenido en la técnica anterior
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Preparacion de reactivos

Reactivo A: Disuélvase 0,5 gramos de acido sulfanilico en 150 mL de éacido
acético al 20 %.

Reactivo B: Disuélvase 0,2 gramos de clorhidrato de alfa-naftilamina en 150
mL de &cido acético al 20 %; caliéntese si fuere necesario.

Procedimiento

A 50 mL del filtrado, agréguese 1 mL de cada uno de los reactivos (A'y B).

La aparicion de una coloracidn rosada intensa o roja en pocos minutos indica
la presencia de nitritos.

Peréxido de benzoilo y persulfatos
El peréxido de benzoilo se utiliza como agente blanqueador en harinas.

Materiales

-Tubos de ensayo o pequefios frascos

-Pipetas o goteros para la adicion de reactivos
-Mortero y pistilo para la preparacién del reactivo

Muestra
1 g de harina.

Reactivos

-Eter de petréleo (3,5 mL)

-Reactivo de Rotherfusser;  tritGrese 1 g de  sulfato de
diparadiaminofenilamina con unos mL de etanol en un mortero. Disuélvase.
Caliéntese a reflujo si es necesario y complétese a 100 mL con etanol.

Para detectar su presencia junto con persulfatos
-Extréigase 1 g de harina con 3,5 mL de éter de petrdleo.
-Déjese sedimentar y ainddase 1,5 mL del reactivo de Rotherfusser.

La aparicién de un color verde en el éter de petrdleo indica la presencia de
peréoxido de benzoilo, mientras que la formacién de cristales azules en el
sedimento es prueba positiva de persulfatos.

Es fundamental que la adicion de estos mejoradores y blanqueadores se
realice dentro de los limites establecidos por las normativas alimentarias
vigentes, ya que su uso indebido puede tener implicaciones para la salud. Por
ejemplo, el uso de bromatos estd prohibido en muchos paises debido a su
potencial carcinogénico. Se debe asegurar en la industria panadera que los
productos finales sean seguros para el consumo y cumplan con los
estandares de calidad establecidos.
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Determinacion de fésforo en pastas alimenticias

La determinacion del contenido de fosforo en pastas alimenticias es esencial
para evaluar la cantidad de huevo incorporado en su elaboracién, ya que un
mayor contenido de fésforo indica una mayor proporcién de huevo en la
pasta. Este andlisis se basa en la formacién de dcido molibdofosférico, el cual
es reducido por cloruro estafioso, generando una coloracién azul cuya
intensidad es proporcional a la concentracion de fésforo presente en la
muestra (AOAC International, 2016; Murphy & Riley, 1962; Helrich, 1990). El
fésforo es un mineral esencial en la dieta humana, desempefiando papeles
fundamentales en la formacién de huesos y dientes, asi como en la
regulacién del metabolismo energético (Biesalski et al., 2018; Calvo &
Uribarri, 2013; Gropper & Smith, 2016). En el contexto de las pastas
alimenticias, la adicion de huevo incrementa el contenido de fdsforo,
proteinas y otros nutrientes, mejorando el valor nutricional del producto final.
Por ejemplo, las pastas que contienen huevo aportan mas proteinas y fésforo
en comparacion con las que no lo contienen (Nilusha et al., 2019; Souci et al.,
2000).

Equipos y materiales

-Balanza analitica

-Molino de laboratorio

-Crisoles de porcelana o material resistente a altas temperaturas
-Horno de mufla

-Placa calefactora o bano maria
-Matraces aforados (100 mLy 250 mL)
-Matraces Erlenmeyer (500 mL)
-Pipetas volumétricas y micropipetas
-Espectrofotémetro

-Filtros de papel de filtracion rapida

Reactivos

-Acido clorhidrico (HCI) 1:1, utilizado para disolver las cenizas obtenidas tras
la calcinacién de las muestras.

-Solucion de molibdato de amonio (Solucién 1); disuélvase 25 g de
heptamolibdato de amonio tetrahidratado en 175 mL de agua.
Posteriormente, anddanse 280 mL de acido sulfurico concentrado a 400 mL
de agua. Enfriese la mezcla e incorpdrese la solucién de molibdato,
completando el volumen a 1 litro con agua destilada.

-Soluciéon de cloruro estafioso (Solucién 2); disuélvase 205 g de cloruro
estanoso dihidratado en 100 mL de glicerol. Caliéntese la mezcla en un bano
de agua y agitese hasta lograr una solucién homogénea.

-Solucion madre de fosfatos (50 mg/L); disuélvase 0,2195 g de fosfato
monopotasico (KH,PO,) anhidro en una cantidad adecuada de agua.
DilGyase la solucidn resultante en un matraz aforado de 1 L.

-Solucién intermedia de fosfatos (2 mg/L); tdmese 10 mL de la solucidn
madre de fosfatos y dildyaselos hasta 250 mL en un matraz volumétrico con
agua destilada.
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-Agua destilada
-Glicerol

Procedimiento

-Tritirese finamente la muestra de pasta hasta obtenerse una consistencia
homogénea.

-Sométase la muestra a un proceso de calcinacién para eliminarse la materia
organica y obtenerse las cenizas correspondientes.

-Agréguese 1 mL de acido clorhidrico (HCI) en una dilucién 1:1 al crisol que
contiene las cenizas.

-Caliéntese suavemente para asegurarse la completa disolucion de las
cenizas.

-Filtrese la solucién acida resultante, recolectdndose el filtrado en un matraz
volumétrico de 100 mL.

-Lavense el crisol y el embudo con agua destilada, afadiéndose los lavados al
mismo matraz, y complétese hasta el aforo con agua destilada.

-Témese una alicuota de 10 mL de la solucién anterior y transfiérase a un
matraz volumétrico de 100 mL.

-Afddanse 4 mL de solucién de molibdato de amonio (Solucién 1) y 10 gotas
de solucién de cloruro estafioso (Solucién 2).

-Complétese el volumen hasta 100 mL con agua destilada.

-Después de 10 minutos, pero antes de 12 minutos desde la adiciéon de los
reactivos, midase la absorbancia de la solucién a una longitud de onda de
690 nm utilizando un espectrofotémetro.

- Para asegurar la precisién del anélisis, es fundamental construir una curva de
calibracién utilizando patrones de concentraciéon conocida. Esto se logra
tomando volimenes especificos de la solucidon intermedia de fosfatos (2
mg/L) y diluyéndolos segun la siguiente tabla:

Patron | Concentracion Volumen
(mg/L) solucion
estandar a
tomar
Blanco | Agua destilada
0,0 0,0
1 0,05 2,5
2 0,1 5,0
3 0,15 7.5
4 0,2 1
5 0,25 12,5
6 0,3 15
/ 0,35 17,5
8 0,4 20

Cada uno de estos patrones se trata de manera idéntica a las muestras:
ahddanse 4 mL de la solucién de molibdato de amonio y 10 gotas de la
solucion de cloruro estafioso. Diluyanse hasta 100 mL y midase la
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absorbancia a 690 nm después de 10 minutos. La absorbancia obtenida para
cada patrén se utiliza para construir la curva de calibracion, la cual permitira
determinar la concentracién de fésforo en las muestras desconocidas.

Deteccion de metales pesados mediante espectrometria de absorcion
atomica

La espectrometria de absorcion atémica (AAS) es una técnica analitica
ampliamente utilizada para la deteccidn y cuantificacién de metales pesados
en diversas matrices, incluyendo alimentos, aguas y suelos; su principio se
basa en la capacidad de los dtomos gaseosos libres para absorber radiacion
electromagnética a longitudes de onda especificas, generando una sefal
proporcional a la concentracidon del metal en estudio (Kriger et al., 2024;
Skoog et al., 2017; Welz & Sperling, 1999).

Equipos y materiales

-Espectrofotémetro de absorcién atdémica: instrumento esencial para la
cuantificacién de metales pesados. Puede operar con diferentes sistemas de
atomizacién, como llama o horno de grafito, dependiendo de la sensibilidad
requerida y la naturaleza de la muestra.

-Fuente de radiacién: Ldmparas de catodo hueco especificas para cada metal
a analizar, que emiten la longitud de onda caracteristica del elemento.
-Quemador de llama: Utilizado para atomizar la muestra en técnicas de llama.
Requiere gases combustibles como acetileno y oxidantes como aire o éxido
nitroso.

-Horno de grafito: Proporciona mayor sensibilidad y es adecuado para
muestras con concentraciones muy bajas de metales.

-Balanza analitica

-Vasos de precipitacién y matraces aforados

-Placa calefactora o sistema de digestién por microondas

-Pipetas y micropipetas: para medir y transferir volimenes precisos de
liquidos

-Filtros de papel o membrana: para filtrar las soluciones y eliminar particulas
que puedan obstruir el sistema de atomizacion

Reactivos

-Acidos concentrados; acido nitrico (HNO3) y 4cido clorhidrico (HCI)
-Perdxido de hidrégeno (H,05)

-Soluciones estandar de metales

-Agua destilada

-Acetileno; gas combustible utilizado en el quemador de llama
-Aire comprimido u 6xido nitroso: gases oxidantes necesarios para la
combustion en el quemador.

-Campana de extraccion de gases

-Soportes y pinzas

-Lunas de reloj

-Frascos de almacenamiento
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Procedimiento

-Recdjase una muestra representativa del material a analizar.

-Séquese la muestra en una estufa a una temperatura controlada
(generalmente entre 60-105 °C) hasta alcanzarse un peso constante,
elimindndose asi la humedad que podria interferir en el anélisis.

-Témese con precisién 0,5 g de la muestra seca y coléquese en un vaso de
precipitados limpio.

-Anddanse 10 mL de acido nitrico concentrado (HNO3) a la muestra.

-Clbrase el vaso con una luna de reloj y caliéntese suavemente la mezcla en
una placa calefactora o en un sistema de digestion controlada hasta que la
muestra se disuelva completamente y la solucidon se vuelva clara. Este
proceso puede requerir varias horas, dependiendo de la naturaleza de la
muestra.

-Si la muestra contiene componentes organicos resistentes, puede ser
necesario anadirse pequenas cantidades de perdxido de hidrégeno (H,O,)
para completarse la digestion.

-Una vez finalizada la digestion, enfriese la solucién a temperatura ambiente.
-Transfiérase cuantitativamente la solucion digerida a un matraz aforado vy
diliyase hasta un volumen conocido con agua desionizada o destilada,
asegurandose una homogeneidad adecuada.

-Prepérese una serie de soluciones estandar de los metales pesados de
interés (por ejemplo, plomo, cadmio, mercurio) en concentraciones
conocidas, utilizando patrones certificados.

-Calibrese el espectrofotometro de absorcién atémica utilizando estas
soluciones estdndar para establecerse la curva de calibracion, que relacione
la absorbancia con la concentracién del metal.

-Ajustese el instrumento a la longitud de onda especifica correspondiente al
metal que se va a analizar.

-Inyéctense las soluciones estandar y la muestra digerida en el
espectrofotémetro.

-Midase la absorbancia de cada solucién, asegurdandose de enjuagarse el
sistema entre muestras para evitarse contaminaciones cruzadas.
-Comparense las absorbancias obtenidas de las muestras con la curva de
calibracién previamente establecida.

-Determinense las concentraciones de los metales pesados presentes en las
muestras, aplicdndose las correcciones necesarias por dilucién 'y
considerandose los factores de matriz que puedan influir en la precisién del
andlisis.

Consideraciones adicionales

-Es fundamental incluir muestras de control y blancos de reactivos para
verificar la exactitud y precision del método, asi como para detectar posibles
contaminaciones durante el proceso analitico.

-Algunos componentes de la muestra pueden interferir en la absorcién
atdbmica. Para mitigar estas interferencias, se pueden emplear técnicas como
la adicion de matrices, el uso de modificadores quimicos o la seleccidn de
longitudes de onda alternativas.
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-El manejo de 4cidos concentrados y muestras potencialmente tdxicas
requiere el uso de equipo de proteccion personal adecuado y la
implementacidn de practicas de laboratorio seguras para prevenir accidentes
y exposiciones.

Cierre del capitulo

Los métodos analiticos presentados en este capitulo destacan la importancia
de caracterizar componentes especificos en alimentos de origen vegetal,
desde aditivos como el benzoato sédico hasta pardmetros de calidad como
el gluten en harinas o el fésforo en pastas alimenticias. Técnicas como la
espectrometria de absorcién atdmica para metales pesados y la
permanganometria para taninos demuestran cémo enfoques clasicos vy
modernos se complementan para garantizar precisién y confiabilidad. La
estandarizacién de estos procedimientos, junto con el rigor en la preparacion
de muestras y la interpretacion de resultados, es clave para cumplir con
normativas y satisfacer demandas de consumidores cada vez mas exigentes.
Ademds, la deteccién de sustancias reguladas, como mejoradores o
blanqueadores, refuerza el compromiso con la seguridad alimentaria. Se
sefiala en este capitulo que el anélisis cientifico de alimentos vegetales no
solo optimiza procesos industriales, sino que también protege la salud
publica y fomenta la innovacién en el sector agroalimentario. La excelencia
analitica es, en definitiva, la base para alimentos mas seguros, nutritivos y
sostenibles.
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Capitulo IlI:
Métodos de analisis de alimentos de origen animal

Motivacién del capitulo

El andlisis de alimentos de origen animal es fundamental para garantizar su
calidad, seguridad y cumplimiento con normativas regulatorias. En este
capitulo, titulado «Métodos de anélisis de alimentos de origen animal», se
abordan técnicas especificas para evaluar pardmetros clave en productos
carnicos, lacteos y pesqueros, desde la frescura y composicion hasta la
calidad higiénica y el procesamiento adecuado. Los métodos descritos aqui
incluyen la determinacion de bases voldtiles totales en carnes y pescados
(indicador de frescura), el andlisis de pH en embutidos, la cuantificacion de
grasa en leche (método Gerber) y la deteccion de sulfitos en camarones,
entre otros. Estos procedimientos, basados en principios quimicos,
bioquimicos y fisicoquimicos, son esenciales para el control de calidad en la
industria alimentaria, la investigacion cientifica y la verificacion del
cumplimiento de estadndares internacionales. Dirigido a profesionales de
laboratorio, técnicos y estudiantes, este capitulo proporciona una guia
detallada y practica, respaldada por referencias técnicas actualizadas, para la
ejecucion precisa de anélisis en matrices animales complejas.

Determinacion de bases volatiles totales (nitrégeno amoniacal) en carnes
y pescados

La determinacidon de bases volétiles totales (BVT) en carnes y pescados se
fundamenta en la cuantificacion del nitrégeno amoniacal liberado durante la
descomposicién proteica, donde la muestra, alcalinizada con odxido de
magnesio, libera amoniaco que es arrastrado por destilacidon y capturado en
acido bérico para luego titularse con un acido valorado, permitiendo calcular
la concentracién de BVT mediante la diferencia de volimenes gastados en la
titulacién, lo que indica el grado de deterioro del producto, ya que valores
elevados (ej. > 1100 mg N,/100 g) reflejan putrefaccién avanzada, mientras
que niveles bajos (<30 mg N,/100 g) sugieren frescura, siendo esta técnica
ampliamente utilizada en el control de calidad de alimentos perecederos por
su correlacion con la actividad microbiana e hidrdlisis enziméatica (Pearson,
1981; Olafsdottir et al., 1997; Kreyenschmidt & Scherer, 2009; Huss, 1998;
Gram & Dalgaard, 2002; Nollet, 2007).

Materiales

-Balanza analitica

-Balén Kjeldahl

-Perlas de vidrio

-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Equipo de destilacién completo
-Probeta de 250 mL
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-Soporte y pinza
-Mechero Bunsen

Reactivos

-Oxido de magnesio

-Antiespumante

-Acido bérico al 2 %; disuélvase 20 g de acido bérico en 1 L de agua
-Indicador rojo de metilo al 0,2 %: témese 0,2 g de rojo de metilo y
disuélvase en 60 mL de alcohol. Aférese a 100 mL con agua

-H,SO,4, 0,1 N; disuélvase 2,8 mL de H,SO,, concentrado en 1 L de agua

Procedimiento

-Témense 10 g de muestra en el balén Kjeldahl.

-ARddanse 2 g de 6xido de magnesio e incorpdérense 300 mL de agua.
-Coléquense perlas de vidrio y agréguese unas gotas de antiespumante.

-En un matraz Erlenmeyer de 500 mL, dispénganse 25 mL de acido bdrico al
2 % y anddanse unas gotas de rojo de metilo para recibir el destilado,
asegurandose de que la punta del condensador quede sumergida bajo la
superficie del liquido.

-Conéctese al destilador y destilese hasta recolectar 25 mL, enjuagédndose
posteriormente la punta del condensador con agua destilada.

-Titulese el destilado con H,SO,, 0,1 N o HCL 0,1 N y realicese un ensayo en
blanco.

Calculos
BTV = (V,, — V) X 14
Donde:

BVT = Bases volatiles totales en mg N,/100 g muestra
V= Titulacién de la muestra
V,, = Titulacién del blanco

Los rangos de nitrégeno amoniacal (N;) en harina de pescado permiten
evaluar su calidad y grado de deterioro: para consumo humano directo se
consideran aceptables valores entre 20-30 mg N,/100 g, indicando frescura
6ptima; cuando alcanza 115-117 mg N,/100 g, el producto mantiene calidad
suficiente para uso en alimentacién animal; niveles de 450-500 mg N,/100 g
sefialan contaminacién avanzada, restringiendo su uso a procesos
industriales controlados; mientras que concentraciones superiores a 1100 mg
N./100 g corresponden a material muy contaminado, con evidente
putrefaccién y riesgo microbioldgico, requiriendo manejo especial o
descarte. Esta gradacién demuestra la relacion directa entre el contenido de
bases nitrogenadas volatiles y el estado de conservacion del producto
pesquero.
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Determinacion de pH en embutidos y carnes curadas

El pH es un pardmetro critico en productos carnicos procesados, ya que
influye en sus caracteristicas microbiolégicas, organolépticas y tecnoldgicas
(Toldra, 2010). Este método se basa en la medicién potenciométrica del
potencial de hidrégeno en una suspensién acuosa de la muestra, donde los
iones hidronio (H;O*) liberados por los componentes acidos de la matriz
(como 4cido lactico de la fermentacién o aditivos acidulantes) generan una
diferencia de potencial detectada por el electrodo del pHmetro (Skoog et al.,
2017; Harris, 2015). La preparacién de la suspensién con agua destilada (25
°C) y el reposo controlado permiten la extraccion y estabilizacién de los
electrolitos, mientras que la decantacién elimina interferencias por particulas
solidas (Honikel, 1998). Valores tipicos en carnes curadas oscilan entre 4,5-
6,0, donde pH 5,7 favorece la estabilidad de color en productos curados
(Leroy & De Vuyst, 2004; Toldra, 2005). La temperatura de medicion (25 °C)
estandariza los resultados al compensar la dependencia térmica de la
actividad iénica (Skoog et al., 2017). Este método es aplicable a productos
emulsionados y no emulsionados, siendo fundamental para verificar el
correcto proceso de maduracion en embutidos fermentados y la eficacia de
los sistemas de conservacion (Dutson, 1983; Toldrd, 2006; Honikel, 2004).

Materiales

-Balanza analitica

-Vasos de precipitacién de 250 mL
-Espétula

-Cocineta eléctrica

-pHmMetro

Procedimiento

-Témense 10 g de muestra

-ARddanse 100 mL de agua destilada hervida y enfriada hasta 25 °C

-Déjese reposar durante 30 minutos agitandose peridédicamente-

-Permitase un reposo adicional de 10 minutos

-Decéntese el liquido sobrenadante con cuidado

-Determinese el pH del sobrenadante a 25 °C mediante medicién directa con
el pHmetro.

Determinacion de almidén en embutidos

La determinacién de almidén en productos céarnicos se basa en la hidrdlisis
acida de los polisacaridos presentes y su posterior precipitacién selectiva. El
método aprovecha las propiedades de solubilidad diferencial del almidén en
diferentes medios: inicialmente se eliminan lipidos y proteinas mediante
lavados sucesivos con éter etilico y etanol al 70 %, que actiian como solventes
de extraccién para componentes no deseados (AOAC International, 2016;
Bligh & Dyer, 1959). La hidrdlisis con acido clorhidrico al 50 % rompe los
enlaces glicosidicos del almiddn, transforméandolo en moléculas mas
pequefas y solubles en agua (Wang & Copeland, 2013). La posterior adiciéon
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de etanol al 96 % induce la reprecipitacion del almiddn hidrolizado, ya que
los polisacéridos son insolubles en concentraciones elevadas de alcohol
(Hoover, 2001; Singh & Kaur, 2004). Este paso es necesario para aislar
selectivamente el almidén de otros carbohidratos solubles. Los lavados con
diferentes concentraciones de etanol (70 % y 96 %) permiten purificar el
precipitado eliminando sales residuales y otros compuestos hidrosolubles
(AOAC International, 2016). El secado a 80 °C elimina completamente los
solventes residuales, dejando el almidén en forma de residuo seco que
puede cuantificarse gravimétricamente (AOAC International, 2016). La
relacion entre el peso del residuo obtenido y el peso inicial de la muestra
permite calcular el porcentaje de almidén presente en el producto. Este
método es particularmente Gtil para detectar adulteraciones o verificar
formulaciones en productos cérnicos procesados, donde el almidén puede
anadirse como extensor o modificador de textura (Bao et al., 2025; Toldr3,
2010).

Materiales

-Balanza analitica

-Embudo de filtracidn

-Vasos de precipitacién de 600 mL
-Varilla de vidrio

-Pipetas de 10 mL

-Balén de aforo de 500 mL
-Agitador magnético

-Pipeta de 25 mL

-Estufa con regulador de temperatura
-Desecador

-Espétula

Reactivos

-HCl al 50 % (v/v)
-Etanol al 96 %
-Etanol al 70 %

Procedimiento

-Témense 10 g de muestra en un cartucho de papel filtro.

-Lavense 4 veces con éter etilico y 4 veces con etanol al 70 %.

-Transfiérase el papel filtro y su contenido a un vaso de precipitacién de 600
mL.

-Afddanse 5 mL de HCl al 50 % y desintégrese el papel filtro con varilla de
vidrio.

-Incorpdrense otros 10 mL de HCI al 50 % en pequefias cantidades durante
30 minutos.

-Diltyase a 500 mL en un balén aforo con agua destilada; agitese durante 5
minutos.

-Filtrese a través de algoddn y pipetéense 25 mL del filtrado en un vaso de
250 mL que contenga 115 mL de etanol al 96 %; agitese durante 1 minuto.
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-Lavense las paredes del vaso con etanol al 70 %; déjese en reposo durante 5
minutos.

-Filtrese usando un papel filtro previamente pesado; lavense el precipitado
con 50 mL de etanol al 70 % y 50 mL de etanol al 96 %.

-Séquese durante 3 horas en estufa a 80 °C el papel filtro con el residuo y
registrese la masa final.

Calculo

] Masa de almidon obtenido
Almidon (%) = Masa de la muestra x 100

Determinaciéon de metabisulfito en camarén por el método de Monier-
Williams

El método Monier-Williams es una técnica analitica reconocida
internacionalmente para la determinacion de sulfitos en alimentos,
incluyendo el metabisulfito de sodio en camarones (AOAC International,
2016; Horwitz, 2000). Este método, estandarizado como AOAC 990.28, se
basa en la conversién de los sulfitos presentes en la muestra en didxido de
azufre (SO3), su posterior captura y cuantificacién (Fennema, 1996; Nielsen,
2017).

Materiales

-Aparato de destilacion (bloque de determinacion de sulfitos o equivalente)
-Balén separador

-Manta de calentamiento

-Trampa de absorcién

-Sistema de suministro de nitrégeno (con regulador de flujo)

-Balanza analitica

-Material de vidrio (embudo, vasos de precipitados, pipetas)

Reactivos

-Acido clorhidrico (HCI), 4N

-Peréxido de hidrégeno (H,O,) al 3 %
-Hidréxido de sodio (NaOH) 0,01 Ny 0,1 N
-Acido fosférico (HsPO,)

-Fenolftaleina (solucién indicadora)
-Vaselina (para sellado de juntas)

-Agua destilada

-Nitrégeno grado analitico
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Procedimiento

-Ensédmblese el aparato de destilacién, aplicindose una fina capa de vaselina
en las uniones para garantizar estanqueidad.

-Coléquese el balén separador sobre la manta de calentamiento.

-AfRddanse 400 mL de agua destilada al balén y ciérrese la llave del embudo.

-Agréguese 90 mL de HCI 4N al embudo.

-Iniciese el flujo de nitrégeno a 200 cm*/min (=90 burbujas/min en la trampa).
-Afddanse 30 mL de H,O, al 3 % (previamente ajustado a pH alcalino con 3
gotas de NaOH 0.01 N) a la trampa.

-Déjese purgar el sistema durante 15 minutos para eliminar oxigeno residual.

-Témese una muestra representativa de camarén (=50 g) y tritirese hasta
homogenizacién.

-Acidifiquese la muestra con H;PO, para liberar SO,.

-Caliéntese suavemente para facilitar la liberacién del gas.

-Arrastrese el SO, con nitrégeno hacia la trampa con H,O,, donde se oxidara
a H,SO,.

Titdlese el H,SO, formado con NaOH 0,1 N, usando fenolftaleina como
indicador.

Calculos
(Vnaon X Nyvaon X 32,03 X 1000)

M

§$0,(ppm) =

Donde:

Vnaon = Volumen de NaOH utilizado en la titulacion (L)
Nnaon = Normalidad de la solucion de NaOH

32,03 = Masa equivalente del SO,

M = Masa de la muestra en gramos

Consideraciones adicionales

-Un tiempo de destilacion de 90 minutos es suficiente para recuperar
aproximadamente el 98 % de los sulfitos presentes en la muestra.

-El método Monier-Williams ha demostrado ser mas preciso en la deteccidn
de sulfitos en camarones en comparaciéon con la yodometria o las cintas
colorimétricas.

-Debido al uso de acidos y la liberaciéon de gases durante el procedimiento,
es esencial realizar el andlisis en una campana de extraccion y utilizar el
equipo de proteccion personal adecuado.

-Este método es adecuado para detectar concentraciones de sulfitos mayores
o iguales a 10 ppm. Para niveles inferiores, se pueden considerar métodos
mas sensibles como la cromatografia liquida de alta resolucién (HPLC).

-El método de Monier-Williams es ampliamente aceptado y utilizado en la
industria alimentaria para garantizar que los niveles de sulfitos en productos
como el camardn se mantengan dentro de los limites establecidos por las
regulaciones internacionales, asegurando asi la seguridad y calidad del
producto final.
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Determinacion de sulfitos en camarén mediante el método yodométrico

La determinacion de sulfitos en productos alimenticios, como el camarédn, es
esencial para garantizar la seguridad alimentaria y cumplir con las
regulaciones internacionales (Codex Alimentarius Commission, 2019; Taylor,
2002). El método yodométrico es una técnica analitica ampliamente utilizada
para cuantificar los niveles de sulfitos presentes en matrices alimentarias
(Harris, 2015). El método yodométrico se basa en la reacciéon redox entre el
yodo y los sulfitos presentes en la muestra (Skoog et al., 2017). En medio
acido, los sulfitos reaccionan con el yodo afadido, oxiddandose a sulfatos
mientras el yodo se reduce a yoduro; el punto final de la titulacion se detecta
mediante la formacién de un complejo azul oscuro entre el yodo libre y el
almiddn, que aparece una vez que todos los sulfitos han reaccionado (Vogel,
1989).

Materiales

-Balanza analitica

-Recipiente para maceracion
-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Pipetas graduadas

-Papel aluminio

-Agitador manual

Reactivos

-Agua destilada

-Acido clorhidrico (HCl) concentrado

-Solucién de almidén al 1 %

-Solucién de yodo 0,063 N

-Muestra de camardn (preferiblemente colas sin exoesqueleto)

Procedimiento

-Selecciénese aproximadamente 150 g de camardn, prefiriéndose las colas
sin exoesqueleto.

-Coléquese la muestra en un recipiente adecuado y desmenulcese
manualmente.

-AfRddanse 100 ml de agua destilada a la muestra triturada.

-Macérese la mezcla durante 10 minutos, agitdndose intermitentemente vy
cubriéndose con papel aluminio para evitar oxidacidn.

-Déjese reposar la mezcla durante 10 minutos adicionales para completar la
liberacion de sulfitos.

-Extrdiganse 10 ml del sobrenadante y transfiérase a un matraz Erlenmeyer de
250 mL.

-Afddanse 1.4 ml de HCI concentrado para acidificar el medio y convertir los
sulfitos en SO,.

-Incorpdrese 1 ml de solucién de almidén al 1 % como indicador.

-Titulese cuidadosamente con solucién de yodo 0,063 N hasta observarse el
viraje a color azul oscuro, que indica el punto final de la titulacién.
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Calculos

Después de realizar la titulacién, se utiliza la siguiente férmula para
determinar la concentracién de SO, en la muestra:

(Vyodo X Nyogo X 32,03 X 1000)

S0, =
2 M

Donde:

Vyodo = Volumen de la solucién de yodo 0,063 N utilizada en la titulacién (L).
Nyodo = Normalidad de la solucién de yodo (0,063 N en este caso).

32,03 = Peso equivalente del SO, (en mg/meq)*.

M: Masa de la muestra de camardn utilizada para el anélisis (en g).

*1 mg/g es equivalente a 1000 ppm

Consideraciones adicionales

-El método yodométrico es reconocido por su rapidez y simplicidad. Sin
embargo, estudios han demostrado que puede ser menos preciso en
comparacién con otros métodos, como el de Monier-Williams, especialmente
en matrices complejas como el camarén. camjol.info

-Es importante considerar que otras sustancias presentes en la muestra
pueden interferir en la titulacion, afectando la exactitud de los resultados. Por
ello, se recomienda realizar pruebas de recuperacién y validar el método
para cada tipo de muestra analizada.

-Las autoridades sanitarias establecen limites méaximos permitidos de sulfitos
en productos alimenticios. Por ejemplo, en Brasil, la Agencia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (ANVISA) establece un limite maximo de 100 mg/kg de
didxido de azufre residual en

Determinacion de grasa en leche por el método de Gerber

El método Gerber es una técnica analitica clasica y ampliamente utilizada
para determinar el contenido de grasa en la leche y sus derivados (Walstra et
al., 2006). Desarrollado por el quimico suizo Niklaus Gerber en 1891, este
método se ha mantenido vigente debido a su precisién, rapidez y simplicidad
en la ejecucion (Koestler & Loertscher, 1929; Varnam & Sutherland, 2001). Su
fundamento se basa en la separacién de la grasa contenida en la leche
mediante la adicién de acido sulfurico y alcohol amilico, seguida de una
centrifugacién que permite la lectura directa del porcentaje de grasa en un
dispositivo denominado butirémetro (Marshall, 1992)

Materiales

-Butirémetros especificos para leche

-Pipetas aforadas de 10,75 mL para leche

-Pipetas de 10 mL para acido sulfdrico

-Pipetas de 1 mL para alcohol amilico

-Centrifuga Gerber con calefaccién

-Bafio Maria con temperatura regulable hasta 65 °C
-Termémetro calibrado
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-Soporte para butirémetros
-Tapones de caucho para butirémetros
-Guantes de proteccion y gafas de seguridad

Reactivos
-Acido sulfirico concentrado (90-91 % en masa)
-Alcohol amilico

Procedimiento

-Caliéntese la muestra de leche a 20 °C y mézclese bien mediante inversiones
cuidadosas, procurdndose una distribucién homogénea de la grasa y
evitdndose la formacion de espuma o la conversion en mantequilla.
-Afddanse exactamente 10 mL de acido sulfdrico concentrado al butirémetro
utilizando una pipeta de 10 mL, cuiddndose de que el &cido no toque las
paredes del cuello del instrumento.

-Midase y anddase la muestra de leche (10,75 mL) al butirémetro con una
pipeta aforada, apoydndose la punta lateralmente en el borde del
instrumento para formar una capa de leche sobre el acido sin mezclarse
inicialmente.

-Incorpdrese 1 mL de alcohol amilico, evitdndose igualmente el contacto con
las paredes del cuello del butirémetro.

-Coléquese el tapdn de caucho firmemente y agitese vigorosamente con el
tapon hacia arriba hasta disolverse completamente el codgulo. Protéjase el
butirdmetro con un pafio y Usense guantes de goma debido a la reaccion
exotérmica. Inviértase al menos cuatro veces para homogeneizarse el
contenido.

-Coléquese inmediatamente el butirdmetro en la centrifuga Gerber
precalentada a 60°C y centrifiguese durante 4 minutos a la velocidad
especificada.

-Sumérjase el butirdmetro (con el tapdn hacia abajo) en un bafio Maria a 65 =
2 °C durante 5 minutos, asegurandose de que todo el contenido quede
sumergido.

-Retirese del bafio Maria, manténgase en posicién vertical y séquese
rapidamente. Léase el volumen de la columna de grasa en la escala
graduada, que indica directamente el porcentaje de grasa en la muestra.

Consideraciones de seguridad

-El acido sulfurico concentrado es altamente corrosivo y puede causar
quemaduras severas. Manipulelo con extremo cuidado, utilizando guantes de
proteccién y gafas de seguridad.

-El alcohol amilico es inflamable y debe manejarse en un area bien ventilada,
lejos de fuentes de ignicidn.

-Realicese todo el procedimiento en una campana de extraccién o en un area
bien ventilada para evitar la inhalacién de vapores nocivos.

Este método es ampliamente utilizado debido a su precisiéon y rapidez para
determinar el contenido de grasa en la leche y sus derivados.
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Determinacion de caseina en leche

La caseina es la proteina predominante en la leche de los mamiferos,
constituyendo aproximadamente entre el 77 y el 82 % del contenido
proteico total (Kunz & Lonnerdal, 1990). Su aislamiento y cuantificacién
son esenciales tanto en investigaciones bioquimicas como en aplicaciones
industriales, especialmente en la produccion de derivados lacteos vy
suplementos alimenticios (Gaucheron, 2005). A continuacién, se presenta
un procedimiento detallado para la extraccion y determinacion de la
caseina en la leche. Este método permite la extracciéon y cuantificacion
eficiente de la caseina en muestras de leche, siendo una técnica
fundamental en andlisis bioquimicos y aplicaciones industriales (Fox et al.,
2017). La precision en cada etapa del procedimiento garantiza la
obtenciéon de resultados confiables y reproducibles, esenciales para
estudios de calidad y composicidon de productos lacteos (Hetzner & Barth,
1992).

Materiales

-Vasos de precipitados de 250 mL

-Pipetas aforadas de 10 mL

-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético o varilla de agitacion
-Papel de filtro o sistema de filtracién al vacio
-pH-metro o papel indicador de pH

-Estufa de secado

-Balanza analitica

-Desecador con agente desecante activo

Reactivos

-Acido clorhidrico (HCl)al 0,1 N
-Hidréxido de sodio (NaOH) al 0,1 N
-Agua destilada

Procedimiento

-Homogenicese la muestra de leche mediante agitacién suave para
asegurarse una distribucién uniforme de todos sus componentes.
-Transfiéranse 50 mL de la muestra a un vaso de precipitados de 250 mL.
-Caliéntese la muestra a 40 °C mientras agitese constantemente para evitarse
la formacién de nata.

-AfRadase lentamente HCI 0,1 N mientras monitoricese el pH de la solucién.
-Contintese la adicion de éacido hasta alcanzarse un pH de 4,6 (punto
isoeléctrico de la caseina), momento en el cual precipitese formando una
masa blanca.

-Déjese reposar la mezcla durante 10 minutos para permitirse la completa
precipitacion.

-Filtrese la mezcla utilizando un sistema de filtracién al vacio o papel de filtro
de porosidad media para separarse el precipitado (caseina) del suero.
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-Lavese el precipitado con pequeias porciones de agua destilada acidificada
(pH 4,6) para eliminarse impurezas y restos de suero.

-Repitase el lavado al menos tres veces para asegurarse la pureza de la
caseina obtenida.

-Transfiérase el precipitado a un vidrio de reloj previamente tarado.

-Séquese en estufa a 105 °C durante 4 horas o hasta alcanzarse peso
constante, evitdindose temperaturas superiores para prevenirse la
desnaturalizacién proteica.

-Enfriese  en desecador y pésese utilizando balanza analitica para
determinarse la masa de caseina obtenida.

-Exprésese el contenido de caseina como porcentaje en masa respecto a la
muestra original de leche. Durante todo el proceso manténganse
condiciones controladas para evitar alteraciones en las propiedades
proteicas.

Calculos

Caseina (%) = Masa de caseina seca (g) % 100
aseina {7) = Masa de la muestra de leche (g)

Consideraciones adicionales

-Se requiere ajustar el pH con precisién al punto isoeléctrico de la caseina
(pH 4,6) para asegurar una precipitacién éptima.

-Evitense temperaturas superiores a 105°C durante el secado para prevenir la
desnaturalizacion de la caseina.

-Realicese el procedimiento por duplicado o triplicado para asegurar la
reproducibilidad de los resultados.

Determinacion de lactosa en leche

determinacién de lactosa en leche mediante el método de Fehling es una
técnica clasica que se basa en las propiedades reductoras de la lactosa
(Belitz et al-, 2009; Juca Cedillo & Pérez Portilla, 2010). A continuacion, se
presenta una revision del procedimiento, incluyendo los materiales y
equipos necesarios y se verifica la exactitud del método (Juca Cedillo &
Pérez Portilla, 2010; Matissek et al., 2018).

Materiales

-Balanza analitica (precision de 0,0001 g)
-Matraces Erlenmeyer de 250 mLy 300 mL
-Matraces aforados de 500 mL

-Pipetas volumétricas de 5 mLy 10 mL
-Bureta de 50 mL

-Vasos de precipitados de 100 mLy 600 mL
-Sistema de filtracién al vacio

-Papel de filtro plisado

-Vidrio de reloj

-Embudo
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-Termometro
-Crondmetro

Reactivos

-Soluciéon de Fehling A: sulfato de cobre (CuSO,-5H,0) y agua destilada
-Solucién de Fehling B: hidréxido de sodio (NaOH) y sal de Rochelle (tartrato
de sodio y potasio)

-Soluciéon estandar de lactosa: Lactosa anhidra pura y solucién acuosa al 2 %
de acido benzoico

-Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N

-Indicador azul de metileno

Procedimiento

-Disuélvanse 10 g de lactosa anhidra pura en 1 litro de solucién acuosa al 2 %
de acido benzoico.

-Afddanse 5 mL de solucién Fehling A y 5 mL de solucién Fehling B a un
matraz Erlenmeyer de 250 mL; llévese la mezcla a ebullicion.

Titdlese con la solucién estandar de lactosa, utilizando azul de metileno
como indicador, hasta observarse el cambio de color que indique el punto
final.

-Midanse 5 mL de leche y transfiérase a un matraz aforado de 500 mL.
-Afddanse 80 mL de agua destilada y mézclese bien.

-Agréguese 2 mL de solucion de NaOH 0,1 N.

-Complétese el volumen a 100 mL con agua destilada y agitese
vigorosamente.

-Filtrese la soluciéon para eliminarse las proteinas presentes. Repitase la
filtracion si el filtrado no resulta claro.

-Coléquese el filtrado en una bureta y afnddanse 5 mL de solucién Fehling Ay
5 mL de solucién Fehling B a un matraz Erlenmeyer limpio.

-Incorpdrense 15 mL del filtrado de la muestra al matraz con los reactivos de
Fehling.

-LlIévese la mezcla a ebullicion moderada durante 2 minutos.

-ARddanse 4 gotas de azul de metileno como indicador.

-Contintese anadiendo el filtrado desde la bureta hasta decolorarse el
indicador, lo que sefala el punto final de la titulacion.

Calculo del porcentaje de lactosa

(A X B)
Lactosa (%) = m %X 100

Donde:

A =Volumen en mililitros de la soluciéon de Fehling utilizada.

B = Equivalente en gramos de lactosa por mililitro de la soluciéon de Fehling.
C = Volumen de leche correspondiente a 1 mL de filtrado (0,05 mL).

D = Volumen en mililitros del filtrado utilizado en la titulacion.

E = Densidad de la leche, medida con un densimetro.
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Determinaciéon de la calidad higiénica de la leche mediante la prueba de
reductasa

La prueba de reductasa es una técnica empleada para evaluar la calidad
higiénica de la leche, basdndose en la actividad metabdlica de las
bacterias presentes. Estas bacterias producen enzimas reductoras que
disminuyen el potencial de dxido-reduccion de la leche (Universidad de
Murcia, 2023). Al afadir un indicador redox, como el azul de metileno, y
observar el tiempo que tarda en decolorarse, se puede estimar la carga
bacteriana: a mayor velocidad de decoloracién, mayor es la
contaminacion microbiana (Belitz et al., 2009; Walstra et al., 2006). Esta
metodologia proporciona una evaluacién rapida y sencilla de la calidad
higiénica de la leche, siendo Gtil en entornos donde se requiere un control
rapido de la calidad microbiolégica (Matissek et al., 2018).

Materiales

-Tubos de ensayo con tapas herméticas.

-Pipetas volumétricas de 1 mLy 10 mL.

-Bafio maria con control de temperatura a 37 °C.
-Gradilla para tubos de ensayo.

-Crondmetro.

-Termometro.

Reactivos
-Soluciéon de azul de metileno al 0,03 %; disuélvase 0,03 g de azul de
metileno en 100 mL de agua destilada.

Procedimiento

-Homogenicese la muestra de leche mediante agitaciéon suave, anddanse 10
mL de la muestra de leche a un tubo de ensayo estéril.

-Agréguese 1 mL de solucién de azul de metileno al 0,03 %; tdpese el tubo y
mézclese mediante inversiones suaves repetidas.

-Coléquese el tubo en gradilla dentro de un bafo maria a 37 °C y cubrase el
bafio maria para protegerse las muestras de la luz directa, evitdindose asi la
decoloracién acelerada del indicador.

-Iniciese el cronédmetro al momento de colocarse los tubos en el bafno maria.
-Obsérvese el color de la muestra cada 15 minutos durante un periodo
maximo de 7 horas.

-Registrese tanto el tiempo inicial de pérdida del color azul como el momento
de decoloracién completa.

Interpretacion de resultados

El tiempo de decoloracién del azul de metileno estd inversamente
relacionado con la carga bacteriana de la leche. A continuacién, se presenta
una tabla de referencia:
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Tiempode | Calidad Ndamero
decoloracion dela aproximado de
leche bacterias (por mL)

Més de 5 h «Buena» | Menos de 100 000

2a5h «Regular» | 100 000 a 1 000 000
Menos de 2 h | «Mala» Més de 1 000 000

Algunos microorganismos, como Streptococcus liquefaciens y ciertas
bacterias coliformes, poseen una alta capacidad reductora, lo cual puede
acelerar la decoloracion. La presencia de células sométicas, especialmente
leucocitos, también puede influir en la velocidad de decoloracidn.

Consideraciones adicionales

-La prueba de reductasa es una medida indirecta de la calidad
microbiolégica de la leche y debe complementarse con otros anélisis para
una evaluacién completa.

-La solucién de azul de metileno debe prepararse fresca y almacenarse en un
frasco dmbar para protegerla de la luz.

-Aseglrese de que todos los materiales y equipos estén limpios vy
esterilizados para evitar contaminaciones que puedan alterar los resultados.

Analisis de calidad de la pasteurizacion en leche mediante la
determinacion de fosfatasa alcalina por el método colorimétrico clasico

Este método se basa en la capacidad de la ALP para hidrolizar un sustrato
especifico, generando un cambio de color que puede ser medido
visualmente o con un espectrofotémetro sencillo (Belitz et al., 2009). La
determinacion de fosfatasa alcalina (ALP) en leche mediante el método
colorimétrico con para-nitrofenilfosfato (pNPP) se basa en la
termolabilidad de esta enzima, que actia como biomarcador de
pasteurizaciéon al inactivarse al alcanzar los parametros térmicos
adecuados (72 °C/15 s); el principio bioquimico radica en la hidrdlisis
enzimatica del pNPP (incoloro) a pH alcalino (10,0), generando para-
nitrofenol (pNP, amarillo) cuya intensidad de color —evaluable visualmente
o a 405 nm-— es proporcional a la actividad residual de ALP, permitiendo
detectar desde un 0,1 % de contaminacién con leche cruda y verificando
asi la eficacia del tratamiento térmico y la seguridad microbioldgica del
producto, conforme a normativas internacionales como la ISO 11816-1
(Matissek et al., 2018; Walstra et al., 2006)

Materiales

-Tubos de ensayo

-Pipetas (1 mLy 5 mL)

-Bafio maria con control de temperatura
-Espectrofotémetro (opcional)
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-Gradilla para tubos
-Cronémetro

Reactivos

-Para-nitrofenilfosfato (pNPP)

-Bufer carbonato-bicarbonato de sodio 0,1 M (pH 10,0)
-Solucién de NaOH 0,02 N

-Leche cruda (control positivo)

-Agua destilada o leche hervida (control negativo)

Procedimiento

-Prepérese el sustrato disolviéndose pNPP en buffer carbonato hasta
alcanzarse 5 mM de concentracion final.

-Témese 1 mL de muestra de leche pasteurizada y coléquese en tubo de
ensayo.

-Afddase 1 mL de solucidon de pNPP al tubo con la muestra.

-Incibese la mezcla a 37 °C en bafo maria durante 15 minutos,
manteniéndose protegida de la luz.

-Deténgase la reacciéon agregandose 5 mL de NaOH 0,02 N.

-Obsérvese la aparicion de coloraciéon amarilla (evaluacién cualitativa) o
midase la absorbancia a 405 nm (cuantificacién espectrofotométrica).
-Incldyanse controles positivos (leche cruda) y negativos (agua destilada) en
cada serie de ensayos.

Nota: Para resultados cuantitativos, establézcase una curva de calibracidn con
concentraciones conocidas de pNPP.

Determinacion de sal (NaCl) en las cenizas de una muestra de harina de
pescado

La determinacién precisa del contenido de cloruro de sodio (NaCl) en la
harina de pescado es esencial para evaluar su calidad y asegurar su
cumplimiento con los estdndares alimentarios (Codex Alimentarius
Commission, 1985; Corral Silvestre, 2014). A continuacidon, se describe un
método analitico que combina técnicas de termogravimetria y volumetria
para cuantificar el contenido de NaCl en muestras de harina de pescado
(Herranz de Andrés, 2013; Belitz et al., 2009). El procedimiento se basa en la
calcinacién de la muestra para obtener las cenizas totales, seguida de la
disolucién de las cenizas solubles en agua destilada caliente (Matissek et al.,
2014; Nielsen, 2017). Posteriormente, se determina el contenido de NaCl
mediante una titulacién argentométrica, utilizando nitrato de plata (AgNO3)
como titulante y cromato de potasio (K,CrO,) como indicador (Harris, 2015).
Este enfoque se fundamenta en la formacidn de un precipitado de cloruro de
plata (AgCl) cuando los iones cloruro reaccionan con los iones plata, y la
aparicion de una coloracidn rojiza indica el punto final de la titulacion (Vogel,
1987). La implementacién adecuada de este procedimiento permitird
obtener una cuantificacion precisa del contenido de sal en la harina de

90



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

pescado, contribuyendo asi al control de calidad y cumplimiento de
normativas en la industria alimentaria (FAO/WHO, 1985; Domili et al., 2020).

Materiales

-Crisol de porcelana
-Balanza analitica
-Mufla

-Espétula

-Matraces Erlenmeyer de 250 mL
-Placa calefactora
-Papel filtro

-Bureta

-Varilla de vidrio
-Embudo de vidrio

Procedimiento

-Témese 5 g de muestra de harina de pescado utilizando balanza analitica.
-Coléquese la muestra en crisol de porcelana previamente tarado.
-Introddzcase el crisol en mufla y calcinese a 550-600 °C durante cuatro horas
para asegurarse la combustién completa de materia orgéanica.

-Retirese el crisol de la mufla y déjese enfriar a temperatura ambiente.
-Transfiéranse las cenizas a matraz Erlenmeyer de 250 ml.

-Anddanse 50 ml de agua destilada caliente para disolverse las sales solubles.
-Filtrese la solucién mediante papel filtro para separarse las cenizas
insolubles.

-Recéjase el filtrado en matraz limpio, lavandose el residuo con porciones de
agua destilada caliente para garantizarse la recuperacion completa.
-Agréguense 3 gotas de fenolftaleina al filtrado; si se observa coloracién
rosada, titulese con H,SO,4 0,1 N hasta desaparecer la coloracién.

-AfRddanse 10 gotas de solucién de K,CrO, como indicador.

-Titulese con AgNO; 0,1 N hasta aparicién de coloracién rojizo-parda (punto
final).

Calculos

(mL de AgNO; X N X meqNaCl
NaCl (%) = x 100
Masa de la muestra

Donde:

ml de AgNOs = Volumen de la solucién de nitrato de plata utilizado en la
titulacion.

N = Normalidad de la solucién de AgNOs;.

58,44 = Masa equivalente del NaCl (g/mol).

Consideraciones adicionales

-Es fundamental realizar la calcinacién en un ambiente controlado para evitar
contaminaciones que puedan alterar los resultados.
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-La precision en la titulacion es fundamental; por lo tanto, se recomienda
realizar al menos dos determinaciones por muestra y promediar los
resultados obtenidos.

-Este método es ampliamente reconocido y utilizado en laboratorios de
andlisis de alimentos debido a su exactitud y reproducibilidad.

Cierre del capitulo

Los métodos analiticos presentados en este capitulo demuestran la
importancia de evaluar rigurosamente los alimentos de origen animal para
garantizar su calidad, seguridad y vida util. Desde la medicién de bases
voldtiles totales como indicador de deterioro en pescados hasta la
determinacién de fosfatasa alcalina para verificar la pasteurizaciéon de la
leche, cada técnica ofrece informacion valiosa para la toma de decisiones en
la industria alimentaria. La aplicacién de estos procedimientos,
estandarizados por organizaciones como AOAC International y el Codex
Alimentarius, asegura resultados confiables y reproducibles. Ademas,
métodos como la prueba de reductasa en leche o la titulacién yodométrica
para sulfitos destacan por su practicidad en el control rutinario de calidad. La
inocuidad y la trazabilidad son prioritarias y en este capitulo se refuerza que
el anélisis cientifico de alimentos de origen animal no solo optimiza procesos
productivos, sino que también protege la salud del consumidor. La
combinacion de técnicas clasicas y modernas, ejecutadas con rigor
metodoldgico, es la base para una industria alimentaria sostenible vy
confiable.
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Capitulo IV:
Otras técnicas de analisis

Motivacién del capitulo

El anélisis quimico y bioquimico de materias primas y productos terminados
requiere de técnicas especificas que permitan evaluar su composicién,
calidad y propiedades funcionales. En este capitulo, se presentan
metodologias fundamentales para la determinacién de pardmetros clave
como la actividad enzimatica, el contenido de minerales, la energia calorifica
y la presencia de compuestos nutricionales o antinutricionales. Cada técnica
descrita se basa en principios cientificos sélidos, respaldados por referencias
bibliograficas especializadas, y sigue protocolos estandarizados que
garantizan precision y reproducibilidad. Desde la medicién de la actividad
uredsica —indicadora de la calidad en alimentos y suelos— hasta la
cuantificacion de colesterol —relevante en el &dmbito nutricional—, estos
métodos proporcionan herramientas esenciales para el control de calidad, la
investigacién y el desarrollo de productos. El capitulo incluye detalles sobre
materiales, reactivos, procedimientos y célculos, facilitando su aplicacién en
laboratorios analiticos. Ademas, se enfatiza la interpretacion de resultados,
vinculando los datos obtenidos con implicaciones practicas en procesos
industriales y evaluaciones de seguridad alimentaria.

Determinacién de la actividad ureasica

La técnica para determinar actividad ureasica se basa en la capacidad de la
enzima ureasa para hidrolizar urea en medio acuoso ((NH,CO), + H,O —
2NH3 + CO,), donde el amoniaco liberado incrementa el pH del medio buffer
fosfatado (0.05 M, pH inicial 7) (Mobley & Hausinger, 1989; Krajewska, 2009).
El cambio de pH, medido exactamente a los 5 minutos tras incubacién a 30
°C, es proporcional a la actividad enziméatica, permitiendo cuantificarla
comparativamente entre muestra y blanco (sin urea) (Bergmeyer, 1974; Dixon
& Webb, 1979). Mientras, el tolueno afadido inhibe interferencias
microbianas, siendo este método sensible para evaluar calidad en alimentos
o suelos por su especificidad para detectar actividad ureasica residual
(Kandeler & Gerber, 1988; Schinner et al., 2012).

Materiales
-Balanza analitica
-Espatula

-Tubos de ensayo
-Pipetas de 10 mL
-Bano maria
-pHmMetro
-Crondmetro
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Reactivos

-Solucion buferada de fosfato 0,05 M: disuélvanse 3,403 g de fosfato
monobasico (KH.PO,) en 100 ml de agua destilada. Disuélvanse 4,355 g de
fosfato dibasico (KH.PO4) en 100 mL de agua destilada; combinense las 2
soluciones y aférese a 1000 ml con agua destilada y ajustar el pH a 7.
-Solucién de urea: disuélvanse 15 g de urea en la solucién antes preparada
(Usese solo 500 ml), ahddanse 5 mL de tolueno para prevenir el crecimiento
de mohos y ajustese el pHa 7.

Procedimiento

-Témense 0,2 g de muestra en un tubo de ensayo.

-AfRddanse 10 mL de solucién buferada de urea.

-Tapese el tubo, mézclese suavemente e introdlzcase en bafio maria a 30 °C.
-Prepérese el blanco pesédndose 0,2 g de muestra en otro tubo y afiadiéndose
10 mL de solucién buffer fosfatada.

-Tapese, mézclese e introduzcase igualmente en bano maria a 30 °C.
-Agitense ambos tubos a intervalos de 5 minutos durante la incubacion.
-Retirense las muestras del bano maria antes de completar 30 minutos.
-Sepérese cuidadosamente el liquido sobrenadante.

-Léase el pH exactamente a los 5 minutos de haberse retirado del banho
maria.

Nota: Mantener una diferencia de 5 minutos entre la muestra y el blanco

Interpretacion de los resultados

El incremento en el pH tras el tratamiento térmico es un indicador clave de la
intensidad del procesamiento aplicado: cuando no se aplica ningun
tratamiento térmico se observa un incremento significativo de pH (1,80-2,10),
mientras que un tratamiento térmico insuficiente («poco») produce un
aumento moderado (0,20-1,79); un tratamiento adecuado («justo») resulta en
un incremento minimo (0,08-0,19), y un tratamiento excesivo practicamente
no altera el pH (menos de 0,05), demostrando que la intensidad del calor
aplicado afecta inversamente la magnitud del cambio de pH, lo que permite
utilizar esta relacion como parametro de control de calidad en procesos
industriales.

Determinacién de la energia calorifica

La determinacion de energia calorifica mediante bomba calorimétrica se
basa en el principio de conservacion de energia, donde la combustion
completa de una muestra (500 mg) en atmédsfera de oxigeno a alta presion
libera calor que es absorbido por una masa conocida de agua en el sistema
(Atkins & de Paula, 2010). El incremento de temperatura (At = t, - t;) medido
con precision mediante termdémetro, junto con el equivalente calérico del
agua (133.4 kcal/°C), permite calcular la energia liberada (Q) mediante la
férmula Q = (At x Eqg.calH,O x 10)/pm (McQuarrie & Simon, 1999). Este
método, estandarizado por la termodindmica cldsica, asegura condiciones
adiabaticas mediante agitacién constante y control del flujo de oxigeno,
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donde la combustion completa se verifica cuando la temperatura alcanza su
maximo (t;) (Callen, 1985; Kittel & Kroemer, 1980). La previa desecacién de
crisoles elimina interferencias por humedad, garantizando que el calor
medido corresponda exclusivamente a la oxidacion de la muestra (Harris,
2015). La técnica es fundamental para caracterizar el poder calorifico de
combustibles y materiales orgéanicos, relacionando directamente la energia
liberada con su composiciéon quimica (Speight, 2014).

Materiales

-Bomba calorimétrica
-Termémetro
-Balanza analitica
-Crisoles de aluminio
-Desecador
-Oxigeno

Procedimiento

-Deséquense los crisoles en estufa a 105 °C durante 30 minutos. Enfriense en
desecador hasta alcanzar temperatura ambiente.

-Témense 500 mg de muestra en los crisoles previamente preparados.
-LIénese con agua destilada hasta la marca indicada en la bomba
calorimétrica.

-Agitese la mezcla y léase la temperatura inicial (t;).

-Coldquese el crisol con la muestra en el equipo de medicion.

-Abrase el suministro de oxigeno y regulese el flujo adecuadamente.
-Conéctese el encendedor a 220 V.

-Préndase la resistencia e iniciese la combustién de la muestra.

-Apaguese el encendedor una vez que haya iniciado la combustién.
-Continlese agitando el agua para mantenerse la uniformidad térmica.
-Espérese hasta consumirse completamente la muestra y ciérrese el
suministro de oxigeno.

-Agitese peridodicamente el agua para asegurarse la homogeneidad de
temperatura.

-Espérese hasta alcanzarse la temperatura maxima (t;) y registrese este valor.

Calculos
_ At xEq.calH,0 x 10

m

Donde,

Q = Energia caldrica

At = Incremento de temperatura (t; - t1)

Eq.calH,O = Equivalente calérico del agua (133,4 kcal/°C)
m = masa de la muestra (g)

98



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

Determinacién de calcio en materias primas y productos terminados

El método se basa en convertir el calcio presente en la muestra a una forma
soluble mediante digestion acida, seguido de su precipitacién selectiva como
oxalato de calcio en condiciones controladas de pH (Harris, 2015). El
precipitado se disuelve posteriormente en medio acido, liberando éacido
oxalico que se valora con permanganato de potasio en una reacciéon redox
(Harris, 2015). La cuantificacién se realiza mediante célculos estequiométricos
considerando la relacién entre el permanganato consumido y el calcio
presente (Harris, 2015). El control del pH durante la precipitacion y los
lavados adecuados del precipitado son criticos para garantizar la selectividad
del método y minimizar interferencias (Harris, 2015). Esta técnica es
ampliamente aplicable para determinar calcio en diversas matrices
alimentarias e insumos, ofreciendo resultados confiables y reproducibles
cuando se ejecuta con las debidas precauciones experimentales (Nielsen,
2017; AOAC International, 2019).

Materiales

-Balanza analitica
-Cépsula de porcelana
-Espétula

-Mufla

-Cocineta eléctrica
-Balén de aforo de 250 mL
-Probeta de 50 mL
-Pipeta de 25 mL
-Vaso de 600 mL
-Agitador magnético
-Embudo de filtracién
-Papel filtro

-Bureta de 50 mL

Reactivos

-Acido clorhidrico (1+3); disuélvase 10 mL de HCl con 30 mL de agua
-Indicador rojo de metilo

-Hidréxido de amonio (1+1) v/v

-Oxalato de amonio al 4,2 %: disuélvase 4,2 g en 100 mL de agua
-Hidréxido de amonio (1+50) v/v

-Acido sulfarico concentrado

-Permanganato de potasio 0,05 N estandarizado

Procedimiento

-Témense 2,5 g de muestra en capsula para cenizas.

-LlIévese a incineracidon en mufla o utilicese el residuo de cenizas disponible;
enfriese el material resultante.

-Anddanse 40 mL de HCI (1+3); hiérvase la mezcla.

-Enfriese el contenido. Transfiérase cuantitativamente a baldén de 250 ml,
aférese y homogenicese.
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-Témese una alicuota (100 mL para cereales/derivados; 25 mL para harinas de
pescado/alimentos minerales). Dildyase con agua hasta 100 mL.

-Agréguense 2 gotas de rojo de metilo. AfRddanse gotas de NH,OH (1+1)
hasta observarse viraje a tono naranja-amarillo-café.

-Neutralicese con HCI (1+3) hasta obtenerse coloracién rosada. Diluyase con
50 mL de agua. Hiérvase la solucién.

-Incorpdrese 10 mL de oxalato de amonio al 4,2 % bajo agitacion constante.
-Ajustese el pH con acido si se pierde la coloracién rosada.

-Déjese precipitar durante 3 horas. Filtrese el precipitado. Lavese con NH,OH
(1+50).

-Coléquese el papel filtro con precipitado en vaso de 600 mL conteniendo
125 mL de agua y 5 mL de H,SO, concentrado. Caliéntese a 70 °C.

-Titulese con KMnO, 0,05 N estandarizado hasta punto final.

Calculos
(2000 xV X N)

%) =
Ca(%) = 45100 = Am)

Donde,

V = Volumen de permanganato de potasio usado en la titulacién.
N = Normalidad del permanganato de potasio.

M = Masa de la muestra en g.

Hm = Humedad de la muestra.

Determinacion de cloruros

El método de Mohr para determinar cloruros se basa en la precipitacion
selectiva de iones CI™ con AgNO3z en medio neutro (pH 6,5-9), donde el
punto final se identifica por la formacién de Ag,CrO, rojo (K,CrO, como
indicador), ya que el AgCl (Kps = 1.8x107'°) precipita primero por su menor
solubilidad versus el Ag,CrO, (Kps = 1.1x107'2) (Harris, 2015; Atkins & de
Paula, 2010). El célculo considera la estequiometria 1:1 Ag":Cl~ y la
estandarizacién previa del AgNO; con NaCl patrén, siendo clave el pH
controlado para evitar interferencias y el lavado con agua caliente para
eliminar solutos interferentes (Harris, 2015). Esta técnica ofrece una exactitud
de £ 0,5 % en matrices alimentarias (AOAC International, 2019; Nielsen,
2017).

Materiales

-Balanza analitica

-Espétula

-Papel filtro

-Embudo de filtracién

-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Cocineta eléctrica

-Pipeta de 2 mL
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-Bureta de 50 ml
-Agitador magnético
-Luna de reloj

Reactivos

-Cromato de potasio (CrO4K2) al 2,5 %,; disuélvase 2,5 g en 100 mL de agua.
-Nitrato de plata 0,1 N estandarizado; disuélvase 17 g de AgNO; en 1000 mL
de agua y guéardese en frascos oscuros para protegerla de la luz (solucidn
estandar)

-Solucién de cloruro de sodio 0,1 N; séquese previamente una cantidad de
cloruro de sodio en estufa a 120 °C por 15 minutos. Enfriese en el desecador
y tdmese 0,5846 g. Aférese a 100 mL con agua destilada. De esta solucidn, se
toma una alicuota adecuada (10 mL), péngase unas gotas de indicador de
cromato de potasio y titulese con el nitrato de plata preparado.
Procedimiento

-Témese 1 g de muestra.

-Coléquese la muestra en un papel filtro, y éste en un embudo de filtracién.
-Realicese lavados sucesivos con agua destilada caliente hasta agotar las
sustancias solubles (en una luna de reloj, déjese caer unas gotas del filtrado y
afiddanse unas gotas de nitrato de plata; si se vuelve lechoso, sigase lavando;
caso contrario, contintese lavando).

-Enfriese el filtrado.

-AfRddase 1 mL de cromato de potasio hasta obtener un color amarillo.
-Titulese con AgNO;3, 0,1 N estandarizado, hasta obtener un color rojo ladrillo.

Calculos
(VAgNO; 0,1 N X F X meqNaCl)

m X 100

NaCl (%) =

Donde,

V = Volumen de nitrato de plata, 0,1 N.
F = Factor de normalidad del AgNO:s.
meq del NaCl = 0,005845.

m = Masa de la muestra (g).

Determinacién de lisina disponible

La determinacién de lisina disponible mediante el método colorimétrico se
basa en la reaccién especifica del grupo e-amino de la lisina con anhidrido
propidnico (muestra B) para bloquear estos grupos, mientras que la muestra
A (sin tratar) permite cuantificar la lisina total; ambas muestras reaccionan con
el reactivo Udy (4cido 1,2-naftoquinona-4-sulfénico) que forma un complejo
coloreado con los grupos amino libres, cuya absorbancia a 480 nm es
proporcional a la concentracion de lisina disponible (diferencia entre
muestras Ay B), utilizando acetato de sodio como buffer para mantener el pH
optimo (5,0) y el isopropanol como homogenizante (Harris, 2015). Los
célculos corrigen interferencias mediante factores empiricos derivados de
curvas de calibracion con estandares de referencia, permitiendo evaluar la
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calidad proteica en alimentos al medir especificamente la fraccién de lisina
no bloqueada y nutricionalmente accesible (Harris, 2015; Nielsen, 2017).

Materiales

-Balanza analitica

-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Pipetas de 5 mL

-Agitador mecanico

-Bureta de 50 mL

-Balén de aforo de 50 mL
-Espectrofotémetro ultravioleta visible

Reactivos

-Reactivo colorante concentrado y de referencia
-Anhidrido propidnico

-Isopropanol

-Acetato de sodio trihidratado al 5%

Procedimiento

-Témese una cantidad adecuada de muestra en matraces Erlenmeyer de 250
mL, identificindose como Ay B (segun criterio del Ultimo punto). Ahddanse a
cada uno 1 mL de isopropanol.

-Agitese lentamente hasta humedecerse completamente todas las particulas.

-Al matraz Erlenmeyer B, incorpdrese 0,3 mL de anhidrido propidnico.
Agitese y mézclese homogéneamente.

-Afddanse 4 mL de acetato de sodio al 5 % a ambos matraces Erlenmeyer.
Tapense y agitense vigorosamente.

-Coléquense en el agitador durante 15 minutos. Afiddanse 40 mL de reactivo
Udy a cada matraz Erlenmeyer.

-Agréguese 4,3 mL de acetato de sodio al 5 % a las muestras A y B. Agitense
durante 60 minutos. Afddase 0.5 g de ayudante de filtracion si se requiriere.

-Dildyase 1,5 mL del filtrado en balén aforado de 50 mL con agua destilada
hasta la marca.

-Léase la absorbancia a 480 nm, utilizandose como estandar el reactivo Udy
de referencia (0,6 g/L).

Calculos
Calculese la masa de la muestra de A de la ecuacién de proteina:
A Xws

W =
%P x (C — 0,630)

Donde,

A =885

ws = 0,120

% P = porcentaje de proteina

C=1,32

La masa de la muestra B debe ser alrededor de 1,5 veces la masa de A

102



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

Lising (%) = 14 63[(0,151 — 0,129 x CA) B (0,151 -0,129 x CA)]
, W, Wg

Donde,

CA = Concentracion de A

Wa = Masa de A

CB = Concentracién de B

Wz = masa de B

Determinacion de acido cianhidrico

La determinacion de é&cido cianhidrico (HCN) se basa en la destilacidon
alcalina de la muestra para liberar el cianuro como gas HCN, el cual es
atrapado en una solucién acidificada de AgNO; 0,02 N formando el
complejo soluble [Ag(CN),]™ (Eaton et al., 2005). El exceso de AgNOs se titula
luego con KSCN 0,02 N usando sulfato férrico amdnico como indicador,
donde el punto final (coloracién roja por formaciéon de [Fe(SCN)]?*) permite
calcular el contenido de HCN mediante la relacion estequiométrica 1 mL
AgNO; 0,02 N = 0,54 mg CNH (Harris, 2015; Skoog et al., 2014). Este método
es sensible para detectar cianuros libres y complejos labiles en matrices
alimentarias y ambientales (Kolthoff & Sandell, 1963).

Materiales

-Balanza analitica

-Tamiz de malla #20

-Balén Kjeldahl

-Probeta de 100 mL

-Equipo de destilacién completo
-Matraz Erlenmeyer de 500 mL
-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético

Reactivos

-Nitrato de plata 0,02 N: Prepéarese por dilucion de una solucion stock de
AgNO; 0,1 N (17 g/L), utilizando una dilucién 1:5 con agua destilada libre de
cloruros.

-Acido nitrico concentrado (HNO3)

-Sulfocianuro de potasio 0,02 N; disuélvanse exactamente 0.1942 g de KSCN
(97,18 g/mol) en agua destilada y aférese a 100 mL.

Indicador de sulfato férrico amodnico; disuélvanse 35 g de
Fe(SO4)2(NH,4)-12H,0O en 80 mL de agua destilada caliente. ARddanse 10 mL
de HNO3; concentrado hasta obtenerse una coloracién amarilla estable.
Aférese a 100 mL con agua destilada y filtrese si es necesario.

Procedimiento

-Témese entre 10-20 g de muestra homogeneizada (previamente pasada por
malla #20).

-Coléquese la muestra en un baldn Kjeldahl.

-Afddanse 100 mL de agua destilada y macérese durante 2 horas a
temperatura ambiente.
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-Incorpdrense otros 100 mL de agua destilada.

-Instalese el equipo de destilacion y destilese la mezcla.

-Recéjase el destilado sobre 20 mL de AgNO3 0,02 N previamente acidificado
con 1 mL de HNO;3; concentrado.

-Asegurese de que la punta del condensador permanezca sumergida en el
liquido receptor durante toda la destilacién.

-Destilense aproximadamente 150 mL de muestra. Filtrese el destilado
mediante papel filtro.

-Lavese el embudo con pequenas porciones de agua destilada para
recuperacion cuantitativa.

-Titulese el exceso de AgNO3 0,02 N con KSCN 0,02 N, utilizando sulfato
férrico amodnico como indicador hasta aparicion de coloracién rojo-sangre
persistente.

Calculos
1 mLAgNO; 0,02 N = 0,54 mg HCN

Determinaciéon de amoniaco libre y combinado

El objetivo de esta determinacion es medir la cantidad de nitrégeno basico
voladtil o amoniaco y sus sales de amonio por adicién de d6xido de
magnesio (MgO) usando la destilacion (AOAC International, 2016). La
determinacién de amoniaco libre y combinado se basa en la destilacién
alcalina con éxido de magnesio (MgO), que al elevar el pH (> 11)
convierte las sales de amonio (NH,*) en amoniaco gaseoso (NH3) segun la
reaccion: NH,* + OH™ — NHsT + H,O (Harris, 2015; Vogel, 1989), el NH;
liberado es arrastrado por vapor y capturado en una solucién valorada de
H,SO,4 0.1N, donde neutraliza el 4dcido (2NH3; + H,SO, — (NH,),SO,), y el
exceso de H,SO, se titula con NaOH 0.1N usando rojo de metilo como
indicador (viraje rojo—amarillo en pH 4,2-6,3) (Skoog et al., 2017). El
célculo (mg NH3/100 g = [(V_H,SO,4 x N_H,SO,) - (V_NaOH x N_NaOH)] x
17 x 100/peso muestra) considera el peso equivalente del NH; (17 g/mol)
y expresa el resultado en mg por 100 g de muestra (Miller & Miller, 2010).
Este método, aplicable a matrices alimentarias y ambientales, detecta
tanto el NHj libre como el procedente de la descomposicion térmica de
compuestos nitrogenados, con sensibilidad de ~0.1 mg NH3/100g
(Matissek et al., 2018).

Materiales

-Balanza analitica

-Espétula

-Balén Kjeldahl

-Probeta de 100 mL

-Equipo de destilacién completo
-Matraz Erlenmeyer de 250 mL
-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético
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Reactivos

-Oxido de magnesio libre de carbono (calcinado a 600 °C por 2 horas)
-Indicador rojo de metilo al 1 %

-H,SO, o HCI, 0,1 N estandarizados

-NaOH 0,1 N

Procedimiento

-Témese 10 g de muestra homogeneizada.

-Coléquese en un baldén Kjeldahl.

-Agréguese 100 mL de agua libre de CO,.

-AfRaddase 1 g de 6xido de magnesio.

-Recibase el destilado en un matraz Erlenmeyer de 250 mL que contenga
10 mL de SO4H, 0,1 N mas 2-3 gotas de rojo de metilo.

-Conéctese al equipo de destilacion.

-Destilese por 15 minutos luego de la ebullicién de la muestra.

Titulese el exceso de amoniaco con NaOH 0,1 N hasta coloraciéon amarilla.

Calculos
(V X Ny, 50, — 0,017 x 100

Masa muestra (g) x 1000

NHslibre y combinado =

Nota
El valor de 0,017 es el miliequivalente del NH.
-El resultado se expresa en mg de amoniaco por 100 g de muestra

Determinacion de colesterol

El colesterol es un esterol presente en tejidos animales y productos
derivados, siendo un componente esencial de las membranas celulares y
precursor de hormonas esteroideas y acidos biliares (Nelson & Cox, 2017;
Lehninger et al., 2018). Su cuantificacion en alimentos es relevante para
evaluar su calidad nutricional y seguridad, ya que un consumo excesivo se
asocia con riesgos cardiovasculares (Steffel & Lischer, 2014). La técnica se
basa en la saponificacion mediante hidrdlisis alcalina (con KOH) de las grasas
para liberar el colesterol de ésteres y otros lipidos, seguida de la extraccion
con disolventes organicos, donde el colesterol libre se separa con éter
dietilico aprovechando su mayor solubilidad en fase organica (AOAC
International, 2019; Christie, 2003). Luego se procede a la purificacion
mediante lavados sucesivos con soluciones alcalinas y acidas para eliminar
interferentes como 4acidos grasos y pigmentos (Skoog et al., 2017).
Posteriormente, el colesterol reacciona con bromo (Bry) en medio &cido
acético, generando derivados bromados que se oxidan con hipoclorito
(NaOClI). Finalmente, se realiza una titulacién yodométrica, donde el exceso
de yodo liberado (de la reaccién entre hipoclorito y yoduro) se valora con
tiosulfato sédico (Na,S,03), usando almidén como indicador del punto final
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(viraje de azul a incoloro) (Harris, 2015; Vogel, 1989). Las reacciones quimicas
clave incluyen la saponificacion de ésteres de colesterol, la formacién de
derivados bromados y la valoracidn redox con tiosulfato. Este método
permite determinar con precision el contenido de colesterol en alimentos
para consumo humano y animal, asegurando el control de calidad en la
industria alimentaria (AOAC International, 2019).

Materiales

-Balanza analitica

-Probeta de 100 mL

-Embudos de decantacion de 500 mL
-Pipetas de 1,5, 10,25y 50 mL
-Embudos de filtracién

-Bano maria

-Bureta de 50 mL

-Agitador magnético

-Varillas para reflujo

Reactivos

-Hidréxido de potasio al 60 %: aférese 60 g de KOH con 100 mL con agua
destilada

-Etanol

-Eter dietilico

-Hidréxido de potasio al 10 %: aférese 10 g de KOH con 100 mL de agua
destilada

-Hidréxido de potasio, 2 M

-Acido clorhidrico, 2 M

-Acido clorhidrico, 6 M

-Bromo

-Acido acético al 80 % (v/v)

-Cloruro de sodio

-Fosfato sédico

- Hipoclorito de sodio, T N

-Formiato sddico al 50 %

“Yoduro de potasio al 20 %

-Molibdato aménico al 5 %

-Tiosulfato sédico al 0,02 M

-Almiddén al 1 %

Procedimiento

-Témense 1-2 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de 500 mL y afiddanse
10 mL de KOH al 60 %.

-Coléquese en bano de agua caliente durante 3 horas; enfriese la mezcla
después de este periodo a temperatura ambiente.

-Agréguese etanol y agitese; extrdigase la solucidn tres veces con alicuotas
de 50 ml de éter dietilico.

-Lavese la mezcla en un embudo de separacion.
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-Afddanse 100 mL de KOH al 10 %, agitese y separese las fases.

-AfRddanse 50 mL de éter dietilico a la capa acuosa (inferior).

-Agitese, separense y combinense las capas de éter.

-Agitense las capas de éter combinadas con 25 mL de KOH, 2 M, 25 mL de
HCI, 2 My 2 veces con agua destilada.

-Deséquese la capa de éter con sulfato sédico (se coloca sulfato de sodio
sobre un papel filtro en un embudo y pasese el éter).

-Lavese el sulfato sddico varias veces con éter dietilico; evapdrese el éter a
continuacion.

-Afddanse 2 mL de éter, asegurando que toda la fraccién insaponificable
quede en solucién.

-Afddanse 0,2 mL de bromo y déjese reposar en bafio de hielo por 10
minutos.

-Afddanse rapidamente 15 mL de acido acético al 80 % y déjese otros 10
minutos en bafo de hielo; filtrese a través de papel filtro, lavando con éacido
acético enfriado.

-Lavese tres veces con agua helada; lavese el filtro con 10 mL de metanol, 4
alicuotas de 5 mL de éter dietilico y 2 alicuotas de 5 mL de etanol.

-Afddase 1 mL de KOH al 10% a la mezcla alcohol-éter y evapdrese a
sequedad.

-AfRddanse al residuo 50 mL de agua y neutralicese con HCL, 6 M.

-Afddanse 10 g de cloruro de sodio, 3 g de fosfato sédico y 20 mL de
hipoclorito de sodio, 1 N.

-Hiérvase, retirese del calor y afddanse lentamente 5 mL de formiato sddico
al 50 %.

-Enfriese rdpidamente y afiddanse 100 mL de agua destilada, 5 mL de KI al
20 %, 2 gotas de molibdato aménico al 5 %y 25 mL de HCI, 6 M.

-Titulese con tiosulfato de sodio, 0,02 M, usando solucién de almidén al 1 %
como indicador.

Calculos
mg de colesterol = 0,55 + (0,688 X t)

Donde:
t = titulo

Cierre del capitulo

Las técnicas analiticas presentadas en este capitulo abarcan una amplia gama
de aplicaciones, desde la evaluacion de enzimas hasta la cuantificacion de
nutrientes y compuestos bioactivos. Su correcta ejecucién no solo permite
garantizar la calidad de los productos, sino también optimizar procesos
industriales y cumplir con normativas regulatorias. La determinacion de
actividad ureasica, energia calorifica, calcio, cloruros, lisina disponible, 4cido
cianhidrico, amoniaco y colesterol demuestra la versatilidad de los métodos
quimicos y bioquimicos en el andlisis de matrices complejas. Cada
procedimiento, respaldado por fundamentos tedricos y referencias
actualizadas, ofrece confiabilidad y exactitud, siempre que se sigan los
protocolos con rigurosidad.  Este capitulo proporciona herramientas
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metodoldgicas esenciales para profesionales e investigadores en quimica,
bioquimica y tecnologia de alimentos, contribuyendo al aseguramiento de la
calidad y la innovacién en la industria. La integracién de estas técnicas en
laboratorios de control y desarrollo permitird obtener datos precisos que
sustentan decisiones técnicas y cientificas.

108



Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

Referencias bibliograficas

AOAC International. (2016). Official Methods of Analysis of AOAC International
(20th ed.). AOAC International. ISBN 0935584544

AOAC International. (2019). Official Methods of Analysis (21st ed.). AOAC
International.

AOAC International. (2019). Official Methods of Analysis of AOAC International
(Method 994.10: Cholesterol in Foods by Gas Chromatography). AOAC
International.

Atkins, P, & de Paula, J. (2010). Physical Chemistry (9th ed.). Oxford University
Press.

Bergmeyer, H. (1974). Methods of Enzymatic Analysis (Vol. 2). Academic Press.

Callen, H. (1985). Thermodynamics and an Introduction to Thermostatistics (2da
ed.). Wiley.

Christie, W. (2003). Lipid Analysis: lIsolation, Separation, ldentification and
Lipidomic Analysis (3rq ed.). The Oily Press.

Dixon, M., & Webb, E. (1979). Enzymes (3ra ed.). Longman.

Eaton, A., Clesceri, L., Rice, E., & Greenberg, A. (2005). Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater (21ra ed.). American Public Health
Association.

Harris, D. C.(2015). Quantitative Chemical Analysis (9na ed.).

Kandeler, E., & Gerber, H. (1988). Short-term assay of soil urease activity using
colorimetric determination of ammonium. Biology and Fertility of Soils,
6(1), 68-72. https://doi.org/10.1007/BF00257924

Kittel, C., & Kroemer, H. (1980). Thermodynamik. Oldenbourg Verlag.

Kolthoff, I. M., & Sandell, E. (1963). Textbook of Quantitative Inorganic Analysis
(3ra ed.). Macmillan.

Krajewska, B. (2009). Ureases I. Functional, catalytic and kinetic properties: a
review. Journal of Molecular Catalysis B: Enzymatic, 59(1-3), 9-21.
https://doi.org/10.1016/j.molcatb.2009.01.003

Lehninger, A., Nelson, D., & Cox, M. (2018). Lehninger Biochemie (6ta. ed).
Spektrum Akademischer Verlag.

Matissek, R., Steiner, G., & Fischer, M. (2014). Lebensmittelanalytik: Grundzlge,
Methoden, Anwendungen (5ta ed.). Springer Spektrum

McQuarrie, D., & Simon, J. (1999). Physical Chemistry: A Molecular Approach.
University Science Books.

Miller, J. & Miller, J. (2010). Statistics and Chemometrics for Analytical Chemistry
(6ta ed.). Pearson Education.

Mobley, H., & Hausinger, R. (1989). Microbial ureases: significance, regulation,
and molecular characterization. Microbiological Reviews, 53(1), 85-108.

Nelson, D., & Cox, M. (2017). Lehninger Principles of Biochemistry (7ma ed.). W.
H. Freeman and Company.

Nielsen, S.S.(2017). Food Analysis (5th ed.). Springer.

Schinner, F, C)hlinger, R., Kandeler, E., & Margesin, R. (2012). Methods in Soil
Biology (2da ed.). Springer.

Skoog, D., Holler, F., & Crouch, S. (2017). Principles of Instrumental Analysis (7th
ed.). Cengage Learning.

Skoog, D., West, D., Holler, F., & Crouch, S. (2014). Analytische Chemie (deutsche
Ausgabe). Springer.

109


https://doi.org/10.1007/BF00257924
https://doi.org/10.1016/j.molcatb.2009.01.003

Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

Speight, J. G.(2014). The Chemistry and Technology of Coal (3ra ed.). CRC Press.

Steffel, J., & Luscher, T. (2014). Herz-Kreislauf (2da ed.). Springer.
https://doi.org/10.1007/978-3-642-55112-3

Vogel, A. I. (1989). Vogel's Textbook of Quantitative Chemical Analysis (5th ed.).
Longman Scientific & Technical.

110


https://doi.org/10.1007/978-3-642-55112-3?utm_source=chatgpt.com

Técnicas de analisis de los alimentos Guias practicas de laboratorio

ANEXOS

TABLA DE MASAS ATOMICAS DE LOS ELEMENTOS QUIMICOS

Nombre Simbolo Numero atémico | Masa atomica

Actinio Ac 89 (227)
Aluminio Al 13 269,81
Americio Am 95 (234)
Antimonio Sb 51 121,75
Argdn Ar 18 39,95
Arsénico As 33 749,22
Astato At 85 (210)
Azufre S 16 32,04
Bario Ba 56 137,34
Berilio Be 4 90,12
Berkelio Bk 97 (247)
Bismuto Bi 83 208,98
Boro B 5 10,81
Bromo Br 35 79,91
Cadmio Cd 48 112,40
Calcio Ca 20 40,08
Californio Cf 98 (249)
Carbono C 6 1,2
Cerio Ce 58 140,12
Cesio Cs 55 152,91
Cloro Cl 17 35,45
Cobalto Co 27 589,33
Cobre Cu 29 63,54
Cromo Cr 24 51,99
Curio Cm 96 (247)
Disprosio Dy 66 162,50
Einstenio Es 99 (254)
Erbio Er 68 167,26
Escandio Sc 21 44 96
Europio Eu 63 151,96
Estroncio Sr 38 87,62
Estano Sn 50 118,69
Fermio Fm 100 (253)
Fosforo P 15 309,74
Fldor F 9 189,98
Francio Fr 87 (253)
Gadolinio Gd 64 157,25
Germanio Ge 32 72,59
Galio Ga 31 69.72
Hafnio Hf 72 187,49
Helio He 2 40,03
Holmio Ho 67 164,93
Hidrégeno H 1 100,78
Hierro Fe 26 55,85
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Indio
Yodo

Iridio
lterbio
ltrio
Kripton
Lantano
Litio
Lutecio
Magnesio
Manganeso
Mendelevio
Mercurio
Molibdeno
Neodimio
Nedn
Neptunio
Niquel
Niobio
Nitrogeno
Nobelio
Oro
Osmio
Oxigeno
Paladio
Plata
Platino
Plomo
Plutonio
Polonio
Potasio
Protactinio
Praseodimio
Promecio
Radio
Raddn
Renio
Rodio
Rubidio
Rutenio
Samario
Selenio
Silicio
Sodio
Talio
Tantalo
Tecnecio
Teluro

49
53
77
70
39
36
57
3
71
12
25
101
80
42
60
10
93
28
41
7
102
79
76
8
46
47
78
82
94
84
19
91
59
61
88
86
75
45
37
44
62
34
14
11
81
73
43
52

114,82
1,27
192,22
173,04
88,91
83,80
138,91
6,94
174,97
24,31
549,38
(256)
200,59
95,94
144,28
20,18
(257)
58,71
92,91
1,4

196,97
190,02
160
106,04
107,87
195,09
207,19
(242)
(210)
39,10
149,91
140,91
(147)
(226)
(222)
186,02
102,91
85,47
101,07
150,35
78,96
28,09
229,89
204,87
180,95
(99)
127,60
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Terbio Tb 65 158,92
Titanio Ti 22 47,90
Torio Th 90 232,04
Tulio Tm 69 169,92
Uranio U 92 238,03
Vanadio V 23 50,94
Wolframio W 74 183,85
Xendn Xe 54 131,30
Zinc Zn 30 65,37
Zirconio Zr 40 91,22

Los nUmeros entre paréntesis representan el isétopo radiactivo con el
periodo de semidesintegracién conocido. Todos los pesos atdémicos estan
basados en la masa atémica del C..

Preparacion de soluciones normales

Solucién de hidréoxido de sodio (NaOH), 0,1 N

Peso molecular =40 g

Equivalente gramo = 40/1=40 g

La masa correspondiente de NaOH se disuelve en agua y se afora a volumen,
a decir:

40 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

4 g para preparar 1000 ml de una solucién 0,1 N

Soluciéon de acido oxalico 0,1 N (patron primario para normalizar el
NaOH)

Peso molecular =126 g

Equivalente gramo = 126/2 = 63 g

La masa correspondiente de acido oxalico (COOH-COOH-2H,0) se disuelve
en agua y se afora a volumen, a decir:

63 g para preparar 1000 ml de una solucién 1 N

6,3 g para preparar 1000 ml de una solucién 0,1 N

0,63 g para preparar 100 ml de una solucién 0,1 N

En un vaso se toma 10 mL de &cido oxalico 0,1 N, se agrega 10 mL de agua
destilada mas 2 gotas de fenolftaleina. Desde la bureta se deja caer NaOH
0,1 N con agitacién constante hasta color rosa persistente.

acido oxalico

V X N(NaOH))

KNaOHZVXNXK(

Solucién de acido clorhidrico 0,1 N (HCI)
Peso molecular=36,5g

Equivalente gramo = 36,5/1 = 36,5
Riqueza = 37 %

d=1,19

V=Pm/R*d
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V=36,5/0,37*1,19 = 83 mL

83 ml de HCL para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

8,3 ml de HCl para preparar 1000 mL de una solucién 0,1

Solucién de carbonato de sodio (Na;CO3) 0,1 N, patron primario para
normalizar la solucion de HCl o H,SO, 0,1 N

Peso molecular = 106 g

Equivalente gramo = 106/2 = 53 g

Es importante secar previamente el Na,CO; en una estufa a 105 °C por 30
minutos, enfriar en desecador y pesar. Se coloca en un vaso 10 mL de
Na,CO3, 0,1 N, mas 10 mL de agua y unas gotas de naranja de metilo. Desde
la bureta se deja caer la solucion de HCI o H,SO,, 0,1 N, con agitacion
constante hasta el cambio de color de anaranjado a rojo, a decir:

53 g de para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

5,3 g de Na,CO3 para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

0,53 g de Na,CO3 para preparar 100 mL de una solucién 0,1 N

Solucién de acido sulfarico (H,SO,), 0,1 N

Peso molecular = 98 g

Equivalente gramo = 98/2 =49 g

Riqueza = 96 %

Densidad = 1,84

49 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

4,9 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

V =[Eg-gx 100}/Rxd =[4,9 x 100]/96 x 1,84 = 2,8 mL

Solucién de nitrato de plata, 0,1 N (para cloruros)

Peso molecular = 169,87 g

Equivalente gramo = 169,87/1 = 169,87 g

169,87 g para preparar 1000 mL de una soluciéon 1 N

16,987 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

Este peso de nitrato de plata se disuelve y se afora a la marca con agua
destilada y se guarda en un frasco &mbar.

Solucién de cloruro de sodio 0,1 N (patrén primario)

Peso molecular = 58,45 g

Equivalente gramo = 58,45/1 = 58,45 g

58,45 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

5,845 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

0,5845 g para preparar 100 mL de una solucién 0,1 N

Antes de tomar la masa el NaCl, este debe secarse previamente en estufa a
120 °C por 30 minutos, enfriar y pesar. Se disuelve y se afora con agua a la
marca. Con esta solucién, se normaliza el nitrato de plata, se toma una
alicuota de 25 mL de NaCl, 0,1 N, se afiade unas 8-10 gotas de indicador
cromato de potasio y se titula con el nitrato de plata hasta una coloracién rojo
ladrillo.

K AgNO; = VNK HCI a/VN AgNO;
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Solucién de KMnO,, 0,1 N (permanganato de potasio)

Peso molecular = 158 g

Equivalente gramo = 158/5=31,6 g

31,6 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

3,16 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

Esta masa se disuelve y se afora a la marca con agua destilada. Para
normalizar se usa el 4cido oxalico como patrén primario, se toma una alicuota
de 10 mL; se afiade 3 ml de 4cido sulfirico concentrado y se titula con el
KMnQO, preparado hasta color rosa persistente.

K KMnO, = VNK &cido oxalico / VN KMnQOg4

Solucién de tiosulfato de sodio, 0,1 N (Na.S.03.5H.0)

Peso molecular = 248 g

Equivalente gramo = 248 g/1 =248 g

248 g para preparar 1000 mL de una soluciéon 1 N

24,8 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

Esta masa se disuelve y se afora con agua y se guarda en un frasco dmbar.

Soluciéon de dicromato de potasio 0,1 N (K>Cr.O7)

Peso molecular = 294 g

Equivalente gramo = 294/6 = 49 g

49 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N

4,9 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

Para normalizar el tiosulfato, se toma una alicuota de 10 ml de dicromato de
potasio 0,1 N; se anade 2 g de yoduro de potasio y se coloca unos 10
minutos en la oscuridad, se agrega solucién de almidén como indicador y se
titula con el tiosulfato de sodio hasta que desaparezca el color del indicador.

K Na2$203-5H20 = VNK KzCI’zO7/VN Na25203-5H20

Solucién de sulfocianuro de potasio (KSCN), 0,1 N

Peso molecular =97 g

Equivalente gramo = 97/1 =97 g

97 g para preparar 1000 mL de una soluciéon 1 N

9,7 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N

0,97 g para preparar 100 mL de una soluciéon 0,1 N

Esta masa se disuelve en agua y se afora a la marca. Para normalizarlo se
utiliza alumbre férrico como indicador FeNH4(SOa4), y se titula con el nitrato de
plata 0,1 N normalizado.

Solucién de yodo 0,1 N

Peso molecular =127 g

Equivalente gramo = 127 g/1 =127 g

127 g para preparar 1000 mL de una solucién 1 N
12,7 g para preparar 1000 mL de una solucién 0,1 N
1,27 g para preparar 100 mL de una solucién 0,1 N
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A este peso de yodo se agrega 2 g de yoduro de potasio (Kl) y se disuelve y
afora a la marca con agua. Para normalizarlo utilizamos solucién de almiddn
como indicador y titulamos con el tiosulfato de sodio normalizado y guardar
en un frasco ambar.

Preparaciéon de indicadores

Rojo de metilo: Toémese 0,1 g de rojo de metilo en 60 mL de alcohol etilico y
aférese a 100 mL con agua destilada.

Fenolftaleina: Tomese 1 g de fenolftaleina en 60 mL de alcohol etilico y
aférese a 100 mL con agua destilada.

Azul de metileno: Témese 0,1 g de azul de metileno en 100 mL de alcohol
etilico.

Sulfato férrico amoénico [FeNH,(SO,),12H,0]: Témese 35 g de sulfato
férrico amodnico, disolverlo en agua, agréguese 10 mL de acido nitrico
concentrado y aférese a la marca con agua destilada; a este indicador se lo
conoce como «alumbre férrico».

Naranja de metilo: Témese 0,1 g de naranja de metilo en 60 mL de alcohol
etilico y aférese a 100 mL con agua destilada.

Solucién indicadora de rojo de metilo-verde de bromocresol: Mézclese 1
volumen de solucién alcohélica de rojo de metilo al 0,2 % con 5 volimenes
de solucién alcohdlica de verde de bromocresol al 0,2 %.

Cromato de potasio: Témese 1 g de K,CrO, (cromato de potasio),
disuélvase en agua y aférese a la marca.

TABLA DE COMPOSICION MEDIA DE LAS MATERIAS PRIMAS Y
PRODUCTOS TERMINADOS

ALIMENTO %Ms | %Pb | %Gb | %Fb | %Cz | %eln | kcal/100g | %Ca | %P
Albaricoques |15 0,29 (0,6 |0,7 |0,7 (12,8 |34 0,02 10,02
Alfalfa antes| o o141 107 lae |21 |83 |434 0,48 |0,07
de la floracién

Alfalfa verdel, o 31,5 109 |72 |23 [104 |531 0,35 |0,07
media general

Apio 8 1,5 10,2 (0,6 |1 4,7 19 0,06 0,05
Arrocillo 90 12 13 3 1,2 60,8 [2860 0,04 (1,4
Arroz crudo 89 7 0,6 10,3 (0,5 |80,6 |330 0,01 10,1
Atun enlatado |30,4 |28,3 |- - - - - - -
Avena 91,3 112,3 14,7 15,4 (4,5 |54,4 (2620 0,1 0,35
Azlcar blanco |100 |- - - - 949 370 0 0
Azlcar crudo |99 0,2 |0 0 2 97,3 |360 0,07 [0,02
Caballa fresca 28,6 [20,1 |- - - - - - -
Cacahuate 1o, 195 |50 |25 |25 |16 |590 0,06 0,35
(mani)
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Camardn 21,6 19,2 |- - - - - - -
Carne de

bovino (media|39 [18 |20 [0,9 [18,1]- 220 0,06 10,22
general)

Carne de

cerdo (medial47 152 (31 |08 |- - 310 0,07 10,26
general)

Carne cordero |42 15,6 125 0,8 10,6 |- 300 0,08 (0,22
Came — delys 109 s |1 |1 |19 |120 0,09 |0,38
pollo crudo

Carne ternera

(media 32 |19 |12 |1 |- |- 190 0,07 |0,31
general)

Cebada 92 |12,3 3,5 14,753 |56,2 [2840 0,0510,32
Cebollas 10 |1 0,1 10,6 0,6 |7,7 [31 0,03 10,035
Cema 89,9 115,514,2 18,9 6,2 |[551 1300 0,14 11,1
Cerezas 24 10,9 (0,1 10,4 0,6 |22 50 0,02 10,02
Cerezas 10 0,7 (0,2 [1,5 [95 |71 27 0,02 10,025
Champinones |10 3 0,2 10,8 (0,9 |51 16 0,0110,13
Choclo 29 3,5 |1 0,7 10,7 (23,1 (100 0 0,11
Ciruelas 16 10,5 (0,2 (15 [95 |71 27 0,02 10,025
Clara (58% dell 15 111 o2 |- los |- |40 0,04 |0,02
total)

Col 9 25 (0,3 (0,8 |0,7 (4,7 |26 0,06 0,05
Cola bebida |10 |0 0 0 10 |10 38 0 0,02
Coliflor 10 3 0,2 |1 0,9 (4,9 25 0,02 10,07
Espaguetis 90 12 1,5 (0,3 (0,7 (75,5 (340 0,02 10,14
Esparragos 8 2,5 10,1 0,7 10,6 |41 22 0,02 10,06
Espinacas 8 2,5 10,3 10,6 [1,5 |31 15 0,11 10,06
Galletas 95 |6 |19 |01 [15 |684 |440 0,08 |0,09
ordinarias

Germen  delgg |o5 |9 |25 |a5 |47 |350 0,06 |1,2
trigo

fG“'sa”teS 20 |6 |03 |2 |09 |108 |65 0,02 (0,1
rescos

Guisantes g9 153 o5 [1 |3 |61,5 |280 0 |03
secos

Harina de .

pescado 93,2 2‘8'” 11 10,7 [22,4[11,1 1800 4,8 |3,1
artesanal A

Harina de .

pescado 92 2‘2'” 19,313 |18 |9,7 [1800 5 |3
artesanal B
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Harina de

pescado 93,6 |>60(8,5 (0,7 [18 |6,4 2430 53 13,38
exportacion

Higado crudo |28 19 |6 2 1,9 113 135 1 0,21
Higos 18 1 0,1 1 12,7 (15,2 |47 0,01 10,025
Huevo entero (34,5 [11,8 [11 - 11,7 |- 160 0,06 10,21
Jamon 55 18 (35 |2 - - 390 0,02 (0,21
Judias 9 1,5 (0,1 |1 0,7 |57 18 0,04 {0,035
Langostino 25 19 2 4 0,9 (15 90 0,1 (0,35
Leche

descremada |96 35 (0,5 (0,128 32,5 |590 0,13 11,03
en polvo (V)

Leche, cabra 13,2 |3,7 4,5 |0 0,8 (5,4 604 0,01 10,1
Leche, vaca 12,5 13,2 (3,5 |0 0,7 |51 509 0,01 10,09
Lechuga 5 1,5 10,17 10,5 |1 1,9 13 0,02 10,03
Lentejas 88 24 0,6 |4 3 56,4 1310 0,06 [1,03
Limdn 11 08 (0,1 (04 |93 [94 |15 0,02 10,02
Macarrones 90 12 1,5 (0,3 (0,7 (755 (340 0,02 (0,15
Maiz amarillo |88 8,7 3,9 (25 (1,2 |70,7 |3430 0,02 10,27
Mandioca 326 (1,1 (0,3 [1,4 |1 28,8 [2970 0,04
Mantequilla 84 - 80 - 4,6 |- 760 - -
Manzanas 15 0,2 |1 0,3 |1 13,5 |42 0 0,009
Melocotones |15 1,5 10,2 3,5 |96 (12,2 |37 0,01 10,025
Meldn 10 10,7 |0,17 10,3 |95 [9,6 |37 0,04 10,02
Mortadela 35 12 (20 |3 - - 310 0,07 (0,3
Nabos 8 09 101 (0,9 |0,7 |54 |20 0,0510,03
Nueces 95 14 (60 |2 3,5 16,5 |620 0,18 (0,4
Ostras crudas |14 8 1 2 3 10 50 0,12 10,19
Pan blanco 63,7 [10,1 (2,65 0,34 1,89 |48,61|258 0,01 (0,06
Pan de pasas |[66,8 8,25 (3,45 |0,35(1,7652,99|270 0,01 10,06
Pan integral 61,519,96 12,95 (1,41 11,9 |44,78]|245 0,03 10,1
Patatas 21 2 0,1 0,5 10,9 |17,5 |75 0 0,05
Pavo crudo 36 20 |15 1 0,9 |19 215 0,01 (0,25
Pepino 4 06 10,1 (0,6 |05 (22 |9 0,02 0,03
Peras 16 1,5 (0,1 (2,5 |92 |11 38 0,02 10,02
Pimienta 97 9 6 1 0,4 (70,6 |350 0,1310,13
Platanos 27 1 0,1 0,5 (0,8 24,6 |85 0 0,03
Polvillo de

arroz de190,9 [12,5 1135 |12 |13.5[39.4 |1630 0,8 (1,36
primera

(cono)
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Polvillo de

arroz delqg 7.4 |4 18,5 16,4 437 1200 0,12 11,5

segunda

(corriente)

Remolacha 12 1,5 (0,1 0,7 |1 8,6 33 0,02 10,035
Salami 60 |23 (37 |1 11 |48 439 0 022
Salchicha de| 0 1118116 (33 [34 |- 220 0,02 (012
Bolonia

Sandia 9 06 |01 lo5 [85 [86 [37 0,01 0,02
Sardinas a8 |22 |22 la lo |30 290 0,26 |0,45
enlatadas

Soya integral | 379118 |5 |46 |245 |3510 0,25 0,54
tostada

Tapioca 87 Jos lo1 {01 [o2 [861 [320 0,01 |0,025
Tomates 6 1 0,1 0,5 10,5 13,9 16 0,01 (0,02
Torta de soya |90,6 (46,1 |1 59 158 [31,8 (2240 0,3 |0,66
Trigo 904|139 147 |9 |46 [582 [3250 0,44 (0,39
Uvas 20 |06 [01 (o5 [16 [17.4 |65 0,02 10,03
Vino  blancol o gy g |o |02 |147 |75 0,01 0,01
de mesa

Vino tinto de| . g5 1o o |02 [106 |60 0 10,015
mesa

Yema (31 %\, |1750325 (. |2 | 333 0,14 (0,5

del total)

Yogurt 12 |4 |2 07 [53 [53 [50 0,13 10,1

Zanahorias 11 1 0,1 0,8 10,8 18,3 27 0,04 (0,03
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