Il. Practicas de laboratorio

Préctica 1

Determinacién de humedad y materia grasa en un alimento

1. Ceterminacién de ia humedad.

Fundamento: en esta prictica se aplicara fa forma més simple y rapida de detarminar
la h smedad en alimentos, que consiste en someter la mu estra a un proceso de sacado
macliante calentamiento a una tamperatura suficiente coino para que se pierda 2l agua
por evaporacion hasta peso consiante. La diferencia de mesas antes y después del
secado permite la estimacion del contenido de agua en a muesira (método inciirecto).
Sin embargo este método no permite diferenciar entre sl agua y otros compunentes
presientes en la muestra y que también se volatiicen en las condiciones de rabajo.
Ademds, la calefaccién puede dar lugar a otros cambios quimicos en la uestra
(oxijaciones, por ejempfo). Por ello, una determinacién més precisa dal contenido en
agua requeriria la adsorcion del agua desprendida sotre un sdsarbente seluctivo y
pos srior pesada de ésts (método directo).

Procedimiento:

1 f5

Tarado de las cépsulas de porcelana. Se introducen en la eshifa tres
capsulas de porcelana limpias durants unos 15 min. A continuasién se
extraen y se enfrian en desecador durante otros 15 min. Finalmante se
pesan en la balanza analitica.

Secado. Se molturan por triplicado en sendos morteros de vidrio uncs 2.5-3
g de muestra (pesados en granatario) con el fin de aumentar su stperficie
especifica y facilitar su secado. Se pesan con exactitud {balanza analitica)
alrededor de 2 g de la muestra triturada en las capsulas de porcelana

previamente pesadas. Se introducen entonces las cépsulas en la estufa a
105 °C durante una hora.

Pesada. Transcurrido ese tiempo se extraen ias capsulas de la estifay se
dejan en desecador unos 15 min hasta que se enfrien. Se pesan las
capsulas y se introducen nuevamente en la estufa, repitendo el proceso
cuantas veces sea necesario hasta alcanzar peso constante. El po.centaje
de humedad en la muestra se caicula por difeiencia de masas.
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2. Determinacion del contenido en materia grasa

El valor comercial de muchos alimentos se establece, entre oros ﬁnBSm. a partir cle
su contenido en grasa, por lo que esta determinacian es de gran interés en muchis
industrias alimentarias.

Fundamento: Para conocer este parametro se recume & uUn procedimiento (e
extraccién separando la grasa con un disolvente adecuado, y evaporando éste antis
de proceder a |a pesada del residuo graso obtenido. La extraccién en esta practica ve
lleva a cabo en un equipo Soxtec, que es una de las vesiones comerciales cel
conocido extractor Saxhlet.

Procedimiento:

1

Extraccion de la grasa. Se pesan con precision (balanza analitica)
porciones de alrededor de 1 g del residuo obtenido tras secado en el
apartado anterior, y se introducen en sendos caituchos de celulosa. Sie
colocan los cartuchos en el Soxtec, habiendo pesado antes los recipientus
de aluminio anodizado en los que se va a recoger lu materia grasa; en cacda
recipiente se coloca ademas un trocito de plato peroso. Se afaden 50 niL
de éter de petrélec, y se acondiciona el montaje para que el éter recircule
durante 15 min, ajustando la temperatura del bafia (e aceite a 100 °C.

Pesada. Una vez finalizado el proceso de exiraccién se retiran lys
recipientes con la grasa y se infroducen en la estifa a 105 °C durante ‘0
min para efiminar todos los restos de disolvente. S:: extraen los recipientes
de |a estufa y se dejan en el desecador durante o ros 15 min para enfriiy.
Finalmente se pesan los recipientes con la grasa.

Cuestiones:

1.

2

3

Sefala las posibles fuentes de error en la determinacidn de la humedad en |a
muestra analizada.

Coémo se podaria comprobar si la extraccion de grasi en la muestra ha sido
cuantitativa

Indica las precauciones a adoptar durante la manipulac:on del éter de petrélec.

Préctica 2

Analisis de grasas y aceites: determinacién del grado de acidez de un aseite

comestible

Fundamento: neutralizacién de la acidez libre con disc lucién de NaOH previamente
estendarizada frente a ftalato écido de potasio.

Procedimiento:

1.

2.

Se prepara una disolucion de NaOH de cancentracidn apraximada 0.05 M
disolviendo la cantidad apropiada de reactivo (pesado en granataric) en un
vaso con unos 250 mL de agua. Se agita ¥ se guarda en un frisco de
plastico. Se pesan por triplicado y con precision (balanza analitica)
alrededor de 0.050 g de ftalato dcido de potasio (PM = 204.22), y se
trasvasan a tres erlenmeyers limpios (no haca falta secarlos) con ki ayuda
de unas gotas de agua destilada. Se agita hasta disolucion campleta. A
continuacion se afiade fenolftaleina y se valoia con la disolucién preparada
de NaOH, que sera afadida desde una bureta de 10 mL. La bure a debe
enjuagarse primero con agua destiada y cespués con la disolu:ion de
valorante, todo ello antes de iniciar la valoraci in.

Valoracién de la muestra: en un erlenmeyer de 100 mbL limpioc y weco sa
introducen unos 6 g de muesfra problema pe:ados con precisién. Para ello
se ajusta la balanza a cero, y a continuacio 1 se introduce al erlenmeyer,
anotando el peso. Seguidamente se extrae «| edenmeyer de la balanza y
con ayuda de un cuentagotas se introduce a1 muestra, valviendo & pesar.
La diferencia de lecturas correspondera a {a cantidad de muestra tamada.
Se afiaden a continuacién al erenmeyer unos 50 mL de etanol para
disolucion de la muestra junto con unas cinco gotas de disaluvidn de
fenolftaleina, y se valora con la disolucién de NaOH. El grado de acidez se
expresa como g de acido oleico por 100 g de muestra.

Recogida de residuos: los residuos de la valoracion y la muestra no corsumida
deb =n recagerse en los recipientes dispuestos a tal efects

Cug stiones:

|. Por qué es necesario adicionar etanol a la muestra antes de proceder a salorar.

2. Por qué el resultado del analisis se refiere a la cantidad de acido oleico

3. Explica si podria utilizarse un potenciémetro para la deteccidn del punto final.

I 4
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