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Digestion de muestra: es un procedimiento estandar que se utiliza para preparar muestras para un
analisis quimico, en el cual consiste en disolver sélidos con ayuda de acidos o bases, al igual que

agentes oxidantes o incluso enzimas.
El numero de equivalente: es la cantidad de equivalentes que posee el soluto por litro de solucion.
Molaridad: es la concentracion de una solucion expresada en moles de soluto por litro de solucion.

Normalidad: es una medida de concentracion utilizada en la quimica de las soluciones, la cual
indica lo reactiva que puede ser la solucion de la especie disuelta, en lugar que tan diluida es su

concentracion, se expresa en gramo-equivalente por litro de solucion.



RESUMEN

La leche materna es el alimento 6ptimo para los recién nacidos porque cubre todas sus necesidades
biologicas y nutricionales. Sin embargo, cuando no es posible la nutricion por este medio, es vital
hacer uso de formulas lactantes artificiales o sucedaneos para cubrir esta necesidad. Uno de los
minerales presentes en dicho alimento y que juega un papel fundamental en el desarrollo del bebe

es el calcio, debido a que esta involucrado en diversos procesos fisioldgicos.

El CODEX ALIMENTARIUS (CODEX STAN 72 — 1981) hace referencia a la norma de
preparados para lactantes en la cual indica que los niveles presentes de dicho mineral deben de ser

como minimo de 50 mg.

En este trabajo se dised una préctica analitica que permite la determinacidn de calcio en formula
para lactantes siguiendo la metodologia de valoracion volumétrica por 6xido-reduccion, para esto
primero reconstituida se le debe eliminar la porcidon proteica con ayuda al acido tricloroacético
20% p/v, posteriormente se filtra , el filtrado debe de ser tratado con 2 mL de solucién acuosa de
oxalato de amonio monohidratado, 2 gotas de solucion alcohdlica de rojo de metilo, 2 mL de acido
acético 20% p/vy 5 mL de acido tricloroacético al 12 % p/v, mezclada, separado por centrifugacion

y ampolla, al final se valor6 con permanganato de potasio.

La eleccion de la valoracion volumétrica por 0xido- reduccion para la practica analitica se debe a

que es un método reproducible, preciso, ademas que es de bajo costo.
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1.0 INTRODUCCION

La alimentacion mediante lactancia materna en los primeros meses de vida de un bebe permite
aumentar la supervivencia infantil y su posterior desarrollo, ya que es una fuente importante de
energia y nutrientes, esto le brinda proteccion frente a infecciones comunes como lo son las
. . 1 . . . , , . .
gastrointestinales’, pero cuando no es posible realizarla, se requiere de formulas lacteas artificiales

o sucedaneos comerciales de leche materna que cubran las necesidades nutricionales del lactante.

Estas formulas lactantes artificiales al igual que la leche materna estd compuesta por agua,

carbohidratos, proteinas, grasas, minerales, vitaminas, enzimas, aminoécidos y nucleétidos?.

En este trabajo nos centraremos en el calcio, el cual es un micronutriente que se encuentra presente
en la férmula para bebés, esto debido a que ayuda al desarrollo dseo y su mineralizacidn, esto es
fundamental ya que este mineral es el principal componente de los huesos en edades posteriores >,

ademas del correcto funcionamiento fisiologico.

Teniendo en cuenta la importancia de su rol en la nutricién de los bebés, la industria alimentaria
debe tener un control en su calidad, por medio de la cuantificacion del calcio, ademas de dar un

dictamen de cumplimiento de la normativa vigente a nivel nacional.

Por tal motivo se ha desarrollado de manera virtual, como producto final del Diplomado de
Especializacion de Andlisis Quimico de los Alimentos, bajo metodologia de investigacion

bibliografica, en un periodo que comprende desde septiembre del 2023 hasta junio del 2025.

Este trabajo comprende la elaboracion de una préctica para la determinacion de calcio en formula
para bebés de 0-4 meses por método volumétrico 6xido-reduccion. En donde, se apljicaran bases
fisicoquimicas en la marcha analitica y desarrollo de célculos que permitan la cuantificacion de la

cantidad de calcio presente en una formula para bebé.

Teniendo en cuenta que existen pocos recursos bibliograficos sobre el analisis volumétrico por
oxido- reduccion para la cuantificacion de calcio en formulas para bebés, y por el contrario, se
cuenta con amplia informacion sobre métodos desarrollados con instrumentos analiticos
sofisticados y reactivos de alto costo, en este trabajo se desarrolla una practica por andlisis ti

trimétricos que permite obtener resultados veraces y reproducibles que ayudan a la toma de
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decisiones con respecto a la calidad, siendo més adaptable a nivel académico, por su relacion costo-

beneficio.

La metodologia para seguir en el desarrollo de la practica comprende desde la preparacion de
muestras, preparacion de reactivos, soluciones estandar o valorantes, la cristaleria a utilizar y el
planteamiento de los célculos a desarrollar para la determinacion del contenido de calcio, lo cual
permite establecer si el resultado esta dentro de las especificaciones bibliograficas del Codex

Alimentarius 72 -1981.



CAPITULO 11

15
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2.0 OBJETIVOS

2.1 General

Elaborar una practica de laboratorio que permita determinar calcio en féormula para bebe de 0-4

meses por el método de valoracion dxido-reduccion.

2.2 Especificos

2.2.1 Realizar una investigacion bibliografica para la eleccion del método volumétrico mas

apropiado que permita la determinacion de calcio en féormula para lactantes.

2.2.2 Investigar los calculos que serviran para cuantificar la cantidad de calcio presente en una

férmula para bebe.

2.2.3 Indagar las reacciones quimicas presentes en la practica de identificacion de calcio en la

formula para bebe.

2.2.4 Disenar una practica analitica que determine el calcio presente en la formula para lactante por

método volumétrico de 6xido-reduccion.
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 Leche materna

La leche materna es el alimento de primera eleccion para un recién nacido y el lactante en su primer
ano de vida, esto debido a su amplia cantidad de beneficios en su desarrollo como lo son el

neurodesarrollo, sistema inmunoldgico y trofico.*

El contenido de la leche materna puede variar dependiendo de una madre a otra, este puede ser
afectado en el transcurso del dia, ademas del estado de nutricion de la madre, el cual no es del todo
certero, podemos destacar el volumen de secrecion lactea, factores genéticos e incluso las técnicas

de extraccion.’

3.2 Composicion quimica de la leche materna.

La composicion de la leche materna se puede dividir en dos grupos como lo son los macronutrientes
y los micronutrientes?, el primero estd formado por los siguientes elementos: proteinas, lipidos y
carbohidratos, el segundo se puede dividir en dos grupos, los cuales son vitaminas y minerales®, de
este ultimo mencionado se abordara con mas detalle ya que, entre estos se encuentra el ion calcio

que es el motivo de nuestra investigacion.

En la siguiente tabla se puede observar a grandes rasgos la composicion quimica de la leche

materna.



Tabla N°1. Composicion de la leche materna

6

Nutrientes en 100.0 mL

Leche humana madura

Agua 88
Calorias 70
Proteinas totales 0.9
Caseina g / 100 mL 0.25
Nitrogeno totales mg / 100 mL 0.9
Lactoalbtimina g / 100 mL 16.1
Lactoferrina g / 100 mL 0.17
IgA (g/100mL) 0.14
Grasas totales (g / 100 mL) 4.2
Colesterol (mg/ 100 mL) 16
Lactosa (g/ 100 mL) 7.3
Vitamina A (mcg /100 mL) 47
Vitamina D (mcg /100 mL) 0.004
Vitamina E (mcg /100 mL) 315
Vitamina K (mcg /100 mL) 0.21
Vitamina B12 (mcg /100 mL) 26
Acido ascérbico 4.5
Minerales (mg /L)

Hierro 0.3-0.7
Calcio 200-250
Fosforo 120-140
Magnesio 30-35
Sodio 150-250
Cloro 400-450
Potasio 400-550
Manganeso (ug/L) 3a4
Cobre (ug/L) 0.120.3
Zinc (pg/L) la3




3.3 Formula para bebe

Es un sucedaneo de la leche materna especialmente fabricado para satisfacer, por si solo, las
necesidades nutricionales de los lactantes durante los primeros meses de vida, hasta la introduccion
de una alimentacion complementaria apropiada. El producto se elabora exclusivamente por medios
fisicos, se envasa de manera que se evite su alteracion y contaminacion en cualquier condicion

normal de manipulacién, almacenamiento y distribucion en el pais en que se vende el producto’.

3.4 Minerales en la formula para bebe

Los minerales son micronutrientes que son esenciales en la dieta en cantidades minimas para el
desarrollo de un de un bebe. Sin embargo, es de tener en cuenta que la absorcion de los

micronutrientes es superior en la leche materna con respecto a la férmula para bebe®.

Debido a esto, los formuladores deben de integrarlos en forma de sales, promoviendo una mejor
solubilidad y absorcion intestinal, por lo que no es raro que estos se encuentren en forma de

gluconato, carbonato o lactato en calcio, sulfato ferroso en hierro o sulfato o gluconato en zinc.

En la siguiente tabla se encuentra la composicion de la formula para bebe en cuanto a minerales y

oligoelementos



Tabla N°2. Minerales y oligoelementos presentes en la formula para bebe ’

Minerales
Mineral Unidad Minimo |Maéximo |NSR
mg/ 100 kcal 0.45
Hierro mg/ 100 kJ 1
mg/ 100 kcal 50 140
Calcio mg/ 100 kJ 12 35
mg/ 100 kcal 25 100
Fosforo mg/ 100 kJ 6 24
Proporcion calcio /fésforo 01:01 01:02
mg/ 100 kcal 5,0 15
Magnesio mg/ 100 kJ 1,2 3,6
mg/ 100 kcal 20 60
Sodio mg/ 100 kJ 5 14
mg/ 100 kcal 50 160
Cloro mg/ 100 kJ 12 38
mg/ 100 kcal 60 180
Potasio mg/ 100 kJ 14 43
mg/ 100 kcal 1 100
Magnesio mg/ 100 kJ 0.25 24
pg/ 100 kcal 10 60
Yodo png/ 100 kJ 2.5 14
pug/ 100 kceal 1 9
Selenio ug/ 100 kJ 0.24 2.2
pg/ 100 kcal 35 120
Cobre pg/ 100 kJ 8.5 29
pug/ 100 kceal 0.5 1.5
Zinc pg/ 100 kJ 0.12 0.36




3.5 Importancia de calcio en la nutricion de un bebe 0-4 meses

Para el anélisis de alimentos es necesario regirse por una reglamentacion, en este caso fue el Codex
alimentarius, siendo un conjunto de normas internacionales que establecen los limites maximos o
los que se consideran aceptables para los productos que circulan en el comercio internacional

garantizando que los alimentos cumplan con las certificaciones para su buen consumo .

La ingesta de calcio se trabaja en base a directrices para toda la poblacion con diferentes rangos de
edad. Teniendo en cuenta lo siguiente se encontrd que el valor minimo presente en el Codex
alimentarius CXS 72-1981 de este suplemento nutricional es de 50 mg\ 100 kcal por requerimiento

energético diario.

Para la interpretacion del dato encontrado en el Codex alimentarius CXS 72-1981 nos tenemos que
apoyar de los requerimientos caloricos, los cuales pueden ir variando, dependiendo de cada bebe o
las condiciones ambientales en donde se desenvuelven, para ejemplificar esta relacion hemos
encontrado una tabla en el manual salvadorefio llamado "lineamientos técnicos para la atencion

nutricional en pacientes ambulatorios de las personas con malnutricion en el ciclo de vida"

Tabla N°3. Tabla de valores energéticos para nifias y nifios de 0 -4 meses'*

Recomendaciones
Edad Peso
Calorias
mg de
Kg Kcal/kg Total )
calcio
Nifias y
nifios
0-2.9
4.3 102 440 220
meses
3-5.9
6.7 82 550 270
meses

Por ejemplo 440 kcal x 50 mg\ 100 kcal = 220 mg calcio en consumo diario



La biodisponibilidad en leche humana es superior a la de los preparados para bebés (58% vs 38%)),
esto se debe a que el calcio en leche materna esta ligado a la parte lipidica o con componentes de
bajo peso molecular y muy poco ligado a la caseina, a diferencia de las formulas para bebés’, es

decir, el calcio presente en leche materna se absorbe y utiliza mejor en el organismo.

Lo mencionado anteriormente, obliga a los formuladores a que se aumente la cantidad base de
. . £ .10 . .
calcio que se encuentra en la formula para bebés'”, por tal motivo es normal ver estudios
comparativos donde se encuentre una cantidad de calcio mucho mas alta en las formulas para bebés

con respecto a la leche materna.

Esto nos permite dar una idea sobre la importancia de mantener un control o analisis de calidad

con respecto al ion calcio que aportan un papel crucial en el desarrollo!®.

3.6 Analisis de alimentos

La caracterizacion de los alimentos proviene de los resultados de los diferentes ensayos a que puede
someterse utilizando diferentes métodos de evaluacion, los cuales pueden agruparse en funcion de

los objetivos que se persigan.®

Existen tres tipos de analisis vigentes entre los cuales se encuentran el analisis fisicoquimico,

andlisis microbiolégico y analisis sensorial. ®

Pero en este caso nos centraremos mas en el primero, ya que implica la caracterizacion de los
alimentos desde el punto de vista fisicoquimico, haciendo énfasis en la determinacion de su
composicion quimica, es decir, sustancias presentes en un alimento (proteinas, grasas, vitaminas,
minerales, hidratos de carbono, contaminantes metélicos, residuos de plaguicidas, toxinas,

antioxidantes, etc.) y en qué cantidades de estos compuestos se encuentran.®

3.7 Eleccion de método de identificacion

Teniendo en cuenta las ventajas del método volumétrico en comparacion con el analisis realizado
con aparatos, se optd por elegir el primero, debido a que puede proporcionar resultados precisos,
reproducibles y rentables para fines didacticos; a pesar de que el ultimo ofrece ventajas a la hora

de trabajar con muestras de color marcado o si son muy turbias, ademés de poseer mayor robustez.



Debido a la facilidad de obtencidn de reactivos y materiales para determinacion por volumetria de
oxido-reduccidn, consideramos que este método es el mas indicado por su relacion costo-

beneficio.'®

3.8 Método volumétrico

Es aquel proceso que se basa en la medicién de un volumen de reactivo necesario para reaccionar
con el analito. De este modo, al medir de forma exacta el volumen de reactivo de concentracion
perfectamente conocida y necesaria para reaccionar completamente con el analito, podemos

calcular la concentracion en la muestra.'!

En un montaje tipico empleado para llevar a cabo una volumetria la disolucion de analito se
encuentra en un vaso de precipitados o en un matraz de Erlenmeyer y la disolucion del reactivo en
la bureta. El medio de valoracion debe ser agitado de forma continua para favorecer el contacto
entre las especies reaccionantes, pudiendo agitarse de forma manual, por medio de una varilla, o

automatica, a través de un agitador magnético'!.

3.9 Fundamento de la volumetria por oxido-reduccion

Las reacciones que llevan implicito una transferencia de electrones entre dos sustancias, una de las
cuales se reduce (acepta electrones) y la otra, simultdneamente, se oxida (cede electrones). La
sustancia que se reduce o acepta electrones se denomina agente oxidante y la que se oxida o cede

electrones se denomina agente reductor.'!

Los métodos volumétricos basados en procesos de oxidacidon-reduccion son méas numerosos y

diversos que los basados en cualquier otro tipo de reaccion.!!

En su forma mas sencilla, una reaccion de oxidacion-reduccion se puede escribir:
Rx Redox

Red' + Oxi® —= Oxi'+ Red?

3.10 Interpretacion de datos en base al Codex alimentarius y etiquetado

Determinar la cantidad de volumen gastado en la valoracion permite conocer el contenido de calcio

presente en la muestra.



El valor obtenido debe de ser convertido a miligramo, el cual no debe de ser menor a 50 mg/100

Kcal, para cumplir con la normativa del Codex Alimentarius CXS 72 — 1981.

Un valor es demasiado alto a 50 mg/100 Kcal la lata de formula para bebe no podria pasar por el

control de calidad, puede padecer exceso de calcio causandole una hipercalcemia.

En cambio, si se obtiene un valor inferior o igual a 50 mg/100 Kcal en el analisis de control, indicara
que la férmula contiene la cantidad de calcio necesaria para suplementar al bebé y aportar lo

necesario para su crecimiento, cumpliendo de esta manera con la calidad fisicoquimica.

Aclarando, si el valor es demasiado bajo, la formula no contiene la cantidad de calcio requerida,
por tanto, su etiquetado es engafoso y puede contribuir en la deficiencia de este mineral en los
bebés. Es de mencionar que en este producto se estaria observando un fallo en el control de calidad

fisicoquimico y un error en la cadena de fabricacion.
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4.0 PRODUCTO FINAL

4.1 Titulo: “Elaboracion de una practica para la determinacion de calcio en formula para

bebés de 0-4 meses por método volumétrico por oxido-reduccion”

4.1.1 Fundamento

Este método se aplica a todas las leches liquidas normales, asi como a las leches reconstituidas por

dilucién, disolucion de leches concentradas o de leches desecadas.'?

Al inicio el calcio estd presente en la muestra reconstituida junto con sus demds componentes,
comienza a ser tratada con 4cido tricloroacético 20% p/v para separar la materias proteica del
calcio, posteriormente se filtra, este contenido es tratado con 2 mL solucidon acuosa oxalato de
amonio monohidrato, 2 gotas de solucion de rojo de metilo, 2 mL de acido acético 20 % p/vy 2
mL acido tricloroacético 12 % p/v, esto permite eliminar alguna impureza restante del material
proteico y acidificar el medio para poder formar el oxalato de calcio, el cual se separa por

centrifugacion, posteriormente se valora con permanganato de potasio.'?

La reaccidon que se obtiene es la siguiente:
Ca** + C,0,%> - CaC,0, ©

5C,0,%” 4+ 2Mn0,” + 16H* — 2Mn?** + 8H,0 + 10C0,

Calculos

1.000

K
X

Contenido de calcio =04 x (V —v) x
V = volumen en ml de KMnO4 (0,02N) gastados en la valoracion de la muestra.
v = volumen en ml de KMnO4 (0,02N) gastados en el ensayo blanco.
P = peso en gramos de la muestra inicial (alrededor de 20 g).

K = coeficiente de correccion del volumen del precipitado resultante de la precipitacion

tricloroacética.

K =10,972 Para leche entera (3,5 a 4,5 por 100 de materia grasa)
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K =0,976. Para leche con 3 por 100 de materia grasa
K =0,980. Para leche con 2 por 100 de materia grasa
K =0,985. Para leche con 1 por 100 de materia grasa
K =0,989. Para leche desnatada

La diferencia entre los resultados de dos determinaciones efectuadas simultdneamente o una

inmediatamente después de otra por el mismo analista, no debe ser mayor de 0,002g calcio por

100 g de leche.!?

Con el siguiente ejemplo tendremos una idea de como se debe ocupar la formula una vez se ha

finalizado la préctica y obtenido los datos necesarios para aplicarla.

Contenido de calcio = 0.0004 x (V —v) x 1.000 xK
V=15mL
V =8mL
P =20 grs

K= 0.98 por que la muestra es semisolida, es decir que no posee mucha cantidad de grasa

0
Contenido de calcio = 0.0004 x (15— 8) x x0.98

0.0001372
20 gramos --------=--======mmmmm oo 100%
X 0.1372

Respuesta 0.00274 gramos de calcio.
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Dando como resultado 0.0274 gramos por cada 20 gramos muestra, esto al convertirse en
miligramos seria 27.44mg, esta conversion se hizo para hacer la interpretacion respecto al valor

referencia del Codex alimentarius 72-1981.

La interpretacion final dependera de cada caso, ya que cada caso presenta una ingesta caldrica
dependiendo a la necesidad y la rotulacion presente en cada lata, en caso en particular si tomamos
en cuenta los datos obtenidos del ejemplo anterior, y si €l bebe es de 0-3 meses con una ingesta
calorica de 102 Kcal equivale a 220 mg, con estos datos, la muestra no cumple, para cumplir con
los 220 mg calcio de este caso, ¢l bebe debe consumir aproximadamente 140 gramos de muestra,

que es 12. 47%.

4.2 Objetivos
4.2.1 Objetivo General.

Realizar la practica de determinacion de calcio en formula para bebe de 0-4 meses por método

volumétrico por oxido reduccion.

4.2.2 Especificos

- Aplicar conocimientos tedricos para la identificacion del viraje del color en el punto de

equilibrio del calcio.

- Desarrollar las habilidades para la interpretacion del dato obtenido dictaminando el estado

del analisis (conforme o inconforme) siguiendo la normativa de Codex alimentarius.

- Aprender el proceso de desarrollo de estandarizacidn para un andlisis volumétrico por

oxido reduccion.

- Desarrollar los pasos adecuados durante la practica para el proceso de formacion del

oxalato de calcio y su titulacién

4.3 Precauciones

- Utilizar equipo de seguridad (guantes, mascarilla de gases, anteojos de proteccion de
laboratorio).

- Realizar el proceso en cdmara de extraccion de gases.
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4.4 Desarrollo experimental

4.4.1 Material y aparatos.

- Balanza analitica

- Matraz aforado de 50.0 mL, 250.0 mL

- Vaso de precipitado 100.0 mL o 250.0 mL

- Pipeta de 20.0 mL

- Papel de filtro membrana nylon (20 um) de 5.5 cm.

- Centrifuga que pueda desarrollar una aceleracion centrifuga de 1400 g (g = aceleracion

de la gravedad).

- Tubos de centrifuga cilindricos con fondos redondos de 30.0 mL, aproximadamente,

marcados a 20.0 mL.
- Pipetas de 2.0 mL y 5.0 mL.
- Crisol de Gooch
- Kitazato.
- Dispositivos de sifon por succion, provisto de un tubo capilar.
- Bafio de agua, a temperatura de ebullicion.
- Malla de asbesto.
- Termometro.

- Bureta graduada de 50.0 mL.!?
4.4.2 Reactivos

- Acético glacial.
- Acido Sulfarico (96% m-m; 1.84 Kg/L).
- Acido Tricloroacético.

- Agua Destilada.
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- Alcohol Etilico 96% V-V.

- Amoniaco (25% m-my 0.91 g/mL).

- Oxalato de Amonio monohidratado.

- Permanganato de Potasio.

- Solucién de Acido tricloroacético 20% m-V.

- Solucién de Acido tricloroacético 12% m-v.

- Solucién de Rojo de Metilo RE: solucion al 0.05% m-V en alcohol etilico al 96% V-V.

- Solucién acuosa de Acido Acético al 20% V-V. Usar Acido Acético glacial y diluir
convenientemente.

- Solucién de Amoniaco al 50% V-V: Mezclar volumenes iguales de Amoniaco 25% y agua
destilada.

- Solucién de Amoniaco 2.0 %: Preparar 100 mL a partir de Amoniaco 25% m-M.

- Solucién de Acido Sulftirico 20.0 % m-V: Preparar a partir de Acido Sulfarico 96% m-m."?
4.4.3 Marcha analitica
4.4.3.1 Preparacion de reactivos

4.4.3.1.1 Calculos previos a la solucion de permanganato de sodio 0.1 N

Para preparar 500 mL de una solucion 0.1 N de permanganato de potasio (KMnOs), primero

necesitamos calcular la cantidad de permanganato de potasio que se requiere
Entonces, para preparar una solucion 0.1 N de KMnOs, se usara la siguiente formula:

Moles de soluto

N lidad (N) = #d ivalent
ormalidad (N) Volumen de solucion (L) X rae equivatentes

La normalidad (N) de una solucion es igual a la molaridad (M) multiplicada por el numero de
equivalentes por mol. El numero de equivalentes de KMnOs4 en una reaccion de oxidacion es 5,

porque el ion permanganato (MnO4") puede ceder hasta 5 electrones en su reduccion.

Ya que requerimos de los moles de soluto, empezaremos calculando cudntos moles de KMnO4

necesitamos para obtener 0.1 N en 500 mL (0.5 L) de solucion.
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01N = Moles de KMnO,
T 0.5L

X

Asi por medio de despeje encontramos los moles de KMnOs

1
Moles de KMnO* = 0.1N x 0.5L x 5= 0.01 moles de KMn0*

Luego de haber calculado los moles de KMnOs, calculamos la cantidad de masa que sera necesaria

pesar, teniendo en cuenta que la masa molar de KMnOs, que es 158.04 g/mol.

Masa = Moles x Masa molar = 0.01 moles x 158.04% = 1.5804 g

4.4.3.1.2 Preparacion de la solucion de permanganato de potasio 0.1 N

- Pesar en una balanza analitica sobre un vaso de precipitado de 100.0 mL 6 250.0 mL,
la masa de permanganato de potasio necesaria para preparar 500.0 mL de solucion de

permanganato de potasio 0.1 N.

- Disuelva cuidadosamente la masa pesada hasta 500.0 mL de agua destilada y deje en

reposo la solucion protegida de la luz durante un tiempo de 7-10 dias.

- Posteriormente se separa el precipitado de MnO?* por filtracién a vacio empleando un
crisol de Gooch, a través de una fina capa de asbestos, recogiendo la solucion filtrada

en un Kitazato.

- Trasvase la solucion a un frasco ambar limpio y seco, agite y rotule el frasco.'?

4.4.4 Estandarizacion de KMnQ4 0.1 N

- Preparar la solucion de permanganato de potasio en el paso 4.4.3.1.2.
- Pesar 0.1 g oxalato de sodio aproximadamente en un matraz volumétrico aparte.
- Agregar 25 -50 mL de agua destilada.

- Agregar 7.5 mL de acido sulfurico 2N.
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- Tomar una alicuota de 10 mL.

- Transferir la alicuota en un matraz volumétrico de 250 mL.

- Calentar a 60 -70 °C en una camara de gases con ayuda de un hot plate.

- Llenar una bureta con la solucién de soluciéon permanganato de potasio 0.1N.

- Abrir la bureta con goteo de gota a gota hasta que aparezca una coloracion rosada

durante 30 segundos'*.

4.4.5 Preparacion de muestra

- Pretratamiento, llevar la muestra de leche fortificada a una temperatura de 20° + 2°C y
mezclarla cuidadosamente hasta formar una dispersion homogénea de la materia grasa.
Si eso no ocurriese, calentar lentamente la muestra hasta los 40°C, mezclarla

cuidadosamente y enfriar nuevamente hasta los 20° & 2°C.

- Pesar en balanza analitica un matraz de 50.0 mL y tarar, posteriormente proceder a pesar

20 gramos de leche para reconstituir.'?

4.4.5.1 Digestion de la solucion muestra

- En el matraz que contiene la muestra reconstituida afiadir poco a poco mientras se agita
15.0 mL de soluciéon acuosa de Acido Tricloroacético 20 .0 % p/v y transferir su

contenido a un balon volumétrico de 50.0 mL y llevar hasta su aforo con este reactivo.

- Agitar fuertemente durante algunos segundos y dejar reposar por 30 minutos a

temperatura ambiente.

- Colocar en un matraz de 100.0 mL un embudo de vidrio y filtrar sobre membrana filtro

de nylon (20 um) de 5.5 cm

- El filtrado obtenido debe ser transparente '°.
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4.4.5.2 Precipitacion del calcio en forma de oxalato y separacion del oxalato

- Enun tubo de centrifuga cilindrico de fondo redondo con aforo de 20.0 mL, introducir 5.0
mL del filtrado transparente obtenido en el paso 4.4.5.1

- Se afiade 5.0 mL de Acido Tricloroacético al 12% p/v, 2.0 mL de una solucién acuosa
saturada de Oxalato de Amonio hidrato, dos gotas de solucion alcohoélica de Rojo de Metilo
y 2.0 mL de Acido Acético al 20%.

- Mezclar mediante agitacion circular y afadir gota a gota solucion de Amoniaco hasta
coloracion amarillo palido; afiadir algunas gotas de Acido Acético al 20% hasta coloracion
rosa.

- Dejar reposar cuatro horas a temperatura ambiente. Diluir hasta 20.0 mL con Agua destilada
y centrifugar 10 minutos a 1.400 g (g = aceleracion de la gravedad).

- Decantar el liquido transparente que sobrenada en un embudo Buchner, con el dispositivo
de succion.

- Realizar tres lavados sucesivos con agua destilada.'?
4.4.6 Valoracion del oxalato

- Tomar una pipeta limpia y agregar 10.0 mL o 25.0 mL de una solucion de oxalato de calcio
obtenidoen 4.4.5.2

- Transferir a un frasco Erlenmeyer de 100.0 mL 6 250.0 mL.

- Afadir 15.0 mL de solucién de 4cido sulftrico 1:8 V-V.

- Usando un hot plate, calentar a una temperatura 80-90°C chequeando la temperatura con
un termometro y cuidando que la solucion no ebulla.

- Una vez alcanzada la temperatura, lavar el termometro con agua destilada.

- Inmediatamente se comienza a valorar gota a gota con permanganato de potasio.

- Se continuard con la valoracion hasta la aparicion de un color rosa palido permanente
durante 30 segundos.

- Se repetira la valoracion con nuevas alicuotas de oxalato de calcio hasta que la diferencia

entre dos valoraciones no supere 0.1 mL de permanganato de potasio consumido .

4.4.6.1 Ensayo en blanco:



4.4.7

12.

13.

14.
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Efectuar un ensayo en blanco con todos los reactivos, utilizando 20.0 mL de Agua
Destilada en vez de leche '2.
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5.0 CONCLUSIONES

El procedimiento descrito es viable en laboratorios de contextos educativos, gracias a su
bajo costo, materiales accesibles y relativa facilidad de ejecucion, cumpliendo con criterios

de seguridad, precision y reproducibilidad.

La bibliografia consultada permiti6 la eleccion del método apropiado para la identificacion
de calcio en la férmula para bebés, ademas de obtener una mejor idea de las reacciones

quimicas presentes en la valoracion.

En la practica propuesta se expresan los calculos que serviran para cuantificar e interpretar
si la formula para bebé cumple con la cantidad de calcio que rotula la etiqueta y comparar

con lo que establece el Codex Alimentarius (CXS 72—-1981).

El método analitico volumétrico por 6xido-reduccién es fundamental en el proceso de
precipitacion de calcio como oxalato mediante una valoracidon con permanganato de
potasio, durante su realizacion se logra apreciar un persistente color rosa, por lo que es facil
su deteccion, haciendo de este un método confiable para cuantificar en matrices

alimentarias como la leche.

Los calculos propuestos con base en los volimenes de titulante y el peso de la muestra
permitiran obtener el contenido real de calcio en la formula, corrigiendo con un coeficiente
K, gracias a esto la férmula permite abarcar todo tipo de leche seglin su porcentaje de grasa,

lo que aporta mayor exactitud al resultado final.
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6.0 RECOMENDACION

A los docentes de la Facultad de Quimica y Farmacia se recomienda incluir esta
metodologia de andlisis de valoracion 6xido reduccion descrita en esta investigacion,
en areas como control de calidad, quimica analitica o anélisis bromatoldgico de la

carrera de Quimica y Farmacia para poder ampliar las competencias de los estudiantes.

A los docentes en la Facultad de Quimica y Farmacia validar la metodologia propuesta

de determinacion de calcio, para obtener resultados mas confiables.

A los laboratoristas encargados en donde se puede aplicar la practica se recomienda
tener cuidado con la manipulacion de reactivos, tal es caso del permanganato de potasio
ya que es un material oxidable y si requiere tener la solucion en un lugar fresco y alejado
de la luz solar durante 7-10 dias de reposo, ademas el acido sulfurico y acido

tricloroacético se deben trabajar bajo camara de extraccion por ser irritantes y toxicos.

Si se aplica la practica en la catedra de Control de Calidad o Bromatologia se
recomienda tanto para estudiantes como docentes basarse en el Codex Alimentarius
(CODEX STAN 72 —1981), ya que es la normativa usada de referencia a nivel nacional

para el andlisis de calcio en formula para bebe.

Tanto docentes como estudiantes que apliquen la préctica en la catedra de Control de
calidad o bromatologia debe de tener en cuenta que el valor obtenido tiene que ser
menor al dato encontrado en el Codex Alimentarius (CODEX STAN 72 — 1981),
indicando que se encuentra dentro de los parametros establecidos, no puede ser superior

al dato porque ¢l bebe correria el riesgo de presentar hipercalcemia por alimentacion.
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ANEXOS

Anexo 1

DIAGRAMA DE MARCHA ANALITICA

Preparacion de solucion permanganato de potasio 0.1 N

100mL &

1.5884 g

Disolver en 500 mL de agua

Pesar 1.58 gramos de .
destilada

permanganato de potasio

Dejar en reposo de 7-10 dias

Proteger de la luz y la
humedad

Posteriormente se  separa el
precipitado de MnO? por filtracién a
vacio empleando un crisol de Gooch

Trasvase la solucién a un frasco ambar limpio y seco,
agite y rotule el frasco



Estandarizacion de KMnQO4 0.1 N

Primero realizar una
solucion de permanganato
de potasio 0.1 N

—> 20.6g

Pesar 0.1 g de oxalato de
sodio en un matraz aparte

—>

Agregar de 25 mL- 50 mL
de agua destilada

Calentar

un hot plate 60-70 ° c.

Preparar una bureta con un

permang

anato de potasio.

Anadir gota con gota con la
bureta durante 30 segundos
hasta mantener una solucion de
color rosada

Preparacion y digestion de solucion muestra

|
20.0g

Pese 20 gramos de leche muestra
reconstituida

NOX

La muestra debe de tener las siguientes
condiciones: 20° £+ 2°C

Ademas de ser tarado y pesado en un
matraz de 50 mL

—

S0ml

Posteriormente se
afiade 15 mL de
solucion de acido
tricloroacético 20% p/v
despacio

—

50 mL

Transferir la
solucion anterior y
aforar

NOX

Agitar
fuertemente y
esperar por 30

Filtrar con un
matraz 'y embudo
la solucion

—

L=

Agregar de 7.5 mL- de acido
sulfiirico 2N

L=

Tomar una alicuota en un
matraz volumétrico 250 mL

Filtrar con un matraz y embudo la
solucion

NOX

Usando un papel filtro sobre
membrana filtro de nylon (20 pm) de

5.5 cm



Precipitacion del calcio en forma de oxalato y separacion del oxalato

Mezclar mediante :> Anadir poco a poco
solucion de amoniaco

agitacion circular

hasta coloracion
En un tubo de centrifuga amarilla palida.
de 20 mL agregar S m L .

Posteriormente unas
de filtrado . "

gotas de acido acético al
En el mismo tubo aiiadir 20

los siguientes reactivos: @

2 mL de soluciéon acuosa
de oxalato de amonio 1

hidrato. Dejar reposar cuatro a

. temperatura ambiente
2 gotas de solucion

alcohélica de rojo de
metilo.

2 mL de acido acético al
20% p/v

2 mL acido tricloroacético
12% p/\

Diluir con 20 mL de agua
destilada y centrifugar
10 min a 1400 g

Mediante un dispositivo de
succion

Decantar el liquido limpio que
sobrenada, para ello se hacen
tres lavados seguidos



Valoracion de oxalato

100mE

Agregar 10 o 25 mL de solucién de oxalato
de calcio al matraz

Posteriormente afiadir 15 mL de solucion de
acido sulfirico 1:8 V:V

Solucion no debe hervir, solo se debe
controlar temperatura.

Valor inmediatamente.

Permanganato de potasio

— == I

Con ayuda de un termémetro
calentar a 80 -90°C

NOX

Realizar la valoracion gota a gota
hasta la aparicion de un color rosa
palido durante 30 segundos

NOX

Realizar por triplicado o hasta que la
diferencia entre valoraciones no
supere 0.1 mL de permanganato de
potasio consumido



