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RESUMEN

Plinia cauliflora (Jabuticaba) es un &rbol nativo de Argentina, Brasil, Bolivia y Paraguay, de la
familia Myrtaceae, al igual que el guayabo, guabird, la pitanga y el arrayan. También conocida
como jabuticaba, palabra “jaboticabas” se dice que ha derivado guapurd, guaoeru, hivapuru e
ybapuru, la del término Tupppi, jabotim, para la tortuga, y significa “como grasa de tortuga’,
probablemente refiriendose a la pulpa del fruto.

Entre sus propiedades se encuentra el alto contenido de minerales, entre los cuales esté el magnesio,
que es el de mayor interés en esta investigacion. EI magnesio es un mineral indispensable para la
nutricion humana, interviene en el buen funcionamiento del sistema nervioso, la relajacién

muscular e impide la cristalizacion de calcio.

El presente trabajo abordd la investigacion realizada para la elaboracion de una practica de
laboratorio denominada Cuantificacion de magnesio en mermelada de Plinia cauliflora
(Jabuticaba). Donde se establecieron los métodos y procedimiento a seguir para la cuantificacion

de magnesio en la muestra de jalea casera de Jabuticaba.

Como producto final se tomd en consideracion la toma, preparacion y conservacion de muestras,
la preparacion de los reactivos y estandares a utilizar y el proceso de analisis. Se detallo la lista de

reactivos e instrumentos a utilizar para el desarrollo de dicha préctica.

El proceso se planteé como un analisis de cuantificacién por el método de valoracion complejo
métrica directa con EDTA 0.01 M, utilizando Negro de Eriocromo T como indicador, en una
solucion Mx de pH 10, desarrollado como una marcha analitica sin llevar a la practica, pero que
puede tomarse como base para el desarrollo de la misma, desde septiembre de 2023 a julio de 2024,

en San Salvador, El Salvador.



CAPITULO |
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1.0 INTRODUCCION

El consumo de mermeladas puede formar parte en el diario vivir de algunas personas, gracias a sus
sabores frutales, mezclados con los azucares, la fruta del arbol Plinia cauliflora, conocida como
Jabuticaba, se puede utilizar para la elaboracion de conservas, gracias a su sabor caracteristicos,
esta fruta puede llegar a tener un valor de magnesio de 15 mg por 100 gr de fruta fresca; siendo
este un mineral de suma importancia para la nutricién humana ya que es necesario para mas de 300

reacciones bioquimicas en el cuerpo humano.

Algunos de los beneficios que aporta el consumo de productos que contienen magnesio son: el
fortalecimiento de los huesos y musculos, mejora el estado de fatiga, reduce el riesgo de

enfermedades cardiovasculares, combate el estrefiimiento, entre otros.

En la investigacion bibliografica realizada no se encontraron anélisis previos del contenido de
magnesio en mermeladas, y este es de suma importancia ya que por su sabor dulce caracteristico

puede ser consumido principalmente por nifios en todo el territorio salvadorefio.

Se plantea un analisis complejométrico ya que es viable y practico, este puede ser realizado en

laboratorios universitarios o en laboratorios de analisis de alimentos de diversas entidades.

La valoracién es una técnica analitica que permite la determinacién cuantitativa de una sustancia
especifica disuelta en una muestra mediante la adicion de un reactivo de concentracion conocida.
Se basa en una reaccion quimica completa entre la sustancia (analito) y un reactivo (valorante).
El método planteado en el siguiente trabajo de investigacion es la complejometria, la cual se
fundamenta en reacciones gque dan lugar a la formacion de un complejo estable (compuesto de
coordinacion) entre un atomo central (generalmente un metal) y una sustancia que posee pares de
electrones no compartidos denominada ligando. La reaccion general puede escribirse:

M+DY MD
donde M es el metal, D es el ligando y MD es el complejo formado
Dicha valoracion complejométrica puede ser directa e indirecta, siendo en este caso la valoracion
directa la que se plantea, este tipo de valoracién es la que se realiza mediante la adicion de una
solucion estandar de titulante de concentracion conocida, a la solucion de la muestra la cual

contiene el indicador, se puede realizar en un medio basico o &cido adecuado.
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Se afiade un indicador del i6n metélico a la disolucién a valorar tamponada a un pH adecuado
(frecuentemente a pH de 10 con amoniaco-cloruro de amonio) valorandose con EDTA hasta un

. : : ] + +
cambio de color. Entre los cationes que se pueden valorar de forma directa estan Mg 2, Ca 2,

formandose el complejo:

Mg+2 (rojo) + NET (azul) »  MgNET (color rojo)
MgNET(rojo) + H2Y »  NET + MgH2Y (azul claro)

En el presente trabajo se presentard un procedimiento para la determinacién de magnesio en
mermelada de Jabuticaba utilizando valoracion complejométrica, ya que es la utilizada con
efectividad para la cuantificacion de minerales como el magnesio. Se realiz6 una investigacion
bibliogréafica, para la elaboracion del procedimiento, en diferentes fuentes, para poder plantear un
procedimiento claro y efectivo para la determinacién de magnesio en mermelada. La presente

investigacion se realizo de septiembre de 2023 a julio de 2024.
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2.0 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GENERAL

- Elaborar un procedimiento analitico para la cuantificacién de magnesio en mermelada de Plinia

cauliflora (Jabuticaba), por el método de valoracion complejométrica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Seleccionar el método de valoracién complejométrica para la cuantificacion de magnesio.

- Establecer el tratamiento y método de muestreo de las muestras de mermelada de Jabuticaba
para separar, identificar y cuantificar magnesio.

- Disefar una préactica de laboratorio que pueda ser utilizada para la determinacion de magnesio

en mermelada de Jabuticaba.



CAPITULO Il
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3.0 MARCO TEORICO

3.1 Mermeladas

La mermelada es una mezcla entre pectina, azlcar y acido.

Marie Curie fabricaba mermeladas. Los libros de cuentas de su casa, escribe Susan Quinn en Marie
Curie: A Life, estaban Ilenos de anotaciones estacionales sobre la fruta para hacer mermelada, y el
verano de 1898, durante el cual descubrié el polonio, también prepar6 un lote de grosellas. Utiliz6

dos kilos de fruta y dos kilos de az(car e hizo 14 botes de mermelada.*

) F—igﬁré N°1. Mermeladas frutales?

La palabra clave es estacional. Desde la antigiiedad, los hogares preocupados por el futuro se han
esforzado mucho por conservar la fruta del verano. Y el secreto inicial de esa conservacion era el

edulcorante.

Antes de que el azlcar de cafia llegara de la India a través de Oriente Proximo, griegos y romanos
utilizaban la miel, un conservante casi eterno caracterizado por su bajo contenido en agua, su
acidez y una util dosis de peroxido de hidrégeno antibacteriano, todo lo cual (siempre que la miel
permanezca a buen recaudo embotellada) evita que se estropee indefinidamente. Apicio, en De Re
Coquinaria, la coleccion de recetas romanas mas antigua que se conoce, menciona higos,
manzanas, ciruelas, peras, cerezas y membrillos conservados en miel (se trataba de una técnica que

también funciond bien, segln se dice, para conservar el cadaver de Alejandro Magno).!


https://www.amazon.com/Marie-Curie-Life-Radcliffe-Biography/dp/0201887940/
https://www.amazon.com/Marie-Curie-Life-Radcliffe-Biography/dp/0201887940/
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Hoy en dia, mermelada es una mezcla untable y grumosa hecha con zumo y trozos de fruta enteros
0 picados, mientras que la jalea (del francés gelée) se hace con zumo de fruta colado y es

(idealmente) suave y transldcida.

Algunas frutas son naturalmente ricas en pectinas, como las manzanas, las moras, las grosellas
espinosas de Marie Curie y los membrillos de las mermeladas originales. Otras, como las fresas,
no tienen mucha y pueden requerir una dosis afiadida de pectina envasada comercialmente

(generalmente elaborada a partir de cascaras de citricos) para ayudar en el proceso de gelificacion.!

3.1.1 Valoracién nutricional

La riqueza en azucares de la mermelada puede variar entre el 45 y el 65%. Los ingredientes
caracteristicos de estos alimentos son la fruta y los azUcares, y se afiaden aditivos gelificantes,
acidulantes y conservadores para garantizar la consistencia, el buen aspecto y la conservacion.

También pueden llevar afiadidos colorantes.?

Conviene moderar su consumo, al igual que el de cualquier otro alimento azucarado, en el contexto
de la dieta equilibrada. Estos alimentos pueden ser especialmente interesantes para quienes
precisan dietas hipercaldricas, bien por motivos de salud o bien porque el esfuerzo fisico que
realizan asi lo requiere. En las que no se afiade azlcar o sacarosa, Yy si edulcorantes no caloricos,

son Utiles para quienes tienen que controlar los aztcares de su alimentacion. 2

3.2 Plinia cauliflora (jabuticaba)
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Es un arbol nativo de Argentina, Brasil, Bolivia y Paraguay, de la familia Myrtaceae, al igual que
el guayabo, guabird, la pitanga y el arrayan. También conocida como jabuticaba, guapuru, guaperu,
hivapuru e ybapuru. La palabra “jaboticabas” se dice que ha derivado del término Tupi, jabotim,
para la tortuga, y significa “como grasa de tortuga”, probablemente refiriéndose a la pulpa del

fruto.®

3.2.1 Propiedades nutricionales:

- 31 kcal por cada 100 gr fruta fresca.

- Alto contenido de minerales:
Potasio 371 mg en 100 gr de fruta fresca.
Magnesio 15 mg en 100 gr de fruta fresca.
Hierro 0,33 mg en 100 gr de fruta fresca.
Calcio 50 mg en 100 gr de fruta fresca.
Fosforo 14 mg en 100 gr de fruta fresca.

- Vitaminas:
Vitamina C: 23 mg en 100 gr de fruta fresca

- Carbohidratos: 4,83 gr en 100 gr de fruta fresca

- Posee actividad antioxidante. 3

3.2.2 Usos:
- Frutas frescas, jugos, helados, dulces, mermeladas, vinagres.
- Actividad biolégica antimicrobiana, antidiabéticas y beneficios en el control de obesidad.

- Lacascara o piel tiene potencial para la obtencidn de pigmentos.

3.2.3 Caracteristicas:
- Pulpa suave, dulce y muy jugosa, similares a las uvas. La fruta madura rapidamente, entre los
20 a 40 dias posteriores a la floracion. Tienen un didmetro de 2 a 3,5 cm cuando maduran, con

pulpa blanca/transparente. 3

3.3 Magnesio
El magnesio es un mineral indispensable para la nutricibn humana, interviene en el buen
funcionamiento del sistema nervioso, la relajacion muscular, impide la cristalizacion del oxalato

de calcio.*
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El magnesio es un cation bivalente, Mg*?, que se encuentra, aunque en infimas cantidades,
formando parte de la estructura orgénica de los seres vivos, tanto animales como vegetales. Por
ello, es uno de los 22 elementos quimicos llamados “bioelementos”, y por encontrarse en

concentraciones del orden de 0.1% al 1% del peso corporal se les llama también “oligoelementos”.*

El i6n magnesio, Mg*?2, es el cuarto cation mas abundante en el organismo donde desempefia un
papel importante en muchos sistemas enzimaticos, especialmente en las reacciones donde
interviene el ATP (adenosintrifosfato), ya que estabiliza las cargas altamente negativas de los
trifosfatos en este tipo de reacciones. EIl cuerpo humano contiene entre 21 y 28 gramos de

magnesio.

La mayor parte del magnesio corporal esta en los huesos (1 gramo de magnesio por cada 8 gramos
de hueso), pero no es intercambiable con el del liquido extracelular ya que se encuentra combinado
con calcio coloidal y fésforo; otra proporcion muy importante se encuentra en los masculos y lo

restante en el tejido blando y en los liquidos corporales.*®

La concentracion intracelular de Mg*?, es de 15 mEg/L, donde es el segundo catién mas
abundante, luego del potasio. En el plasma su concentracion es de 1.5 — 2.2 mEqg/L, de los cuales
el 55% se encuentra en forma libre, el 25% esta unido a proteinas y un 20% se encuentra formando

complejos de fosfatos y citratos. +°

3.3.1 Funciones del magnesio.

El magnesio es necesario para mas de 325 reacciones bioquimicas en el cuerpo, entre las cuales
estan la fosfatasa acida y alcalina, peptidasas, descarboxilasas, piro fosfatasas y otras. Ademas,
interviene en el metabolismo de los carbohidratos, activando enzimas del proceso glucolitico,

para oxidar la glucosa (fosforilacion oxidativa). +°

Ayuda a mantener el funcionamiento normal de musculos y nervios, brinda soporte a un sistema
inmunitario saludable, mantiene constantes los latidos del corazén y ayuda a que los huesos
permanezcan fuertes. También ayuda a ajustar los niveles de glucosa en la sangre. Ayuda en la

produccion de energia y proteina. +°
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Una de sus funciones principales es la regulacion en la membrana celular de la bomba de Sodio /
Potasio, que mantiene la célula con su carga eléctrica fisioldgica en reposo, regulando también su

activacion y su sustrato de energia. +°

Como consecuencia de sus numerosas actividades bioquimicas celulares, el magnesio juega un rol
central en el control de la actividad neural, transmision neuromuscular, tono vasomotor, tension

arterial y flujo sanguineo periférico. *°

El magnesio es un constituyente normal del hueso, por lo que regula la osificacion y el equilibrio
fosfocalcico. Es esencial para que el calcio se fije donde debe y no se deposite en forma de célculos.
Regula el nivel de calcio por accién indirecta sobre la paratiroides. Disminuye la solubilidad del

fosfato célcico y aumenta la solubilidad del carbonato célcico. 4°

3.3.2 Ingesta recomendada de magnesio.
La ingesta dietética de referencia para el magnesio, segun categorias y edades, son:

Tabla N°1. Requerimientos diarios de magnesio 46

Edad y/o etapa de la vida | Nifios / Nifias Hombres (mg/dia) Mujeres (mg/dia)

0-6 meses 30,0 - -

7-12 meses 75,0 - -

1-3 afios 80,0 - -

4-8 afos 130,0 - -

9-13 afios 240,0 - -

14 - 18 afios - 410,0 360,0

19 - 30 afios - 400,0 310,0
mayores de 31 afios - 400,0 a 420,0 310,0 a 320,0
Embarazo - - 350,0 a 360,0
Lactancia - - 310,0 a 320,0

3.3.3 Principales fuentes de magnesio.
La mayor parte del magnesio en la dieta proviene de vegetales de hoja verde oscura. Otros
alimentos que son buena fuente de magnesio son:*°

- Frutas (como bananos, albaricoques 0 damascos secos y aguacates)
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- Nueces (como almendras y anacardos)

- Arvejas (guisantes) y frijoles (leguminosas), semillas
- Productos de soya (como harina de soya y tofu)

- Granos enteros (como arroz integral y mijo)

- Leche*?

<

Figura N°3.

7

Alimentos ricos én Magnesio5

3.3.4 Magnesio y enfermedad

El rango normal del nivel de magnesio en la sangre es de 1.5 a 2.2 mg/dL. Los efectos secundarios
por una alta ingesta de magnesio no son muy comunes, el organismo generalmente elimina las
cantidades en exceso. El exceso de magnesio se produce casi siempre cuando una persona esta:

- Tomando demasiado el mineral en forma de suplemento.

- Tomando ciertos laxantes.*

La falta de magnesio se puede presentar en personas que consumen alcohol en exceso o en aquellas
que absorben menos magnesio incluyendo personas con enfermedades gastrointestinales o cirugias
que causen malabsorcion, los adultos mayores, personas con diabetes tipo 2.4
Los sintomas de una deficiencia de Magnesio incluyen:

- Demasiada excitabilidad.

- Debilidad muscular.



23

- Somnolencia. *
Los sintomas debido a la falta de magnesio tienen tres categorias y se describen en la siguiente
tabla: *

Tabla N°2. Categorias de sintomas debido a de deficiencia de Magnesio*

Pérdida de apetito, nausea, vomitos, fatigal
Sintomas iniciales y debilidad

Entumecimiento, hormigueo,
Sintomas de deficiencia convulsiones, cambios de personalidad,

moderada contracciones musculares y calambres

Categorias

Bajo nivel de calcio (hipocalcemia) y bajo
Sintomas de deficiencia grave |nivel de potasio en la sangre

(hipopotasemia).

La deficiencia de Magnesio en el organismo se conoce como Hipomagnesemia, Yy esta se produce
cuando la concentracion sérica de éste desciende a menos de 1 mEg/litro. El déficit de magnesio

ocurre generalmente cuando existe déficit de calcio y de potasio.®

3.3.5 Toxicidad del magnesio
Efectos de la exposicion al magnesio en polvo tiene baja toxicidad y no considerado como
peligroso para la salud. Por inhalacion el polvo de magnesio puede irritar las membranas mucosas

o el tracto respiratorio superior.’

3.3.6 Propiedades fisico quimicas del magnesio

Elemento quimico, metéalico, de simbolo Mg, colocado en el grupo lla del sistema perioddico, de
namero atémico 12, peso atdbmico 24.312. EI magnesio es blanco plateado y muy ligero. Su
densidad relativa es de 1.74 y su densidad de 1740 kg/m? (0.063 Ib/in3) 0 108.6 Ib/ft3). El magnesio



24

se conoce desde hace mucho tiempo como el metal estructural mas ligero en la industria, debido a

su bajo peso y capacidad para formar aleaciones mecanicamente resistentes.’

Los iones magnesio disueltos en el agua forman depdsitos en tuberias y calderas cuando el agua es
dura, es decir, cuando contiene demasiado magnesio o calcio.

Esto se puede evitar con los ablandadores de agua. ’

Propiedades fisicas:

- Masa atémica (g/mol) 24.305

- Densidad (g/mL) 1.74

- Punto de ebullicion (°C) 1107

- Punto de fusion (°C) 650

3.4 Andlisis volumétrico

Se puede definir como valoracién volumétrica como la determinacion de la cantidad de una
sustancia especifica (analito) contenida en una muestra mediante la adicion controlada de un
reactivo (valorante) con una concentracion conocida, o como el proceso en el que se agrega un
reactivo patron a una disolucion de analito hasta que se considera completa la reaccion entre el

analito y el reactivo.®

En el analisis volumétrico, la cantidad de sustancia que se busca se determina en forma indirecta
midiendo el volumen de una disolucion de concentracion conocida, que Se necesita para que

reaccione con el constituyente que se analiza o con otra sustancia quimicamente equivalente. 8

El proceso de adicion de un volumen medido de la disolucidn de concentracion conocida para que

reaccione con el constituyente buscado se denomina valoracion. 8

Los requisitos para una valoracion volumétrica son los siguientes:®

- Debe tener una solucion titulante con una concentracion conocida de reactivo, debe reaccionar
totalmente con el analito siguiendo una estequiometria reproducible y a una velocidad de
reaccion adecuada, y debe ser estable en el tiempo para el analisis. °

- Debe contar con una técnica para medir el volumen de solucién titulante con la exactitud y

precision necesarias. °
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Una técnica para medir el peso de la muestra o el volumen con la precision y exactitud
deseadas. °

Debe tener un tratamiento previo para eliminar las interferencias si la reaccion entre el reactivo
y el analito no es suficientemente especifica como para eliminar los efectos de los
componentes de la matriz.®

Una técnica para medir en qué momento la reaccion entre el titulante y el analito consume

totalmente a este Ultimo. °

3.4.1 Tipos de reacciones en volumetria

Los tipos de reacciones en que se basan los métodos volumétricos son:1°

Reacciones acido-base: Es el método de deteccion mas utilizado en el cual se aplican
indicadores quimicos, que deben mostrar su cambio de color dentro de un intervalo de respuesta
de pH que abarque el punto de equivalencia.'*2

Reacciones de oxidacion-reduccion (REDOX): Estos métodos pueden aplicarse para la
determinacion de la mayoria de los elementos quimicos y también a gran nimero de sustancias
organicas.®0

Reacciones de precipitacion: La valoracién por precipitacion se basa en reacciones que
producen compuestos idnicos de limitada solubilidad. En estas valoraciones debido a que la
velocidad de formacion de muchos precipitados es lenta, el nimero de agentes precipitantes
que se pueden emplear es limitado. El reactivo precipitante que mas se utiliza es el nitrato de
plata, el cual se emplea para la determinacion de haluros, mercaptanos y diversos aniones
inorganicos.® 1

Reacciones complejométricas: En estas se incluyen aquellas valoraciones que se basan en
reacciones en las que se forma un compuesto de coordinacidn, los cuales tienen un &tomo o un
ion central, que suele ser metalico, rodeado de un grupo de iones 0 moléculas (ligandos). Todos
los compuestos de coordinacion tienen la propiedad de conservar su identidad en mayor o

menor medida, incluso en disolucion.® 10

3.4.2 Valoracion complejométrica

Las valoraciones complejométricas se basan en compuestos con capacidad de formar complejos

con iones metalicos, el acido etilendiaminotetraacético, generalmente se abrevia como EDTA, es
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el valorante mas empleado en este tipo de valoraciones, debido a que forma complejos muy estables

con la mayoria de los cationes y a la estequiometria de los complejos formados.>’?®

En las valoraciones con EDTA el objetivo es calcular la concentracion del ion metélico en funcién
de la cantidad de valorante afiadido. EI EDTA es muy util, ya que forma complejos estables con
estequiometria 1:1 con todos los metales, excepto con los metales alcalinotérreos como el sodio y
el potasio. >"®

La complejometria, en combinacién con el enmascaramiento, permite efectuar determinaciones

muy selectivas y exactas de los diferentes minerales >78
Las valoraciones complejométricas las podemos clasificarlas en:

- Valoraciones complejométricas Directas.

Este tipo de valoracion es la que se realiza mediante la adicion de una solucion estandar de titulante
de concentracion conocida, a la solucion de la muestra la cual contiene el indicador, se puede
realizar en un medio basico o &cido adecuado. La disolucidn se tampona a un pH adecuado para
que la constante de formacidn condicional metal-EDTA sea alta y el color del indicador libre sea

suficientemente distinto del complejo metal-indicador. >"#

Por ejemplo: Se afiade un indicador del ion metalico a la disolucion a valorar tamponada a un pH

adecuado (frecuentemente a pH de 10 con amoniaco-cloruro de amonio) valorandose con EDTA

hasta un cambio de color. Entre los cationes que se pueden valorar de forma directa estan Mg+2,
+2 . .

Ca “, formandose el complejo:
+2, . .

Mg ~ (rojo) + NET (azul) > MgNET (color rojo)

MgNET(rojo) + H2Y »  NET + MgH2Y (azul claro) Donde, NET Indicador

Negro de Eriocromo T. %14

- Valoraciones complejométricas Indirectas.
En esta titulacion se debe permitir que se complete la reaccion entre el analito y un exceso de
reactivo para que el producto de dicha reaccion sea titulado posteriormente, hasta un punto final.

Este tipo de titulacion se utiliza cuando: >3
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- Elanalito es inestable.

- Elanalito es volatil.

- Elanalito reacciona lentamente con la solucidn estandar en exceso

- No se cuenta con un indicador adecuado para la deteccion del punto final®>’8

La cantidad de sustancia titulada se puede determinar por la diferencia entre los volimenes de la
solucion volumétrica originalmente agregada, corregida por una titulacion en blanco y el volumen
consumido del titulante en la titulacion de retroceso. >'8

- Valoraciones complejométricas por Sustitucion.

Este tipo de valoracion se utiliza cuando una reaccion directa es lenta o no se tenga un indicador

adecuado para determinar el ion metalico que se desea.*®

Si una disolucion de un i6n metalico que forma con el EDTA es un complejo mas estable que el de
magnesio 0 zinc, se trata con una disolucidn del ultimo, teniendo lugar una sustitucion y los iones
magnesio o zinc pueden valorarse después con solucion EDTA patron.’

Por ejemplo: El Zn2+ liberado, que es de forma indirecta equivalente a la cantidad de Fe3+, se

valora con EDTA y NET u otro como indicador. Una variacion de este método consiste en utilizar
otros complejos distintos a los formados por EDTA, de los que se libera el cation, el cual después

se valora con EDTA’

log Kyy

o 2 R 6 8 10 12 14

Figura N°4. pH minimo necesario para titulaciones.’
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3.4.3 Tipos de errores en el analisis complejométrico

Durante el desarrollo de cualquier tipo de andlisis, hay que tomar en cuenta que existen dos tipos

de errores los cuales son:®’

Determinados: es el que puede corregirse o evitarse.

Indeterminados: es aquel que su origen no puede ser determinado. ®’

Entre los errores determinados estan:

Los errores personales: debidos a la falta de habilidad del analista para distinguir o juzgar
observaciones con certeza. Ejemplo: la mala distincién de los colores es una importante fuente
de error de analisis volumétrico, identificar este tipo de error puede resultar muy dificil, asi

como evitarlo o calcular su magnitud. *”

Los errores causados por el equipo utilizado: incluyen el uso de aparatos de medida sin calibrar
(pesas, buretas, matraces volumétricos) y contaminacion de las disoluciones por ataque

quimico de los recipientes que los contienen. 7

Los errores debidos a los reactivos: derivan de que los reactivos pueden contener impurezas
que interfieren en el método de analisis. *”

Los errores operacionales: tienen su origen en la inexperiencia o falta de cuidado del analista.
9,14

Los errores de método: estos errores son muy importantes porque su magnitud y signo son
constantes cuando se verifican analisis repetidos en condiciones andlogas. Pueden ponerse de
manifiesto modificando las condiciones de trabajo o realizando el analisis por otro método

completamente diferente al primero. °7

Los errores indeterminados: son llamados también aleatorios, muchos factores contribuyen al
error aleatorio, pero ninguno puede identificarse o medirse con certeza ya que individualmente
son tan pequefios que no pueden detectarse. Sin embargo, el efecto acumulativo de cada uno
ocasiona que los datos de una serie de mediciones repetidas fluctden al azar alrededor de la

media. %’

3.4.4 Generalidades del acido etilendiaminotetraacético (EDTA)

El

acido etilendiaminotetraacético, también conocido por EDTA, edetato disédico,
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etilendiaminotetraacéticodisdico, edatamil disddico, tetracemato disddico, versenato disodico.®

La sal disddica del EDTA; estos compuestos se conocen comercialmente con los nombres de
Titriplex I, 11, 111 respectivamente, también se utilizan los nombres de Complexonas, Vercenos o

Secuéstrenos.®

El mas empleado de los anteriores es la sal disodica del EDTA, por la facilidad de disolucion en
agua, y como se dispone comercialmente de esta sal en forma de Na,H,H,Y.2H,0 sirve como
materia prima para la preparacion de soluciones de EDTA estandares que son las que se usan en
volumetria. El &cido libre (H4Y), se utiliza como patron primario tras desecarlo varias horas a
130-145°C.°

El EDTA, es un ligando hexadentado que pertenece a la familia de los é&cidos
poliaminocarboxilicos y contiene seis posibles posiciones de enlace con el idn metalico: cuatro
grupos carboxilo y dos grupos amino.®

Las cuatro primeras constantes de disociacion del EDTA (K;, K, K5,y K,) corresponden a los
grupos carboxilicos, mientras que K5 y K6 corresponden a la disociacién de los protones de los

grupos amonio.?’

HOOC-CH , CH, - COOH
% N-CHz —CHz— N:

2 e
HOOC-CH, CH, - COOH

Figura N°5. Estructura quimica del 4cido etilendiaminotetraacético®

El 4cido etilendiaminotetracético EDTA contiene cuatro hidrégenos acidos; por esa razon se

representa como H4Y, las formulas quimicas de las maltiples especies del EDTA se abrevian
como: H6Y*2, H5Y™*, H4Y, H4Y", H3Y? H2Y?2 H Y‘3 yY'4 o
Entre las ventajas que presenta el EDTA como titulante estan:

- EIEDTA se utiliza para titulaciones de iones metalicos.®

- Tiene seis grupos a través de los cuales forma enlaces covalentes coordinado por ser un ligando
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hexadentado. Es decir, la molécula de EDTA tiene seis sitios para enlazarse a diversos iones
metalicos: 2 sitios sobre el nitrégeno y cuatro sitios en el &cido carboxilico que pueden ocupar
cuatro, cinco o seis posiciones de coordinacion en torno de un ion metalico central.®

- Forma quelatos de mucha estabilidad y estequiometria 1:1 independientemente de la carga del
metal. Como el i6n etilendiaminotetracético se coordina en varias posiciones en torno de un
ion metéalico central solo se forman complejos en la razon metal-ligando uno a uno. Asi no se
presentan los problemas con los cuales se tropieza en las reacciones por pasos entre iones

metalicos y ligandos monodentados.®

3.4.5 Constante de estabilidad condicional de los complejos metal- EDTA
La expresion de la constante de estabilidad o de formacion de un complejo de EDTA con union

metalico se escribe teniendo en cuenta la reaccion:
M™ + Y* &> my™

Aqui M™ representa un ién metalico (que puede estar hidratado).

c(My™=*)

Y = eecr )

En la tabla 3 aparecen las constantes de formacion o estabilidad de los complejos mas conocidos

del EDTA con iones metalicos.1®

Catidén Kmy Log Kmy | Catidn Kmy Log Kmy
Ag” 2,1x107 7.32 Cu®* 6.3x10'8 18.80
Mg?* 4.9x108 8.69 Zn?* 3.2x10% 16.50
Ca? 5.0x10%° 10.70 Cd* 2.9x10%° 16.46
Sr2* 4.3x108 8.63 Hg* 6.3x102% 21.80
Ba? 5.8X10’ 7.76 Pb?* 1.1x10'8 18.04
Mn?2* 6.2X10% 13.79 APR* 1.3x10'8 16.13
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Fe?* 2.1x10% 14.33 Fe®* 1.3x10® | 25.1
Co?* 2.0x10%° 16.31 V3 7.9x10° | 25.9
Ni%* 4.2x10'® 18.62 Th* 1.6x102 | 23.2

Tabla N° 3. Constantes de estabilidad de los complejos formados con EDTA a 20°C y fuerza

ionica 0.1 mol/L.10

En la expresion de la constante de estabilidad la forma que se considera del EDTA es la especie Y-
4 sin embargo, el EDTA que no esta unido al ién metalico es la especie Y solo si el pH es mayor
o0 igual que 10. Mientras menor sea el pH mayor sera la parte de EDTA no combinado que estara
presente en varias formas protonadas. Para tener en cuenta la influencia del pH sobre la estabilidad
del complejo se considera la constante de estabilidad condicional. Se sustituye c(Y ) por wcr en la
expresion de la constante de estabilidad: 1°

c(My(n-9+)

K'my = as x K
My = a4 X Kmy e

donde K’my es la constante de estabilidad condicional y .4 representa la fraccion de EDTA no
acomplejado que existe como Y.

c(y4~
= S
Cr

Cres la suma de las concentraciones de todas las especies de EDTA en el equilibrio.°
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Cr=c(Y*) +c(HY®) + c(H2Y?) + c(H3Y") + c(HaY)
Esta constante también se llama constante condicional o efectiva y describe las condiciones del
equilibrio solo al pH para el cual se aplica a4. Esto indica que conociendo el valor de 04 y la
constante de estabilidad del complejo, se puede calcular la constante de estabilidad condicional.
a4 es independiente del i6n metélico, pues solo estd relacionado con el ligando. Para un

determinado ligando 04 depende exclusivamente del pH de la solucion.

En la tabla 4 se presentan los valores de 04 para el EDTA en soluciones de diferentes valores de

pH. 10

Tabla N°4. Valores de o4 para el EDTA a diferentes valores de pH. 1°

pH o4 pH o4

2.0 3.7 X 10 8.0 5.4 X107
3.0 2.5 X101 9.0 5.2 X 107
4.0 3.6 X 10° 10.0 3.5 X 10"
5.0 3.5 X107 11.0 8.5 X 10
6.0 2.2X10° 12.0 9.8 X 10
7.0 4.8 X 10*

Las constantes condicionales posibilitan el calculo de las concentraciones del ion metalico y del
complejo en el equilibrio, en cualquier punto de una curva de valoracion. En la expresion de esta
constante se sustituye la concentracion de equilibrio del anion completamente disociado Y por Cr

la cual es mas facilmente determinada de la estequiometria de la reaccion.°

Ademas del efecto del pH sobre la estabilidad del complejo es importante considerar la posibilidad
de que el ion metalico intervenga en una reaccidn secundaria. Se debe considerar si el i6n puede
formar otros complejos o precipitar en forma de 6xido basico o hidréxido al pH en el que se

valora.'®

Por ejemplo, si se va a determinar Cu (Il) con EDTA.Naz en medio amoniacal, el amoniaco
competira con el EDTA.Nax por el cobre, ya que se forman complejos entre el Cu (Il) y el
amoniaco. Este efecto debe considerarse también al calcular la constante de estabilidad

condicional.'®
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3.4.6 Indicador

OH

N\ /

NO2

Megro de Eriocremo T (Hsln")

Figura N°6. Estructura quimica de Negro de Eriocromo T (HzIn-).°

En la estructura del indicador negro de eriocromo T el grupo sulfonico (-SOs -) fuertemente &cido
que se encuentra en posicién 4, respecto al azogrupo, ha cedido su proton en el intervalo de pH que
interesa, en este caso de 7 a 11, de manera que solo quedan dos hidrégenos acidos que hay que

tener en cuenta, que son los que corresponden a los dos grupos hidroxilos.

La férmula abreviada que usualmente se emplea para este indicador es H2In-. La ionizacion de
este colorante conduce a valores de pK1 = 6.3 y pK2 = 11.5. Asi, el negro de eriocromo T es rojo
a valores de pH menores que 6.3; azul a valores entre 7 y 11 y amarillo naranja por encima de 11.5.
Es decir, el color del indicador depende de la concentracion hidrogenionica y presenta el siguiente

equilibrio acido-base: 1°

Holne&—2 HIn® + Ht =—> In> + H*
Rojo pK=6.3 Azul pK,=11.5 MNaranja

El mecanismo que se aprovecha para la deteccion del punto final de valoracion con el empleo de
indicadores metalocromicos, como el negro de eriocromo T, es el siguiente: Supongamos que se
valora un ion metalico Me2+ con solucion de sal disodica de EDTA. Antes de comenzar la
valoracidn, se afiade una pequefia cantidad del indicador a la solucién que contiene los iones Me2+,

y parte de estos Ultimos formaran un complejo rojo con el indicador segiin:°

Me®* + HIn® =2 Meln" + H"
Azul Rojo

Al comenzar la valoracion, el EDTA afiadido va formando un complejo con el i6n metalico libre

Me2+ (no acomplejado con el indicador). Al agotarse el i6n metalico libre Me2+, un ligero exceso
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de EDTA produce la ruptura del complejo Meln- y desplaza al indicador, el cual queda en su forma

libre azul e indica el punto final de valoracion. La reaccion de desplazamiento se puede escribir:°

HY3 + Meln- /—= MeY2+ HIn..

Rojo Azul
El negro de eriocromo T forma complejos rojos con mas de dos docenas de cationes, pero solo
unos pocos poseen estabilidades apropiadas para la deteccién del punto final. Obviamente para que
el negro de eriocromo T pueda ser usado, la constante condicional del complejo cation-indicador
(Meln-) deberé ser inferior a la décima parte de la constante condicional del complejo cation-EDTA
(MeY-2) para que el indicador sea desplazado lo mas cercanamente posible al punto

estequiométrico. 1°

El negro de eriocromo T se emplea usualmente para determinar Zn?*, Ca?* y Mg?* a pH entre 7 y
11. Sin embargo, los complejos que forma con Cu?*, Ni?*, Co?*, Fe*" y AI** son tan estables que lo

bloguean como indicador imposibilitando la deteccion precisa del punto estequiométrico.

Es por esta razén, que cuando se determina la dureza total del agua con EDTA. Naz empleando
negro de eriocromo T como indicador, se deben eliminar la interferencia de los ultimos iones

mencionados, con adicion de CN- u otro enmascarante.

Las constantes de estabilidad de los complejos formados entre el negro de eriocromo T y

algunos cationes metalicos se muestran en la tabla 5. *°

Tabla N°5. Constantes de formacion o estabilidad de los complejos del indicador (negro de
eriocromo T) con los metales a temperatura ambiente y a diferentes pH*°

pH
7 8 9 10 11 12
Log K1 ParaCa | 0.85 1.85 2.85 3.84 4,74 5.27
Log K1 Para Mg | 2.45 3.45 4.45 5.44 6.34 6.87
Log K1 ParaZn | 8.4 9.4 10.40 11.40 12.3 -
Log K> ParaZn | 11.00 13.00 15.00 17.00 18.8 -




CAPITULO IV
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4.0 PRODUCTO FINAL

4.1 Titulo de la préctica:

Cuantificacion de magnesio en mermelada de Plinia cauliflora (Jabuticaba).

4.2 Objetivos

- Establecer el método de muestreo y tratamiento de las muestras de mermelada de Jabuticaba
para separar, identificar y cuantificar magnesio.

- Desarrollar los célculos correspondientes para la cuantificacion de magnesio en mermelada

natural de Jabuticaba.

4.3 Introduccion:

El presente procedimiento describe los pasos a seguir para la identificacion y cuantificacion de
magnesio en mermelada de Jabuticaba utilizando un método volumétrico. El analisis volumétrico
posee una enorme ventaja con respeto al analisis gravimétrico, su rapidez. La aceleracion de las
determinaciones se consigue gracias a que el analisis volumétrico, en lugar de pesar el producto de
las reacciones, se mide el volumen de reaccion de reactivos utilizados, cuya concentracion de

sustancias siempre Se conoce exactamente.

En esta practica, seguiremos un procedimiento para la determinacién de Mg mediante valoracion
complejométrica directa con EDTA a pH 10 (controlado por un tampon de cloruro

amonico/amoniaco) y con negro de eriocromo T como indicador.

Para el desarrollo de la préactica utilizaremos como muestra jalea de Jabuticaba, libre de aditivos y
conservantes, realizaremos el proceso de muestreo y tratamiento a la muestra para poder determinar

cuantitativamente el magnesio presente en la jalea en estudio.

4.4 Fundamento:

- Valoracién

Es una técnica analitica que permite la determinacion cuantitativa de una sustancia especifica
disuelta en una muestra mediante la adicion de un reactivo de concentracion conocida. Se basa en

una reaccién quimica completa entre la sustancia (analito) y un reactivo (valorante).
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El valorante se afiade hasta que se completa la reaccion. Para que sea adecuada para la
determinacion, el final de la reaccion de valoracion debe ser facilmente observable cuando se
supervise (indique) mediante técnicas adecuadas, por ejemplo, potenciometria (medicion del

potencial con un sensor) o a través de un cambio de color.

La medicién del volumen de valorante dispensado permite calcular el contenido de analito
basandose en la estequiometria de la reaccion quimica. Para ser precisa, una reaccion de valoracion

debe ser rapida, completa, inequivoca y observable.

- Valoraciones por formacién de complejos:

Conocida también como complejometria, se fundamenta en reacciones que dan lugar a la formacion
de un complejo estable (compuesto de coordinacion) entre un atomo central (generalmente un
metal) y una sustancia que posee pares de electrones no compartidos denominada ligando. La
reaccion general puede escribirse:

M+DY MD

donde M es el metal, D es el ligando y MD es el complejo formado.

- Valoraciones complejométricas Directas.

Este tipo de valoracion es la que se realiza mediante la adicion de una solucion estandar de titulante

de concentracion conocida, a la solucion de la muestra la cual contiene el indicador, se puede

realizar en un medio béasico o &cido adecuado.

Se afiade un indicador del i6n metélico a la disolucion a valorar tamponada a un pH adecuado

(frecuentemente a pH de 10 con amoniaco-cloruro de amonio) valorandose con EDTA hasta un
+2

cambio de color. Entre los cationes que se pueden valorar de forma directa estan Mg+2, Ca -,
formandose el complejo:

Mg+2 (rojo) + NET (azul) »  MgNET (color rojo)

MgNET(rojo) + H2Y »  NET + MgH2Y (azul claro)

El punto final de la valoracion directa puede detectarse un indicador que responde directamente al

analito, en este caso el Negro de ericromo T, que virara de su color rojo a azul en su punto final.
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., + . . ., .
La concentracion de Mg 2 se determina mediante valoracion directa con EDTA tras tamponar la

muestra a pH 10 en medio amoniacal. EI magnesio, que forma con el EDTA los complejos menos
estables de todos los cationes multivalentes, no se valora hasta no haber afiadido reactivo suficiente
para que se formen los complejos con todos los demas cationes de la muestra. Por ello, un indicador

de iones magnesio, como el negro de eriocromo T, puede servir como indicador en la valoracion.

4.5 Informacioén general de la muestra

Mermelada de Plinia cauliflora (Jabuticaba)

De un frasco de mermelada tomar 10 g. del centro del material, trasladarlo a una bolsa limpia
apropiada para un equipo mezclador, diluir con 100 mL de agua destilada y mezclar durante 1 o 2

minutos o hasta observar dilucion completa.

Tomar las porciones de analisis en tal forma que se tome una muestra representativa de toda la

sustancia, evitando tomar demasiadas semillas o particulas que se hayan separado por flotacion.

La muestra se debe etiquetar de una forma clara por medio de una etiqueta que contenga la siguiente
informacion:

- Producto

- Fecha

- Hora en que se toma la muestra

Si el analisis no es realizado durante las préximas 8 horas conservar la muestra en una bolsa sellada

y en refrigeracion a una temperatura entre 2-8 °C.

4.6 Reactivos. (Listado)

- Acido etilen-diamino-tetraacético (EDTA)
- Cloruro amoénico

- Amoniaco concentrado

- Negro de eriocromo T

- Trietanolamina
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4.7 Materiales y equipos. (Listado)
- Bureta con pie

- Pinzas y nueces

- Matraz aforado 250 ml

- Matraz Erlenmeyer de 250 ml

- Pipetasde 2 mly 10 ml

- Probeta 100 ml

- Balanza analitica

- pH-metro

4.8 Procedimiento de practica de determinacion.

4.8.1 Preparacion de la solucién de EDTA 0.01 M

- Pesar en un vaso de precipitado de 150 mL cerca de 1 g de sal disodica del EDTA dihidratado
y 0.025¢g de cloruro de magnesio hexahidratado.

- Disolver en agua destilada y se transfiere la solucion a un matraz aforado de 250 mL
completando el volumen del aforo con agua destilada.

- Mezclar bien la solucién y pasar a un frasco etiquetado.

4.8.2 Estandarizacion de la solucién preparada de EDTA 0.01 M

Preparar una solucion estandar de carbonato de calcio como sigue:

Disolver 0.1g de carbonato de calcio, secado previamente a 100°C en 20 mL de agua destilada

y agregar gota a gota HCI 1:1 hasta que ya no aparezca efervescencia y la solucién sea clara.

Pasar a un matraz aforado de 100 mL y diluir hasta la marca del aforo. Cada mL de esta solucion

equivale a 1.00 mg de carbonato de calcio.

- Agregar la solucion en un frasco de boca ancha y rotular como solucién STD de calcio.

- Con una pipeta volumétrica agregar 25 mL de la solucion STD de calcio en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL y diluir hasta 50 mL con agua destilada.

- Afadir 2 mL de solucién amortiguadora amoniacal y una pizca del indicador Eriocromo negro
T (ENT).

- Valorar con la solucién de EDTA hasta que desaparezca totalmente el color rojizo y la

solucién quede de color azul. Como volumen de valoracion se toma la lectura existente.
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4.8.5
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Repetir la valoracion con otras dos alicuotas de solucién STD de calcio.

Calcular la molaridad de la solucion de EDTA mediante la siguiente formula:

Preparacion de la disolucion amortiguadora pH 10

Preparar 25 ml de disolucién amortiguadora pH=10. Para ello disolver 3.4 g de cloruro
amonico en 15 ml de agua destilada. A continuacion, en la campana extractora, afiadir 3 ml
de amoniaco concentrado y aforar en el Erlenmeyer hasta el volumen final de 25 ml.
Compruebe el pH con un pH-metro. EI Erlenmeyer con el tampon debe permanecer cerrado

en la campana extractora debido al fuerte olor del amoniaco.

Preparacion de solucion de Negro de eriocromo T
Preparar 100 g de solucion mezclando de 0.5 a 1.0 g de negro de eriocromo T en 100 g de
trietanol amina en un vaso de precipitado de 250 mL, verter la solucion en un frasco limpio

para ser almacenado herméticamente. Rotular correctamente.

Determinacion de Magnesio en la muestra
Preparar la bureta de 100 mL, colocandola en el soporte y sujetada por la pinza como se

muestra en la figura:

[ I

Figura No.7: Armado correcto de equipo para valoracion
Fuente: Elaboracion propia

Aforar la bureta con la solucion estandarizada de EDTA abriendo la llave de la bureta para

asegurar que no queden burbujas de aire que puedan interferir en la medicion.
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Con una probeta medir 10 ml de la muestra de jalea preparada en el punto 4.8.1 y pasar a un
matraz Erlenmeyer de 250 mL rotulado como “Mx 1.

Adicionar 5 ml del tampén pH 10 y unas gotas de negro de eriocromo T, agitar la solucion
suavemente, previamente tapada para evitar la evaporacion del buffer amoniacal.

Titular rapidamente “Mx 17 con solucion de EDTA 0.1 M, que tiene la bureta, procurando
agitar suavemente cada vez que caigan gotas del titulante sobre el Erlenmeyer, hasta que
aparezca un color azul por toda la solucién. La agitacion debe ser suave y la titulacion rapida
para evitar caida del pH (el viraje es de rojo vino a azul)

Repetir los pasos anteriores en dos muestras mas correspondientes a “Mx 2 y “Mx 3”.
Anotar el volumen gastado de solucion de EDTA con cada una de las muestras.

Calcular la concentracion de Mg?* utilizando la siguiente formula:

Determinar el promedio de las tres muestras realizadas.

6 Descarte de desechos
Verter todos los desechos del proceso en un frasco plastico con capacidad para 5 L.
Rotular adecuadamente como desechos organicos
Almacenar el frasco rotulado en el espacio de descarte, para su control y desecho por parte

del encargado del laboratorio.
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5.0 CONCLUSIONES

1. Por medio de investigacion bibliografica, se concluye que el método de valoracion
complejometrica puede ser empleado para la determinacion de magnesio en mermelada

de Jabuticaba.

2. Con base en la investigacion realizada se logrd plantear el correcto método de andlisis
para la muestra desde el muestreo, preparacion de reactivos a utilizar hasta la

identificacion del elemento Mg.

3. El método de andlisis complejométrico es una opcion viable para la cuantificacion de
diferentes tipos de metales con fines de aprendizaje, alternativos y de aplicacion a la

industria alimentaria.
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6.0 RECOMENDACIONES

Se recomienda la realizacién practica del método analitico propuesto, para ser incluido en
préximas practicas de laboratorios y asi determinar la viabilidad del procedimiento, pudiéndose
comparar resultados con otro tipo de métodos ya validados para analizar magnesio en

mermeladas.

Asi como en este trabajo de investigacion se plantea una propuesta para el analisis de magnesio
en mermelada de jabuticaba, se puede implementar un método similar de analisis de magnesio

en otro tipo de mermelada o alimento.

Es recomendable el planteamiento de marchas analiticas para la determinacion de otros
minerales que se encuentran en la mermelada de Jabuticaba con el fin de conocer su valor

nutricional y aporte en la dieta diaria de los salvadorefios que la consumen.

Se recomienda a la Universidad de El Salvador la inclusion de la préctica propuesta junto al

informe escrito para futuros diplomados a realizarse en temas de analisis de alimentos.
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