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% Tarea 6

MANUAL DE PROCEDIMIENTOS DE ANALISIS FISICO QUIMICOS DE DULCE

DE LECHE.

introduccion

Tema |

Hace referencia a las propiedades que presentan los productos azucarados.

Tema ll
Nos brinda informacion sobre la composicién y propiedades fisico- quimicas del

dulce de leche.

Tema lll
Diferentes métodos aplicados para las Determinaciones fisico- quimicas del dulce

de leche.
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TEMA I

PRODUCTOS AZUCARADOS

Los hidratos de Carbono constituyen alimentos energéticos por excelencia y
representan un gran porcentaje del total ingerido en las dietas corrientes.

Entre los sacaridos mas simple utilizados encontramos.

¢ Sacarosa(obtenida por ejemplo de cafia de azlcar o remolacha azucarera)
¢ Glucosa (proveniente de hidrdlisis de almidones, principalmente de maiz)

¢ Azucar invertido( preparado por hidrélisis de sacarosa)

TEMAI

Dulce de leche

Es un derivado lacteo, particularmente consumido en argentina.

Definicion:

Es el producto obtenido por concentracion de leche mediante calor, a presion
ambiental normal, en todo o parte del proceso, con adicion de sacarosa en
proporcion no mayor del 30%, con o sin el agregado de crema de leche, ambas
frescas, limpias y aptas para el consumo, con adicién o no de vainilla u otro
permitido. Debe presentar no menos del 2% de cenizas, un minimo de 6% de

materia Grasa de leche y no menos de 26% de componentes sdlidos de 182
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leche.

Composicién

Los requisitos exigidos por Normas IRAM 14019 para el dulce de leche son los

siguientes:

Componentes Porcentaje
agua 30% {maximo)
Grasa 6% (maximo)

Azlcares totales (expresados como Al} | 56%(maximo)

Az(cares no reductores (expresados]|31,5%(maximo)

como Al)

Cenizas 2%(maximo)
Reaccion de yodo (almidén) negativa
TEMA il

ANALISIS FiSICO- QUIMICO

Toma de muestra

E! dulce de leche pierde agua muy faciimente, de modo que el recipiente debe
permanecer bien tapado para evitar al alteraciones en su composicion.

Las pesadas se realizan lo mas rédpidamente posible.

Valoracion de azucares reductores tal cual y azucares reductores totales en

dulce de leche

Los hidratos de carbono se determinaran antes y después de inversion
3
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acida por el método de Fehling- Causse- Bonnans madificado. La preparacion de la
muestra requiere una previa eliminacion de |las grasas y proteinas presentes en el

dulce de leche

Material

1 bafo de agua termostatizada

1 bureta acodad de 25m!

embudo Buchner

2 Erlenmeyer de 250 ml

1 erlenmeyer de 250 ml con tubo pararrayos
1 matraz aforado de 100ml, 250mi

J pipetas graduadas de 1ml

3 pipetas graduadas de 5 mi

1 pipeta doble aforo de 15mi

1 pipeta doble aforo de 50 ml

2 probetas graduadas de 50mi
Reactivos

e Eter etilico

e Acetato de plomo neutro (30%) P/V
¢ Sulfato de sodio (30%)

» Acido clorhidrico concentrado

+ Hidréxido de sodio (10%) P/V
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¢ Hidroxido de sodio 40%P/V
¢ Papel de tornasol azul

Procedimiento

» Pesar 5 g de dulce de leche en un vaso de precipitacion

> Adicionar una porcién de arena calcinada

> Eliminar la grasa con tres porciones de 5ml de éter etilico, agitar con una varilla
de vidrio, desechar |las fases etéreaé.

» Evaporar el exceso de éter en baro de agua a 40-50 °C.

» Agregar aproximadamente 30 mi de agua a 37°C , agitar hasta compieta
homogeneizacion. Lavar bien la varilla de vidrio

» Defecar con 5ml de solucién de acetato de plomo( agitar bien) y eliminar el
exceso de plomo con 2,5ml de la solucidn de sulfato de sodio( respetar siempre
el volumen de ambas soluciones).

» Dejar decantar 30 minutos mientras se preparan un embudo Buchner para filtrar
al vacio.

> Los primeros mililitros del filtrado pueden pasar turbios, en tal caso desconectar
el Kitasato y filtrar nuevamente.

» Finalizada la filtracién lavar el residuo tres veces con aproximadamente 10ml de
agua .

» Trasvasar los liquidos filtrados a un matraz aforado de 100mi.enrasar y
homogeneizar bien (solucion A). Esta solucién se usaréd para determinar
azucares tal cual.

» Colocar 50ml de solucion A, exactamente medidos, en un erlenmeyer,
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de 250 ml con tubo pararrayos e invertir con 1,8 ml de HCI concentrado durante
15 minutos en bario de agua a 65°C.

» Neutralizar al tornasol con NaOH ( primero con aproximadamente 1ml de la
solucion al 40% y luego con la mas diluida gota a gota)

> Trasvasar cuantitativamente a matraz aforado de 250 ml, enrasar con agua
destilada y homogeneizar { solucién B). Esta solucién se usara para la

determinacion de azucares reductores totales.

v

Las solucionas A y B contendran concentraciones aproximadas a los 5 g% en

azlcares reductores, tal como se exige el método a emplear.

Valoracién por el metdo de Fehling Causse Bonnans modificado

Se basa en la reduccion que ejercen azucares con grupos aldehidos y cetdnicos

libres sobre el idn cuprico en medio alcaline y en caliente.

En virtud de que la reaccién no es estequiométrica, para obtener resultados

reproducibles es necesario seguir rigurosamente las condiciones operativas que se

expresan en la técnica.

Reactivos:

a) solucién de azlcar invertido al 5%( sacarosa invertida en medio acido)

b) solucién de F.C.B( las drogas se disuelven separadamente y se mezclan en el
orden indicado, llevando a un volumen de 1000ml con agua destilada con un

matraz aforado.
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Reactivo Peso
Tartrato de Sodio y Potasio | 130g
Hidréxido de sodio 1109
Sulfato de cobre x 5 H20 24 g
Ferrocianuro de Potasio 16,89

c) soluciéon acuosa de azul de metileno al 0,2%

A) Valoraciéon aproximada del reactivo de F.C.B

En un erlenmeyer de 250 ml colocar exactamente medidos 15ml de reactivo de FCB
Agregar 50 ml de agua y dos 6 tres trozos de porcelana porosa o piedra pomez.
Adicionar rapidamente, desde la bureta 5m! de la solucion patron de 5g% en A.l
Calentar y mantener en ebullicidn 2 minutos exactos, al cabo de los cuales se
continua la adicion gota a gotas hasta color celeste verdoso.(1)

Inmediatamente alcanzado el color, anadir un ml de Azul de metileno y cuando se
reinicia la ebulliciéon continuar gota a gota hasta decoloracion.(2)

Con esta valoracién previa se conoce aproximadamente el volumen de azucar
invertido necesario para reducir el volumen de reactivo tomado.

B) Valoracién definitiva del Reactivo de FCB

Se repite la valoracién agregando en frio el volumen aproximado determinado en A)
menos de 1ml.

Calentar manteniendo 2 minutos exactos en ebullicion. Agregar el indicador y

cuando se restablece el burbujeo completar |a titulacién gota a gota como en A).(3)

Basandose en el volumen gastado en la titulacion definitiva, calcular el titulo del
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reactivo de Fehling.

Calculos
1000mtl sol. Patron 5g de A.l
Vml de solucién patron-------==e--- X= gramos de A.l

Determinacién de azucares reductores como tal cual en la muestra

> Enjuagar laburetay lienarla de solucion A.

» Titular 15ml de F.C.B primero en forma aproximada segun A), luego definitiva
segun B).

» El gasto de la valoracién debe estar comprendido entre 5y 11 ml. Si no es asi
hay que modificar la concentracion de la solucidn de azdcares.

» Expresar el resultado como azucar invertido % de muestra.

Determinacién de azicares totales en la muestra

Enjuagar y cargar la bureta con la solucién B. Proceder como se realizd con la
solucién A. Expresar azucares reductores totales como azucar invertido % de

muestra.

Determinacioén de azucares no reductores en la muestra

El dato se deduce de los dos datos anteriores y se expresa en azdcar invertido % de
muestra:
% azucar no reductores = % Azlcar reductores totales- % azucar reductor tal cual

Si desea expresar en % de sacarosa debe muitiplicarse por el factor 0,95
8
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que transforma el dato expresado como monosacarido en disacarido

Nota

(1) La ebullicién no debe interrumpirse en ningtin momento, por lo tanto no es
necesario agitar el erflenmeyer.

(2) La primera gota que torna amarillo parte de la solucién indica el punto final.

(3) Salvo el lapso de la titulacion en caliente, ia bureta debe mantenerse alejada del
calor de los mecheros. La bureta usada debe ser siempre la misma, para la

valoracién del reactivo vy para la determinacién de la muestra

Determinacién de humedad

Método rapido

Es un método rapido de Screening, no exige disponer de una balanza analitica, en

manos de un técnico experimentado permite obtener resultados que concuerden en

+0,1 % con los obtenidos por el método oficial de desecacidn en la estufa.

Instrumentacion

Balanza sensible a 0,05 6 0,10g

Procedimiento

¢+ Pesar rapidamente 1g de dulce de leche en un vaso de precipitacion de 100ml,
previamente tarado.

¢ Calentar , agitar constantemente con ayuda de unas pinzas para evitar el
sobrecalentamiento. Evitar que salpique y perder parte de la muestra.

+ Cuando haya dejado de expulsar vapores, calentar con precaucion hasta que el

residuc empiece a decolorarse. 9
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¢ Enfriar en un desecador. Pesar

¢ Calculos.

¢ Porcentaje de agua = Peso de muestra desecada X 10

Determinacion de humedad- METODb OFICIAL DE AOAC 938.116
En conjunto éste y los métodos que siguen, permiten determinar el contenido de
agua, materia grasa, caseina, cenizas
Procedimiento
¢ Pesar entre 1,5y 2,5 g, en una capsula de_porcelana previamente tarada.
+ Desecar a peso constante en una estufa mantenida a la temperatura de
ebullicién del agua.

+ Considerar como contenido en agua las pérdidas de peso experimentadas.

Determinacién de materia grasa - METODO OFICIAL DE AOAC 938.06

Procedimiento

¢ Agregar al residuo deshidratado contenido en la capsula de la determinacion de
humedad, aproximadamente 15ml de éter de petrdleo.

+ Remover el residuo con una varilla de vidrio de extremo aplanado.

+ Transferir el contenido a un crisol Gooch de asbesto, tarado y adaptado a un
matraz de filtracién por succion.

¢ Lavar el residuo de la capsula, recoger los lavados en el crisol. Utilizar para ello

10



MANUAL DE PROCEDIMIENTOS DE
ANALISIS FISICO- QUIMICOS DE DULCE DE LECHE

AUTOR:TEC. QCA. LILIANA PEREZ MOYANO
SUPERVISION: DRA. ROSA ANTON

un frasco lavador con éter de petrdleo y para liberarlos de grasa. Lavar la
cépsula y el crisol con unos 100m| de disolvente.

Desecar el crisol y su contenido en °una estufa a 100 °C. Hasta peso constante.
Repetir el lavado con 25 ml de éter de petrdleo. Desecar hasta peso_constante,
hasta que los nuevos lavados no lieven pérdidas de peso significativas. Se le
conoce como método indirecto.

Calculos

% de grasa = 100- (% de agua + % de residuo)

Determinacion de Caseina, Cenizas, Sal- METODO OFICIAL DE AOAC 920.117

+

Cubrir el crisol que contiene el residuo de la extracciéon de grasa, obtenido por el
método indirecto.

Calentar al principio suavemente, graduar la temperatura en un rango de <
500°C.

Retirar la tapa y continuar calentando hasta obtener un residuo de color blanco.
Enfriar en un desecador. Pesar.

Considerar como Caseina el peso perdido, como cenizas el residuo que queda
en el crisol.

Transferir el contenido del crisol a un vaso de precipitacion de 100ml, arrastrarlo

con agua, anadir unas gotas de NO3H.

Determinar Cloruros por Volumetria método de Voihard de acuerdo al,,
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Método Oficial de AOAC 91501, por Gravimetria aplicando el metodo Oficial

AOAC 928.04.

Determinacion de cloruro

Método de Volhard {método de referencia)

Principio

M
0
O
. |
&
O
T
O
=1
@

Eliminacion de la materia orgénica por calcinacion y valoracion d

método de volhard

Materiales y equipos

¢+ Horno con mufla con pirometro,

+ Bano de agua hirviente

4 Crisol o capsula, preferentemente de platino

¢ Matraz aforado de 50 ml

+ Pipetas aforadas de 10- 25 ml de capacidad

¢ Erlenmeyer de 250 mi, con tapa de esmerilada

¢ Pipeta graduada de 5cm

+ Papel de filtro de velocidad de filtracién media. Bureta de 25ml, graduada al
0,1ml.

Reactivos

¢ Solucion de nitrato de plata 0,1N. 12
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¢ Solucion de Tiocianato de potasio o amonio 0,1N
¢ Indicador : solucién acuosa saturada de sulfato de hierro (lll) y amonio,
dodecahidrato p.a. ( aproximadamente 40% p/v).

¢ Acido nitrico diluido: diluir un volumen del acido nitrico p.a ( & =1,40) con cuatro

volumenes de agua destilada.

Procedimiento
Calcinacion

Proceder como en "Determinacién de cenizas"

Disolucion

Agregar a la cenizas 10ml de solucidn de acido nitrico(1-+4), calentar 2 a 3 minutos
sobre bafio de agua a 100°C, filtrar, lavar cuatro veces con porciones de 10ml de la
misma solucidon caliente capsula y filtro. Reunir los filtrado en un matraz de 50ml ,

enfriar y diluir con agua destilada hasta completar el volumen.

Valoracion

¢ Trasvasar 25,00 ml de la solucién obtenida a un Erlenmeyer de 250m| con tapa
esmerilada.

+ Adicionar 25 ml de agua destilada y 10,00 ml de la solucién de nitrato de plata.
Agitar hasta que se observe floculacion.

13
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+ A continuacién seguir cualquiera de los dos pasos:

1. Filtrar por papel de filtro y lavar diez veces con porciones de 5ml de agua
destilada ligeramente acidulada con acido nitrico. Lavar el papel desde el borde
superior y comprobar que en el filtrado correspondiente al dltimo lavado, la
reaccion de ion cloruro es negativa.

2. Adicionar 1ml de nitrobenceno y agitar hasta que el precipitado quede

¢+ Agregar 1ml de indicador.
¢ Titular el exceso de ion plata con la Solucion de Tiocianato 0,1N hasta un color
rojizo permanente.

¢ Realizar un Blanco.

Calculos

Cloruro g/100g = (a-b) X 0.00355 X 2X 100/ p

Donde :

a = volumen de la solucion de Tiocianato 0,1 N

b = volumen de la solucion de Tiocianato 0,1N

p = peso de la muestra



