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El objetivo de esta tesis es determinar el métode mds idéneo para Ia determinacién del residuat de
metabisulfito de sodio Na,S;05 expresado como didxido de azufre (SO;) en muestras de producto
congelado de Penaeus vannamel . Para efecto de esta investigacién trabajaremos con 3 métodos de
andlisis de dioxido de azufre $O,.

El primer método es el que utilizaremos como patrén { control ) v es el método de MONIER
WILLIAMS con el equipo de destilacién KJELDAHL, el cudl es ef Método Oficial de andlisis de la

( AOAC ) Asoclacién de Quimicos Andlistas Oficlales. ( Registro Federal Part V, Departamento de
Salud y Servicios Humanos. Food and Drug Administration 21 CFR. Part 101.)

El segundo método es el de MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON con ef equipo de
DESTILACION SIMPLE.

El tercer método es el método TEST QUICK Maceracién Titulaclén en frio.
Y por Gltimo se trabajars con el sistema de reactivos del segundo método en el equipo de destilacién
KJELDAHL. A fin de dar las mismas condiciones a ambos métados tanto al MONIER WILLIAMS

como al de MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON.

De esta manera obtendremos resultados para las cuatro pruebas.



Se realizardn un total de 216 anélisls quimico en muestras tomadas al azar def producto congelado
en cajetas de 2 Kg., clasificacién (80 - 100) camardn de 12 gramos de peso promedio. Para cada
uno de las pruebas se realizaran andlisis por duplicado en ia misma muestra. Reportandose el
promedio de los resuftados.

Nuestro diseflo experimental fue completamente aleatorio, muestreo al azar para lo cual analizamos
27 muestras, Resolveremos el disefio experimental con un andlisis de varianza de dos via (ANOVA).
El mismo que nos determinara si hay diferencias significativas 6 no, entre los métodos con un nivel
de significancia de 0,01

Para inverstigar. ¢ Cual método difiere de los otros y cuales son iguales entre si?. Someteremos a las
medias de cada uno de los métodos a un andlisic estadistico de COMPARACIONES MULTIPLES
utilizando las pruebas de STUDENT NEWMAN KEULS { SNK ) donde el andlisis de varianza es en
una dimensidn para tamafios muestreales iguales, con un nivel de significancia de 0,01

Por Gltimo realizaremos un estudic econdmico de los coslos de inversién para cada uno de los
métodos. A fin de determinar el método més factible por sus resultados y costos.
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INTRODUCCION

Las nomas intemacionales y organismos como et FDA ( Food and Drug Administration ) permiten
un maximo de 100 ppm de didxido de azufre ( SO; ) en el producto. Debido a esto se hacen precisos
los métodos de determinacién de diéxido de azufre { SO, ). A fin de que todos los productos
exportados hacia Estados Unidos y el mercade intermnacional cumplan con las normas de calidad
requeridas.

Ncamrbsalhsesﬂndafasdemlﬂaddemumﬂomswmpmsesmob}eﬁmmmh
Industria camaronera ecuatoriana. Fl procesamiento ha sido medificado para producir camarones

con cabeza que son los de mayor consumo en Europa y de tecnologia muy delicada.

Por lo tanto existe la necesidad de investigar el métode mds idonec para fa determinacién del
residual de metabisulfito expresado como ( 80, ) . Razén por lo cual se presenta este estudio
comparativo basado en los métodos de destilacién vs. el método de maceracidn titulacién, Los
nﬂsmsqmmmnhsmmmdedﬁmodeazmefsog)mnmm
preservante en ef camarén para exportacién con cabseza.
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CAPITULO |
GENERALIDADES
PRESENTACION DE LAS ESPECIES DE CAMARONES DE MAYOR VALOR
COMERCIAL PARA EXPORTACION
Por el hecho de basarse en la biologia y pesca del camarén en ef Ecuador, las especies
determinada en el pals y que forman las capturas comerciales son *
1.- Penaeus occidentalis
Penaeus stylirostris
Penaeus vannamej
SeagnmastaskasaspodesbajohdemmimddnoomemialdeumMnbhmo,
incluyendo también varias compafiias camaroneras bajo este nombre al P. californiensis
2- Penaeus californiensis
Agrupada esta especle como camarén café.
3.- Penaeus brevirostris
Especie dentro del grupo llamado camarén rojo o rosado.
4-  Trachypenaeus byrdi
Trachypenaeus face

15

Indistintamente las dos especies son llamadas comercialmente como camarén tigre, cebra,

carabal, etc.
5.- Xiphopenaeus riveti (titi)
Protrachypene precipua (pomada)

Constituyen estas dos especies el grupo llamado comercialmente como camarén titi y/o

pomada.
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1.1.1. POSICION DE LA INDUSTRIA CAMARONERA EN TERMINOS MUNDIALES
Ecuador, es en terminos mundiales:
Primer productor del hemisferio occidental ( 75% de produccién total ).
Quinto productor a3 nivel mundial. il it
El segundo mayor productor mundial de camarén en cautiverio.
Principal proveedor de Espafia y Francia.

EL CAMARON UN RECURSO ECUATORIANO
Las condiciones climaticas son tales que permiten cosechar durante todo e afio con un promedio
estimalivo de 2.2 cosechas anuales. El camardn blanco del Pacifico { P. vannamel ) es la especie
mayormente cultivada en Ecuador, representando el 95% del totaf .
La tecnologia de cultivo puede ser clasificada como semiintensiva y semiextensiva con un
promedio anual de 2250 libras por héctareas de camarones enteros.

EXPORTACIONES ‘

En la actualidad mds de 15 mercados repartidos en diferentes continentes compran nuestro
producto. Para 1994 se exportaron 504 millones de délares. Estados unidos es el mercado miés
importante para las exportaciones ecuatorianas. El 65,4% de las ventas externas de camarén se
dirigen a ese pals siendo Ecuadoar el segundo proveedor del producto para ese pals.

Las exportaciones ecuatorianas a los paises de la Union Europea se incrementan y fa demanda del
producto cobra mayor Interés e importancia. Asl, Espafia importé en 1994 el 22% del total de fas
ventas ecualorianas de camarén en el exterior, seguldo por Francia que demandé el 7% de las
mismas. A estos compradores se suman Holanda, Halia y otros paises europeos.
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1.2 METABISULFITO , CARACTERISTICAS Y FORMAS DE PRESENTACION

1.21 EL DIOXIDO DE AZUFRE Y LOS SULFITOS

Los preservantes de alimentos, que se presentan en el mercado son los enunclados a continuacién:
El dioxido de azufre, SO,; suifito de sodio Na;SO;; sulfito dcido o bisulfito de sadio, NaHSO;:
disulfito o pirosulfito o metabisulfito de sodic Na,S,0; disulfito o pirosuifito o metabisulfito de
potasio, K;S,05, sulfito de calclo CaSO;.,H;0.

Son Agentes Conservadores o Aditivas, sustancias que se utilizan para modificar la composicién,
forma y propledades organoiépticas de un producto.
Enhmm%énﬁmmgmmndmmmmmm:hmmmbﬁn
bacteriana y la melanosis.
AmbospmmsaﬂnmﬂhMowmnﬁmmaandisﬂmasemas!,qumsih
descomposicién bacteriana $e presenta en un tiempo mds 0 menos largo, segiin las condiciones de
Wn,hmmmwmm,mmmmrmﬁnqmbmm,am
pecas horas de la captura y muerte del animal.

Desde hace bastante tiempo se sabe que el oscurecimienio de los crustdceos se debe a una
reaccion enzimdtica.
Umenﬂmasmamdn@aqmmﬁ!&ammbmsbb&dghas,mnm%gmdod&esmdﬁc&dad.
Las enzimas presentes en el camarén pertenecen al grupo de las oxidomreductasas; y se encusniran
en i3 cola, patas y membranas de ia cola; las cuales, en colaboracién con el oxigeno, transforman
MssmmswmmdmmnEmddmmnmmmm,wmmm
Metaninas, de ahi el nombre de melanosis.

Para ¢l control efectivo del oscurecimiento enzimatico ( melanosis ) y fa descomposicién bacteriana,
se utiliza el metablsulfite de sodio { HOECHST, BASF Y OTRAS ).



18

En cuanto a los mecanismos de accién de fos preservantes quimicos su propiedad de inhibir el
crecimiento y la actividad de los microorganismos se debe a diversos tipos de interferencia que
pueden generar :

a) interferencias al mecdnismo genetico, con lo cual Ia celula microbiana inhibe el crecimiento y fa
actividad de los microorganismos. Interferencia sobre ia membrana cefular del microorganismo.
Inhiblendo de esta manera el intercambio metabélico con ef medio ambiente.

b) Interferencia de actividades enzimdticas propias de los microorganismos al afectar [a naturaleza
coloidal de Ia proteina. Esto puede inducir a una inhibicién o muerte microbiana.

Como en general, los conservadores son dcidos, el pH del medio es un factor poderoso en la
inhibicién enzimdtica.
los bajos pH favorecen fa liberacién de SO, aumentando su eficacia inhibidora. Este efecto se
explicaria por diversas acclopes, especialmente la reduccién de los enlaces sulfuro (-S-5-) en las
proteinas enzimaticas y la combinacién con las funciones aldehido de los azticares que intetferiria
con su degradacin
El 5O, no causa apenas problemas toxicos a fa dosis de utilizaclén habltual . En todos
los productos consumidos despues de coccién o ebullicién, el SO, se elimina casl totalmente en el
curso de esta operacién.

1.22 METABISULFITO, PROPIEDADES FISICOS-QUIMICAS

Las sales de pirosulfito, llamado en el comercio metabisulfito de sodio Na,S,0;;, se presentan en
forma de cristales blancos ¢ polvos cristalinos; ligero olor y sabor sulfuroso; soluble en agua;
insoluble en alcohof; El metabisulfito de sodio es el bisulfito de sodio anhidro es menos higrocépico
y més estable en el almacenamiento y transporte.



TABLA N° | PROPIEDADES FISICOS QUIMICAS DE METABISULFITO DE SODIO :

Nomenclatura:

Pirosulfito de sodio, Bisulfito de sodio anhidro, metablsulfito de sodio

Nombre CAS indice:

ficido disulfuroso, sales de disodio

Metabisulfito de sodio

Férmula quimica: Na,S;0x

N® CAS: 7681-574

Peso molecular 180.10

Como solucion acuosa

suifito dcido de sodio

{ solucidn de bisulfito de sodio )

Formas de suminiatro:

1. Disuifito de sodio polvo 65-66% SO

2. Disuifito de sodie polve P minime 86% SO,

3. Bisulfito de sodio solucién 38-40% NaHSOQ; { 23-24% SO; )

PROPIEDADES

El disulfito de sodio polvo 65-66% SO, y el Disulfito de sodio polvo P minimo 66% SO, son polves
finos y cristalinos con débil olor a didddo de azufre; tienen un peso aparente comprendido entre 1 0y

1,15 Kg/l, y un peso vibrade que oscila entre 1,4y 1,5 KgA.
El bisulfito de sodio solucién 38-40% NaHSO0, ( 23-24% S0, ) es un liquido limpldo, de color

amarillanto y con fuerte olor a didxide de azufre; su pH oscita entre 3,5y 4,5.

Las marcas en polvo se descomponen a temperaturas superiores a 150°C. Almacenadas en

recipientes no cerrados absorven humedad y se oxidan.

En agua son muy solubles las marcas en polvo. La preparacién de soluciones acuosas se lieva a

efecto adiclonando el producto en polve en porciones al agua, agitando al mismo tismpo,
Las soluclones concentradas de Disulfifo de sodio polvo 65-66% SO, son semejantes al Bisulfito de

sedio solucidn 38-40% NaHSO; { 23-24% SO, ).

Si fas soluciones de bisulfito de sodio se dejan en reposo al alre libre, se oxidan.
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TABLA N° I SOLUBILIDAD Y DENSIDAD DE SOLUCIONES A DIFERENTES
CONCENTRACIONES. a 40°C.
Concentracion de NaHSO; Contenido de NaHSO; Densidad
% g/l solucion Kg/m®
10 106.9 1069
15 166,7 1111
20 2308 1154
25 300,5 1202
30 3759 1253
35 4561 1303
40 5432 1358
Andlisis quimico ( valores medios ):
Disulfito de sedio polvo | Disulfito de sodio Bisulfito de sadio solu-
65-86%80, polvo P Min. 86% S0, | cién 38-40% NaHSO,
Contenido en S0, 65-66% mds de 66% 23,4-24,6%
Sulfato de sodio 1% 0,5% aprox. 1%
Componentes insolu- | <0,01% 0 D
bies segiin ANSI
Cloruro de sodio <50 mg/kg < 50 mg/kg aprox. 1,5%
Hiemo <10 mg/kg < 5 mg/ky < 20 mg/kg
Cobre < 1 mg/kg < 1 mgkg < 1 mo/kg
Piomo <1 makg < 1 mg/kg < 1 mgkg
Manganeso < 1 mg/kg < 1 mg/kg 1 mgykg
Zinc < 1 mg/kg < 1 mg/kg < 1 mg/kg
Selenlo < 0,1 mg/kg < 0,1 mg/kg < 0,1 mgkg
Arsénico <0, mgrkg < 0,1 mg/kg < 0,1 mgkg
ACCION:

El disulfito de sodio actiia como reductor, blanqueante y conservante.

PRECAUCION

No en fuentes de vitamina B4

APLICACION

En la indusiria quimica y farmacéutica para diversos fines, p. o).

- como reductor,

- para fa purificacién y el aislamiento de aldehidos y cetonas,

- para la destruccién de residuos de bromo,
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- En la preparacién de colorantes.

- En la depuracion de agua potable, para la eliminacién del exceso de cloro.

- En casos especiales, para eliminar el oxigeno del agua de alimentacidn de calderas.

- En la depuracién de aguas residuales, p. e]. en talleres de galvanizacién para la descontaminacion

de dcido crémico, para Ia eliminacién del exceso de cloro en la descontaminacion de clanuros.

- Para la limpleza y blanqueo de lana, yute y otras fibras vegetales.

- En las tintura y estampacion textll, para la preparacién de bafios de indigo y para solubilizar otros
colorantes.

- Para la solubifizacién de extractos de curtientes.

- En la industria de} pape! y de {a celulosa, para blanquear la pasta de madera.

- En las industrias fotogréficas y cinematografica

- Para la preparacién de bafios de revelado, para acidular bafios de fijadores.

- Para el ensilaje de plensos verdes,

- Para la conservacion de productos alimentarios.

El metabisulfito de sodio es el bisulfito de sodio anhidro este es manufacturado por la reaccién del

diovido de azufre con soda

Na;,CO; + H,0 + 250, > 2 NaHS0; + CO,

soda bisulfito de sodio

2 NaH30; > Na;8;0: + H0

bisulfito de sodio metabisulfito de sadio
El ellindro de SO, liguido es el quimico mds efectivo para el uso. este es el mads caro en terminos de
desembolso de capital porque se necesita almacenar en reciplentes a presion. Aunque el SO, es

también disponible en cantidades de 150 a 2000 libras ef precio de estos contenedores es
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Froan
h

considerablemente mds alto que los cilindros de {120 ton. o m4s) debido af calentamiento exira ‘de o

reempaque.

E! metabisulfito de sodio esta disponible en fundas de polyethileno de 50 a 100 b. y en super bultos . - . -

{sacos). Esto es una ventaja para el cliente ya que no requiere cantidades comerciales.

Los contenedores de metabisulfito de sodio deben ser mantenidos en un area frio v seco. Estos
productos no se han de almacenar junto con Acidos, nitritos, nitratos y otrosg reductores, debido a
que pueden producirse reacclones peligrosas. Una vez ablerto el empaque debe ser cerrado para

prevenir el amblente humedo y el oxigeno.

El metabisulfito de sodio es reversible a bisulfito de sodio cuando es empleads en solucin:

N328205 + H,0 > 2NaHS()3

La solubilidad mdxima dgl metabisulfito de sodio a temperatura ambiente es aproximadamente
37% esto produce una solucion de bisulfito de sodio de aproximadamente 40% debe prepararse Ia
solucidn para el consumo del dia porque este reaccionarfa con el oxigeno atmosferico.

Las soluciones de bisulfito de sodio son zcidas (pH = 4.0 - 4.3) y exhibe un notable olor a anhidrido
sulfuroso,
SEGURIDAD

Para manipular pirosulfito de sodio (metabisulfito de sodio) hay que utilizar gafas protectoras
Et producto irvita las vias respiratorias y los ojos en contacto con los mismos. Si llega a la piel deberd
lavarse con agua la zona afectada. Si afecta los ojos hay que proceder a un lavado con abundante

agua v llamar al médico.



23

EImanejodehMmidndehwhabii&adamhmnsmwéndemmeﬁammmasah
oormsiéntale&comodelmowedemtmﬁdabhop!ammmmm. Acero ductil no es
recomendable.

1.2.3. NORMA Y REGULACIONES INTERNAGIONALES

NORMA DEL DEPARTAMENTO DE ADMINISTRAGION DE ALIMENTOS Y DROGAS (F.DA.)
Einiw{,debisu#mas(expmadommosog)mdebeﬂawmésdeimw10mg(ppm)enei
producto crudo y 30 mg/ kg en el producto cocido.
Lamsenciadebhuﬂkasde@nwdedamdaenlosempaqm.

NORMA INTERNACIONAL RECOMENDADA PARA LOS CAMARONES

CONGELADOS RAPIDAMENTE
La siguiente es una fista del programa conjunto FAQ/OMS sobre normas alimentarias :
COMISION DEL CODEX ALIMENTARIUS. - 1977.
| ADITIVOS ALIMENTARIOS
ADITIVOS Dosls mdx .en el producto final
Practica comecta de fabricacién
Difosfato, tetrasédico o S g/ kg expresados en P;0;, solos
tetrapotdsico (pirofosfato de Na o k) 0 en combinacién .
trifosfato, pentasddico o pentapotésico
(lﬂpoﬁfosfato de Naok)
Préctica comrecta de fabricacién
 Coloreg
Cantaxantina , Cl 75135 30 mg/kg solos o en combinacién ,
Eritrosina,  C145430 Unicamente en los producios sometidos
Ponmu 4 R, CI 16255 a tratamlento térmico
100 mg/kg en la parte comestible
i del producto crudo; 30 mg/kg en
Sulfito, de hidrégeno o Unicamente) Ia parte comestible del producto cocido
sulfito de sodio expresado en SO;, solos o en combina-

cidn.
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Los controles sanitarios en Ecuador estdn a cargo del instituto Nacional de Pesca, INP. Para cada
exportacién que se reafice ei exportador debers obtener un andlisls de calidad otorgado por el INP.
dei Ecuador. Esta entidad establece el limite minimo permitido de SO, en camarén con cabeza de 45
ppm y el limite maximo de SO, de 100 ppm.

De acuerdo al codigo de practicas recomendadas para el proceso de camarén por i2n Goulding

1988 de el informe de los trabajos Hlevados a cabo en el proyecto de investigaciones pesqueras de

Instituto Nacional de Pesca y el Desarrolio de fa Administracién marina de Gran Bretafia.

Algunas restricciones respecto al uso de los Aditivos Quimicos

Aditivos prohibidos

- No deberd proporcionarse al camarén ningin compuesto con el fin de cambiar el color del

producto (aditivos colorantes).

- No debera proporcionarse al camardn ninglin compuasto con el fin de prevenis la oxidacién de fas
grasas (aditivos antioxidantes)

- No deberd proporcionarse al camarén ningtin compuesto con el fin de preservar el producto
(aditivos preservantes) con la excepcién de sulfitas y dcido ascérbico que se utilizan de acuerdo

con {as provisiones de preservativos para minimizar el desarrolio de manchas negras ( melanosis

- No deberd proporcionarse al camarén ningiin otro compuesto o aditivo con la excepcién de

polifosfatos, que se utifizan de acuerdo con las provisiones polifosfatos para proteger el producio

de los efectos de congelaclén y almacenamiento congelado.



25

PRESERVATIVOS

Se permitird que se proporcione al glaceado del camarén crudo los sulfitos, en forma de sulfitos,
bisulﬂtosometabisaﬂfﬂodesodioopotasio,omfamudﬂndequemsepropmcbmmmﬂ: 23
des que dejarian una concentracién mayor de 100 mg/kg { expresado como dioxido de azufre s)m |

la parte comestible del producto crudo, o mds de 30 mg/ky en el producto cocido.

POLIFOSFATOS . e ‘*.\ -
Se permitird que se proporcione al glaceado del camardn ios sigulentes tipos de polifosfatos: -

Pirofosfato de sodio 6 potasio, Tripolifosfato de sodio 6 potasio la concentracién de los pofifosfatos

indicados no debe estar mds de 1g/kg en la parte comestible del camarén crudo ( expresado como

fosfata).

CONTROL DE PRODUCTQ TERMINADO
Deberd muestrearse 5 unidades de cada lote de produccién al fin del proceso (luego de
congelacién). Esto es, ( 5 cajetas de 2kg de producto. por cada clasificacién, de un lole de
produccién, y por cada contenedor. )
Cada muestra deberd someterse a un andlisis de su calidad que incluirs:
- Andlisis para sucledad, insectos y materia extrafia
- Andlisis organoléptico de producto crudo (apariencia y olor)
- Andlisis organoléptico de producto cocido (olor y sabor)
- Concentracién de dioxido de azufre en la parte comestible de producto crudo (si se hublere propor-
cionado los sulfitos al producio).
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1.3 BREVE RESENA DEL TRATAMIENTO QUIMICO DEL PRODUCTO DESDE SU COSECHA
HASTA LA EMPACADORA
1.3.1 ORGANIZACION DE LA COSECHA Y TRATAMIENTO QUIMICO DEL PRODUCTO EN
LA CAMARONERA

Todo los equipos: tinas, bolsos, mallas, gavetas deberan ser limpiados con una solucién ligera
de cloro durante la tarde anterior a la cosecha.
El puesto de cosecha serd organizado como se muestra en ia Flg. 1 para el primer caso en que el
cami6n liega al sitio mismo de la cosecha y traslade el producto a la empacadora
En el segundo caso se dard una descripeién del procesamiento de el producto en el campamento
para luego ser enviado via maritima a la empacadora Fig. 3
NOTA: Los valores residuales para el tratamiento quimico es de 75 a 85 ppm de dioxido de azufre
(803)

-

PROCEDIMIENTO A SEGUIR PARA EL TRATAMIENTO DE CAMARON CON CABEZA

Para ef esquema de la Fig 1.

a) Se debers llenar el bolso con aproximadamente 400 a 500 Ib. de camarén observando siempre
que en & bolso haya suficiente espacio para evitar el estropeo del camarén

b) Trasladamos el camardn del bolso a fa tina de prelavado y enfriamiento del camarén, mediante
gavetas caladas con 18 kg. de producto (40 ih) Este proceso dura de 4 a 5 minutos,

c) Pasamos las gavetas a fa tina de proceso que contiene la solucién (metabisulfito - agua -
suficiente hislo): Sumergimos las gavetas dentro de Ia tina de proceso {6 gavetas por tina) 12a 15
minutos dependiendo def tamafio del camardn mientras mds pequefio es e camarén menos tiempo
debe permanecer sumergido dentro de la tina (10 a 12 minutos). La tina da proceso tiene las
sigulentes dimensiones 176 cm. de longitud. 84 cm. de ancho y 60 cm. de aflura. Fig. 2
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d) Cumplido ef tiempo de inmersidn sacar las gavetas de la tina para ser escurridos durante 10 a 15
minutos para proceder a pesarias y enhielarias. El enhielado deberd hacerselo tipo: hielo - camarén -
hielo , en una proporcién 2 a 1, con 35 Ib. de producto . Inmediatamente despues el producto -

£

deberé ser embarcado en el transporte con destino a la empacadora.

i

Primera Inmersin.- Se llenar4 Ia tina de proceso con 350 It. de agua de la plscina se afladira 40 ky.

de metabisulfito de sodio mas 3 sacos de hielo en este paso el volumen de agua es de 400 . '~

incliuido la solucién al 10 % de metabisulfito. Es necesario disolver bien el metabisuifito y comprobar '

que fa salinidad de fa mezcla se mantenga durante todo el proceso en 70 ppt. para io cual tendremos
que usar un salinometro.

Sequnda inmersidn.- Adicionar +/- 5 kg. de metablisulfito, hielo, completar el nivel de agua y controlar
el tiempo 15 minutos.

Tercera inmersién.- Adicionar +/- 5 kg. de metabisulfito, hielo y controlar 15 minutos.
Cuarta_inmersién.- Adiclonar +/- 5 kg de metabisulfito, completar el nivel de agua y controlar el
tiempo 15 minutos.

Estos pasos deberdn repetirse cada 1000 |b. aproximadamente de camarén, es decir, ( 24 gavetas
de 40 Ib. cada una ). '
PROCEDIMIENTO A SEGUIR PARA EL. TRATAMIENTO DE CAMARON CON CABEZA

Para el esquema de la Fig 3.

El tratamiento quimico se lo reaiiza en el campamento dentro de la camaronera, para luego ser
enviados via maritima o terrestre a la empacadora en contenedores de 1500 ib. de capacidad.
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PRELAVADO

Una vez cosechado el producto es trasladado al campamento donde se somete a un prelavado y
enfriamiento, para lo cual se coloca el producto en los mesones se abren las valvulas de agua, se
limpia y se retira toda materia extraia ( jaiba, peces, palos, lodo, etc ). El producto se lo canaliza
hacia una tuberia de PVC de 12 pulgadas de diametro adaptado a los mesones, a la salida se
encuentran unas gavetas caladas sumergidas en una solucién de cloro al 20 % ( 40 gramos de cloro
en 200 litros de agua ) donde el producto es desinfectado y luego pasa a los escurridores.
inmediatamente despues que tengamos (12 gavetas con 80 |b. cada una) pasan al tratamiento
quimico con metabisulfito.

TRATAMIENTO QUIMICO

El tratamiento quimico se lo realiza con una solucién al 10 % de metabisulfito. Es decir, 50 kg. de
metabisulfito y 500 litros de agua, disolver bien. Sumergimos las 12 gavetas por un tiempo de 10 a
15 minutos dependiendo del tamafio del camarén. Cumplido este tiempo se procede a retirar el
producto para ser colocados en el canal escurridor por 15 minutos para luego ser pesados y
enhielados.

Esta solucién sirve para dar tratamiento a 3 bafios mds. Adicionar +/- 5 kg. de metabisulfito, hielo y
completar el nivel de agua a 500 litros en cada bafio, manteniendo Ia salinidad de la solucién en 70
ppt durante todo el proceso.

Al momento del baflo, esta solucién debe ser fria ( 4 - 5 °C) para ser efectiva, sino penetrars
demasiado en el camarén por eso se diluird la cantidad adecuada, para tener la concentracién
correcta en el producto.
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De esta manera hemos tratado 4000 libras de camardn. Si se necesita seguir procesando se realiza
los pasos anterlores. Las dimensiones del tanque de tratamiento quimico es de 268 cm. de longitud
145 cm. de ancho y 72 cm. de altura

PESADO Y EMBALAJE

Pesado el producto ( 80 libras en cada gaveta ) son colocados en los contenedores plasticos de la
siguiente manera:

2 gavetas de hielo en el fondo formando una superficle plana en el Interior agregar 2 gavetas de
camarén y adicionar tgaveta de hielo, luego dos gavelas més de camarén y una gaveta de hielo. Asi
susacivamente hasta colocar las 12 gavetas + 40 libras para completar las 1000 fibras de camarén,
se colocan 2 gavetas de hlelo en la parte superior del producto se tapa el contenedor. En la mafiana
antes de ser enviado se colocan 2 gavetas mds de hielo, se sella, y de esta manera estan listas para
ser enviadas via maritima o terrestre a la empacadora .

El producto permanece 8 horas en el contenedor, por lo tanto, baja ia concentracién del dioxido de
azufre (SO,) en el producto, por esta razén es necesarlo realizar otra inmersién ( de refuerzo ) con
metabisulfito en ia empacadora antes de ser procesado ef producto.

1.3.2 PROCESAMIENTO DEL CAMARON ENTERO ( CON CABEZA ) Y SU
TRATAMIENTO QUIMICO EN LA EMPACADORA
Tanque de recepcin de la clasificadora
estos tanques tlenen una capacidad de més o menos 1.5 M’ de agua y deben tener suficiente hielo
para mantener una temperatura de 5 - 10 °C. El supervisor tendrd cue controfar que 1a temperatura
5€a correcta cada 15 minutos como méximo. En este tanque adiclonar:
1. Cloro hasta tener una concentracién de 100 ppm
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2. Una solucién de metabisulfito de sodio al 5% cuando ef producto llegue a la planta con una
concentracién menor de 50 ppm.

Unamqmdmmamnhayasuomhmdomhlowadormpdmseaodomhbombam

enviar el agua con tal fuerza que produzca la agitacién constante del camardn. A los diez minutos de
accionar la bomba se controla la concentracién inicial de metabisulfito para mantenerla. 6
Se recomienda:

= No tener prendido todo ef tiempo la bomba para evitar ciertos dafios en la calidad del camarén

( cabeza floja, cabeza reventada ).
- Noadcbnuumﬁnmmalhmmmmrmobhmmhm&m

yporendebajarhmﬁdaddelcamardn,bnormaleslradlcbnandohsgavalasenunnﬂmrode
dos.

TRATAMIENTO CON METABISULFITO

Para las clasificaciones de 10 - 20 hasta 40 - 60 se aplicar un refuerzo de metabisuifito de la
manera siguiente:
1.- Al salir de la banda de la clasificadora el camarén serd recogido en gavetas caladas.
2.- Poner estas gavetas unos 10 minutos en una solucién con 3% de metabisulfito.
3.- Después poner el camar6n a mano en las cajetas de 2 kilos segun Ia clasificacién.

Los tiempos de inmersién depende de la clasificacién ( tamafio ) que se esté tratando, pues un
pmduclodelamﬂopequeﬂonecesﬂannnortiampodelnmlﬁn,masleldemayortamaﬂo.
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CLASIFICACION
La clasificacién se efect(a en base al tamafio que presenta el camarén, las mismas que son
aceptados por estdndares internacionales y usadas como base para fijar precios en todo el mundo.
Los tamafios existentes son:
10 - 20 piezas por kilo
20 - 30 plezas por kilo
30 - 40 piezas por kilo
40 - 50 plezas por kilo
40 - 60 piezas por kilo
50 - 60 piezas por kilo
60 - 70 piezas por kilo
60 - 80 piezas por kilo
¥ 70 - 80 piezas por kilo
80 - 100 piezas por kilo
100 - 120 piezas por kilo
120 - 140 plezas por kilo
140 - 180 piezas por kilo
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14 EXPRESIONES DE LA CONCENTRACION DE UNA SOLUCION
1.4.1 METODOS DE EXPRESAR LA CONCENTRACION DE UNA SOLUCION

La concentracién de una solucién expresa la cantidad de solulo disuelio en una cantidad
determinada de solvente o de solucién. Como ilas reacciones generalmente se llevan a cabo, en
solucién, es importante comprender los métodos de expresar la concentracién y saber cémo
preparar soluciones de determinadas concentraciones.

En los cdleulos del andlisls volimetrico es convenlente expresar la cohcentraclén como la
cantidad de soluto por voliimen unitario de solucién: La unidad quimica mds frecuante en esta clase
de andlisis es la normalidad.

NORMALIDAD

ta normalldad es un modo.de expresar la concentracién de una solucién Se basa en la unidad
quimica alterna para la masa, que se lama masa equivalente. La normalidad de una solucién es la
concentracion expresada como el niimere de masas equivalentes ( o equivalentes, a secas, con
simbolo equiv } de soluto por litro de solucién.

Una solucién 1 normal ( 1 N ) contiene una masa equivalente de soluto por litro de solucién. La
normalidad se usa muy ampliamente en quimica analftica porque simplifica muchos de los cdlculos
donde aparece la concertracién de una solucién.

nimero de equivalentes de soluto equivalentes
nomaalidad = N = =
litro de solucion litro
gramos de soluto
nimero de equivalentes de soluto =

masa de 1 equivalente de soluto
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Cuando se preparan soluclones, el volumen mds conveniente es el fitro y, por o tanto, una solucién
normal se define diclendo que es una solucién que contiene un equivalente gramo por fitro,

nimero de peso equivalente gramo N° de P. { e ) en gramos i S
1 litro de solucién 1 litro de solucién R

Pero en el trabajo experimental es mas conveniente ef c.c. centimetro cubico.

Can bl

nﬂmnrodapesoequivahntemi&gramo (Meq) (miliequivalents )

ml de solucibn ml de solucién

El peso mifiequivalente-gramo {meq) es 1 /1000 del peso equivalente gramo de la misma forma que
la milimol ( mmol ) es 1 / 1000 de moles,

Ya que las titulaciones mas comunes tienen volimenes convenientemente expresados en miliitros,
los términos milimol y miliequivalentes son muy utiles.

Equivalente gramo 6 equivalente quimico: Es Ia cantidad de sustancia que puede combinarse con
un atomo de hidrégeno. Para hallar esta cantidad se divide el peso molecular de! dcido base o sal,
sobmalnﬁnwfodehidrégem(écido), nﬁmdehidmﬂbs(bases)otﬂaldemmasdﬁcaﬂén
sales respeciivamenie.
Se pueden interconvertir normalidad Y molaridad de la siguiente manera.
equiv mol

M= o
l L
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N =Mx = X =
mol L mol L
mol equiv mol mo}
M= N X — = X =
equiv L equiv L

Una de las aplicaciones de normalidad y equivalentes es en reacclones de neutralizacién scido -
base. Un equivalente de un dcido es aquella masa del 4cldo que suministra un mol de fones H Un
equivalente de una base es la masa de [a base que suministra 1 mol de jones OH .

Expresando las concentraciones en normalfidad un equivalente del dcido ( A ) reaccionara con un

equivalente de la base (B ).
equiv A equiv B
NA = 0 Yy NB = e
LA LB
equiv A = LA ¥ NA equivB = LBx NB
Como se tiene que:
equiv A = equivB
VA X NA = VB x NB

que dice que el volumen del 4cido por la normalidad del 4cido es Igual al volumen de la base por la
normalidad de Ia base.
La masa equivalente de una sustancia puede ser variable; su valor depende de la reaccion en la que
pariicipa ia sustancia.
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Queda todavia por elegir una amplia variedad de unidades.
Detalies para la preparacion de soluciones en diferentes concentraclones se dars en el apendice |

TABLA N° Il EVALUACIONES DE CONCENTRACION PARA SOLUCIONES
En fa siguiente tabla. Se da un resumen de las evaluaciones de concentraciones.

PARA SOLUCIONES

SIMBOLO  DEFINICIONES

rnasa de soluto
Porciento en masa % m/m . x 100
masa de solucion
masa de soluto
Partes por millén ppm s X 100000
mass de solucion
- mase de soluto
Poiciento en masa / vol %miv X 100
ml. de solucién
mi. de soluto
Porciento en volumen %V/IV e ¥ 100
mi. de solucion
Moles de soltto
Molaridad M
L de solucion
Equivalentes de soluto
Normzglidad N
L de solucién
Moles de soluto
Molalidad m
Kg. de solvente
gramos de soluto
partes por mil ppt
L. de solucidn




36

-

en el ViR

1.4.2. FUNDAMENTOS DEL ANALISIS VOLUMETRICO
En el andlisis volumétrico fa cantidad de sustancia que se busca se determina de forma
indirecta midiendo el volumen de una disolucién de concentracién conaclda, que se necesita para
que reaccione con el constituyente que se analiza o con otra sustancla quimicamente equivalente, El
pmoesodead@dndemmiumenmdﬂodeladiso!uciondemmdénmmaesum
disolucldn patrén, que puede prepararse de forma directa o por normalizacién mediante reaccién con
un patrén primario,
Elpumﬂna!dehmhmcmsaapmhpmmeambbhnmdaa!gmapmpbdadddsmema
reaccionarite, estimado mediante un indicador; este cambio deberia presentarse ldealmente en eof
momento en que se haya aﬂadidnumcarﬂidaddemacthroequivalenma a de la sustancia buscada,
es declr, en el punto estequiométrico de Ia reaccién
REQUISITOS FUNDAMENTALES
Para que un proceso sea suceptible de ser aplicado en un método volumétrico debe cumpfir con un
cierto ntimero de exigencias. Como las enunciadas a continuacién:

1.- Lareaccién entreeioons!ituyaruebuscadoyolmaaht;dabesersmciua; 1a reaccién sirve de
base a los célculos

2-la reaccién debe ser rapida, con objeto de que Ia valoracion pueda realizarse en poco tiempo

3.- La reaccién debe ser completa en ef momento que se han afiadido cantidades equivalentes (
estequiométricas } de las sustancias reacclonantes, lo cual permite que puedan realizarse calculos.
4.- Debe disponerse de una disolucién patrén como reactivo valorante.

5.- Debe existir un indicador que sefiale el punto final de la valoracién.

6.- Deben utilizarse aparatos de medida ( buretas, pipetas, balanzas, etc. )
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PATRONES PRIMARIOS
Lassustano%queenestadopumyestandosacas, pueden pesarse exactamente y ser utiiizadas
para la normalizacién de soluciones, se laman patrones primarios

Para que una sustancia pueda considerarse como patrén primario debe cumplir clertas condiciones:
t.- Se deben poder obtener en estado puro.

2~ Debe tener una pureza absoluta ( 100,00 % ) o conoclda ( por ejemplo. 98,55 % ) en
componente activo. Estas sustancias pueden adquirirse en el mercado.

3. CuandobsmmmmesabmmM,tmmknmmzaSMWlmﬂesmmo
a fas sustancias que se ponen en juego en la reaccién. Por ejemplo, un carbonato sodico del 98,25
%

4- las sustanclas patrén primario deben ser estables a las temperaturas necesarlas para
desecarse en la estufa. Por esta razén rara vez se ulilizan como patrones primarios sustancias
hidratadas, pues es dificil elin]inar fa humedad absorvida sin dar fugar a una descomposicién parcial
del hidrato, que formara un producto de compaosicién desconocida.

5.- El patrén debe permanecer inaiterable al aire durante la pesada, es decir, no debe ser
higrosedpico, ni reaccionar con el oxigeno ni el diéyido de carbono a la temperatura ambiente.

6.- Debe reaccionar con la disolucién que se normaliza cumpliendo con todos los requisitos
expuestos para los métodos volumétricos. La mayor parte de estos requisitos se pueden resumir
diciendo que la reaccidn debe ser ‘cuantitativa”, lo cual qulere decir que la reaccidn es sencllla .
réplda, completa y estequiométrica.

7.- Es deseable que ef patrén tenga un peso equivalente elevado, con objeto de que los errores
cometidos en su pesada sean infarinmsaiosenoresdeleﬁuraydedmnajede!abumta.

8.- Un patrén primario debe ser f4cil de adquirir y preferiblemerste barato.
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Cuando se utliizan para la nomalizacién de una disolucién de otra sustancla, la cantidad de patrén
que se consume es insignificante. Sin embargo, sl se utiliza para ia preparacién de grandes
volimenes de disolucidénes patrén su precio alcanza importancia consliderable.

DETECCION DEL PUNTO FINAL: INDICADORES

El punto final de una valoracién se detecta mediante un cambio brusco de alguna propledad de la
mezcla reaccionante o de alguna sustancia que se aflade a dicha mezcla. En general la indicacién
del punto final consiste en una observacién visual del camblo o en ia medida de una propiedad fisica

del sistema.

DEF!NICIONES FUNDAMENTALES

Una soluclon valorada es una sofucién cuya concentracién se conoce exactamente. Normalizaclén
es el pmoeso para determlnaf la concentraclén de una solucién.
Vaiomc!ﬁneseipmmsoquapennﬁeqmdosso&udomsmoc&onenenﬁeslenoondidomsenqw
se pueda reconocer ef término de la reaccién. El volumen de por lo menos una de fas soluciones se
mide exactamente, generaimente mediante una bureta. A ia solucién que se valora se le agrega
genafafmen_to una sustancia que cambia de color cuando termina la reaccién. Esta sustancia se
llama indicador.

La lectura de fa bureta para la que se observa el cambio de color, se flama punto final de la
valoracién.

Para la valoracion de dcidos y de bases se usan sustancias tales como fa fenoiftaleina y el rojo de

metilo
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1.43. FUNDAMENTO PARA LA PREPARACION DE LOS REACTIVOS

Para cada uno de los métodos siguientes se debe deducir y justificar el peso equivalente.

Tiosulfato sddico.- Se prepara una disolucién de concentracién aproximada a la necesaria en agua
destilada recién hervida y luego se normaliza ia disolucién. El dioxido de carbono disuelto en el agua
( dcido carbénico ) puede ser suficiente para originar una descomposicién incipiente de H;S0,y S;
ademds clertas bactetias actUan sobre el tiosulfato y dan lugar a disoluciones turblas. Estas
acciones se retardan mediante adicién de pequefias cantidades de slealis, tales como carbonato
sddico o bérax.

La reaccidn entre el tlosulfato sddico y el yado es cuantitativa a lo largo de un amplio intervalo de pH.
El yodo puede valorarse con tiosulfato en disoluciones bastante dcidas ( pH 1 ) si se agita
enérgicamente durante la valoracién. El limite superior de pH es 9, La unica aplicacidn del tiosulfato

sédico es la valoracién del yodo en disolucidn més o menos dcida:

Ia + 28,077

> 27 + 8,05

sadico.~ Consiste en tratar un oxidante con un exceso

de yoduro polasico y valorar el yodo liberado con ia disolucion de tiosulfato sédico.
Yodato polasico, KIO; . Es el patrdn primario mas ulilizado para Iz disolucion de tiosulfate. El sélido
pesado se disuelve en agua y se irala con un exceso de yoduro polésico y écido clorhidrico;

I03 + 57 + 6H' > 3H,0 + 31,

El yodo liberado se valora con la disolucién de tiosulfato sédico. Como el yoduro potdsico puede
contener trazas de yodato y, ademds, el ion yoduro es ficilmente oxidable por el aire, por lo que debe
efectuarse siempre una prueba en blanco en paralelo con la valoracién y aplicar ia comeccién que

proceda,
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IODIMETRIA e
Los procesos lodimétricos utilizan [a valoracién directa de sustancias mediante una solucién tipo de
iodo ( triyeduro ). Aun cuando el yodo es poco soluble en agua se puede preparar una disolucién de!
mismo, disolviendo el yodo en una solucién concentrada de yoduro potdsico.

El yodo es soluble en agua en la proporcién de 0.001 moles por litro a la temperatura ambiente. Sin
embargo, en presencia de yoduros solubles, como el de potasio, aumenta su solubifidad por
formacién del complejo triyoduro

I, + I — I,
El ion triyoduro constituye ia especie principal que existe en las disoluciones de “yodo”, tanto en las

utilizadas como reactivo valorante en métodos direclos. { Por conveniencia en la representacion de

las ecuaciones, se escribird normalmente I, enlugar del complejo, I 5.

En los métodos que utilizan yodo existen dos fuentes principales de etror.

-

1.- Elyodo es algo volatil, pudiendo {a disolucién perder parte de él. Esta fuente de error se minimiza

afiadiendo a ia disolucién un exceso de yoduro potdsico, para que se forme el complejo triyeduro, T

2.- Elion yoduro se oxida con el oxigeno del aire:

47 + O + 4H —> 2H,0 + 21,
Esta oxidgcidn no es perceptible en disolucidn neutra, péro se hace mds apreciable a medida que
aumenta la concentracion de ion hidrogeno. La luz intensa acelera la oxidacion atmosférica del ion
yoduro. Por ofra parte dado que la luz facilita ia descomposicion de las soluciones de triyoduro, se

deben guardar en la oscuridad en recipientes color ambar bien cerrados.
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YODO
Elwdomwﬂchﬁmﬂepmmmm@meﬁl&mmpﬂﬁnﬂnaﬂo;mobﬁama,mmm
voldtll, inclusoalalompemturaambiecﬂe,ysupasadaem&aesdﬁicuﬂosa.Seuﬁ!hamwba!anza
gramesa ( nunca una balanza de precision, para evitar su deterioro por accién de los vapores de
yodo ).
Pmmmmmmrmdmmnmm&MMnamMymse
nomaliza. Laeanﬁdadmoesaﬂadeyudosenmolamnunpesoﬂmocuatmmoessupeﬂorde
yoduro de potas!oyseuﬁum(enunnmmm)mnmqueﬂaspordomsdaagm,vmimdomgo
cadaunadeestaspomionesmeifmseoenquasavayaaconsewaryoomhumdoonmtammm
has:aquetodoeiyodoasledisuaﬂo.Despmsdedﬁuﬁ!adisoiucidnalwﬂwnmdamdo,sesowm!e
a enérgicas y frecuentes agitaciones para canseguir [a disolucién total def yodo. Es recomendable
preparar ia disolucién uno o dos dias antes de su utilizacién y someterla a agitacién frecuente
durante diche periodo.

VALORACION DE LA SOLUCION DE YODO
an!eaunasustandadetm&atosédicommemmgg.- Se coloca, para ello, un volumen
determinado de la soluci6n de triyoduro en un matraz, juntamente con 100 c.c. de aguay 1 c.c. de
dcido acético glacial, y se valora con fa solucién de tiosulfato hasta que la coloracién amarilla sea
débil.

Se adiclonan, a continuacién 2 c.c. de la disolucién de almidén y se continta la valoraclén hasta
justa desaparicién del color azul. Si se sobrepasa el punto final, se valora por retroceso con Ia
solucion de triyoduro puesto que la cantidad de la solucién de triyodure requerida para que aparezca
1a coloracién azul es muy pequefia ( 0.01 ~0.02 c.c. ), se considera un error muy pequefio si la
vaiomciénsepmsiguehaslaapaﬁcldndaundébiloolorazulmmdepmseguiﬂahastata
desaparicién de este color,
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INDICADORES

Una de las ventajas de los métodos en que interviene el yodo es la facilidad y la sensibliidad con que
se detecta el punto final: en fos mélodos directos por aparicidn del primer exceso del yodo gue se
utiliza como reactivo valorante.

1.- Yodo como autoindicador. Una gotita de disolucién de yodo comuniea un color amariiio blen
perceptible en 100 - 200 ml de agua. Cuando los ofros componentes de la mezcla reaccionante son
inooloro&,elybdopue.desewiroomsupmpiolrmw. Sin embargo, este método de detectar el
punto final no es tan sensible como los que se indican a continuacidn:

2.~ Solucién de almidén. El indicador universal utilizado en las valoraciones lodimétricas es una
solucién de almidén. Al utiiizar la disolucién de almidén como indicador debe tenerse en cuenta
algunas precauciones. La disolucidn debe estar recieniemente preparada o adecuadamente
conservada.

Una de las formas mis satisfactorias para [a preparacién de soluciones estables de aimidén
consiste en preparar una papilla con un gramo de almidén soluble y 20 c.c. de agua y agregar esta
disolucién a 80 c.c. de agua hirviendo, prosigulendo la ebullicién durante unos dos minutos y
agregando a [a disolucién, una vez fria, una pequefia cantidad de ioduro mercirico. |3 solucién debe
guardarse en un recipiente herméticamente cerrado. !
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1.5 CONSIDERACIONES SOBRE EL TRABAJO PREVIO DE LABORATORIO

1.5.1. ALGUNAS INSTRUCCIONES GENERALES PARA EL TRABAJO DE LABORATORIO

1.- Revisién del material. En el Apéndice Il encontrard el fector una lista completa de todos los
aparatos necesarios asi como también Instrucciones especificas para el uso de cada sistema de
reactivos individual,

2.- Todos los objetos de vidtio o de porcelana han de estar perfectamente limpios. Después de usar
cada objeto, se ha de lavar bien con ayuda de limpiatubos. En ocasiones se necesita emplear un
poco de polvo de jabdn. Una vez limplos, se enjuagan varias veces con agua destilada y los vasos y
los embudos se invierten sobre una superficie limpia y se los deja secar.

3.- Téngase ef tablero de ia mesa implo y seco. Los liquidos que accidentaiments se derraman han
de ser recogldos enseguida con una esponja himeda y después se limpia blen el tablero de [2a mesa.
No dejar acumuladas demasiadas cosas sobre la mesa y hacer que cada objeto, por ejemplo,
frascos, lavader, mechero, sopotie para filtrar, gradillas de tubos de ensayos, etc., permanezcan
sobre ia mesa toda la sesién de trabajo y en un lugar determinado y conveniente.

4.- Cada objeto ha de tener en {a mesa un lugar determinado con el fin de que se pueda encontrar
faciimente cuando se necesite,

5.~ Puesto que el éxito de los andlisis dependen, en gran parte de [a pureza de los reactivos, se han
de tomar todas las precauciones posibles para conservarlos bres de contaminacién. El tapén del

frasco de reactivo no se ha de dejar sobre la mesa, sino que se han de sostener entre los dedos



durante el uso del reactivo y finalmente volverio al frasco a que pertenece. Adqulerase el hibito de
volver cada frasco de reactivo a su sitlo inmediatamente después de usarlo.

6.- Antes de empezar el andlisls, Iéase el procedimiento completo y adquiérase la seguridad de que
se comprende ia finalidad de afiadir cada reactivo, Examinese el rétulo del frasco antes de afiadir el
reactivo, para eslar seguro da que se ha tomado del anaque! el frasco preciso. Los efrores graves
pueden conducir a accidentes personales y si se emplea un reactivo por otro puede perderse mucho
tiempo.

7.- No se debe hablar mientras se trabaja

8.- Todas las operaciones que den por resultado la produccién de humo, o gases desagradables, se
han de realizar en la sorbona,

9.- No pedir reactivos prestados. Estos pueden no estar en condiciones y motivar la pérdida de su

andlisis.

10.- 5i se desean buenos resultados, téngase culdado de emplear las cantidades exactas prescritas
de reactivos y hacer uso del recipiente indicado. No hacer camblos en el proceso.

11.- Asegirese de que se pone el rotulo debido a todas las soluciones que se han de utilizar
después en etapas inmediatas.

12.- Reglstrense las observaciones brevemente en el libro de notas inmediatamente después de que
se ha completado cada operacion.
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IMPLEMENYACION, MONTAJE Y UTILIZACION DEL METODO DE DESTILACION

2.1 DESCRIPCION DEL MONTAJE DEL EQUIPO DE DESTILACION SIMPLE

La destilacién es basicamente la separacién de una solucién liquida en sus componentes
mediante evaporacién y condensacién. Este procedimiento consiste en someter a ebulicidn el
disolvente volatil del soluto ( la muestra ) el disolvente se recoge condensancdo el vapor.
Dicho de otro modo es el procedimiento en el que Implica el calentamiento del liquido hasta que
hierve y la condensacion de los vapores pasa para retomar al estado liquido por coleccién en un
recipiente separado. Este proceso se lama destilacidn.

El equipo se muestra con diagrama en la Fig. 4

El equipo de destifacién simple esta disefiado para efectuar la selectiva transferencia del gas SO,
que pasa desde la muestra en ebullicién acuosa con el dckdo clorhidrico hasta un beaker de
recepcioén que contiene la solucién de almidénal 1 %

La muestra en ebulliclén burbujea y sf se espuma se utiliza un antiespumarnte como [a parafina para
_ mantener fa contrapresidn tan baja como sea posible con el fin da evitar ef recalentamiento e impedir
que &l dioxido de azufre se pierda alraves del escape de gas (vapor ) yla muestramdete;hradé.
El equipo de destilacion serla snsamblado como muestra §a Fig 4. Aplicando grasa { vaselina ) sobre
la superficie sellada de todas las conexiones exceplo 1a conexidn entre ia separacién del tubo en “U”
y ¢! balén de fondo plano 24 / 40 de 1000 mi de capacidad PIREX.

Cada conexidn seria prenzada con abrazaderas y unidas al soporte universal asi como también cada
conexién debe ser sellada con cinta teflén para asegurar una completa obturacién durante el
andlisis.



El embudo de decantacién tiene una capacidad de 250 ml con la boca inferior de salida adaptada al
tubo en “U7 por medio de un tapén de goma o de caucho que sirve come conexién. El dcido
clorhidrico se colocarfa en Ia muestra por la boca de entrada superior del embudo de decantacién el
cual es sellado fuego de afiadir el dcido clorhidrico con un tapén de vidrio. Una vez colocado el dcido
en la muestra, cerrar la llave de paso del embudo. No es recomendable que el dcido clorhidrico
quede goteando durante el andlisis porque condensa con el dioxido de azufre que es depositado en
ia flave de paso del embudo.

{ PRECAUCION: St SALUD )

Cada vez que se trabaje con 4dcido prender Ia sorbona para evitar la inhalacién del vapor del dcido
clorhidrico.

La trampa de vapor es conectada a la olra boca del tubo en “U" y este a su vez al condensador de
serpentin el mismo que tiene una cubierta de longitud de 300 mm PIREX

La circulacién del agua de enfriamiento por el condensador es el siguiente:

Se debe abrir la ffave del grifo para que circule una fina pelicula de agua por la manguera flexible de
caucho hacia el condensador. De esta manera se prevee fos cambios de presién de entrada de agua
y se evita e desprendimiento de la manguera de caucho del condensador.

La bureta de 50 mi de capacidad es ajustada mediante la pinza universal al soporte universal. La
bureta debe de estar ubicada en Ia parte superior por encima del agitador magnetice Thermolyne
nuova |l u otro.

22 MATERIALES Y EQUIPOS

- balén de fondo plano 24/40 1000 ml. PIREX

- tubo en “U" 24140 FIREX
- embudo de decantacién 250 mi. PIREX

- frampa de vapor PIREX



- condensador de serpentin
- bureta 0.01 mi
- beaker
- soporte universal
- pinza universal
- pinza tenaza
- anillo sostenedor
- rejila de amianto
- manguera flexible de caucho
- tapones de caucho
- cinta tefién
- mechero a gas
- tanque de gas con vahvulas
- agitador magnetico Thermolyne nuova |l
- relo]
, - calculadora
- termometro
~ balanza electronica
- sorbona
- fosforera
- vidrio reloj
- agitador de vidrio
- perfas de vidrio
- probetas graduadas plasticas

200 ml.

PIREX
50 ml. PIREX
2650 ml. PIREX

47
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- probeta de vidrio con tapén 100 mil.
- pipeta volumetrica 5 ml.
- pipeta graduada 10 ml.
- matraces aforado 1000 ml.
- frascos color ambar 1060 ml.

~ cinta adhesiva oscura
- papel filtro
- {oallas
23 FUNDAMENTO
Las sulfitas v bisulfitas en la muestra estan oxidadas a SO, por reflujo con HCl dcido clorhidrico

concentrado.

NaHSO; + HCl ————>  NaCl + K0 + 80O

N@;80; + 2HCl ——wrees>  2NaCl + H, 0 + SO,
El gas 80,, pasa hasta el beaker de recepcion donde se encuentra fa solucién de almidén al 1 %
Se determina ef gas SO, por la titufacién con yodo 0.05 N.

8O + Ty + 2H0 —— H80; + 2HI
Este método consiste en la valoracién directa con yodo del didxido de azufre conforme va destilando.
Se calienta el balén directamente a Ia llama de un buen mechero de forma que el liquido hierva en
menos de 2 % minutos. Se afiade yodo 0.05 N. en el beaker de manera que el color azul palido se
mantenga durante la valoracién. Se continia ia valoracién hasta que el color debido af yodo 0.05 N.
persiste al menos durante 1 minuto. lo que deberd conseguirse en un tiempo de ebullicién de 10
minutes { e. f ). con una temperatura que se mantendré por debajo de 27°C. en el volumen de

destilado.
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24 PROCEDIMIENTO

1.- Montaje del aparato referido a I ilustracién fig. 4 PR

2. Confirme que todos os puntos estén seguros y emplece el flujo de agua al condensador.

3.- Comenzar a descongelar el camarén

4.- Seleccionar, camarones descongelados, sacar la cabeza y pelarios pique las colas en pedazos
muy pequefios o use una licuadera. Mezcle bien Ia carne y con presicién pesar 50 g de camne.

5.- Adicione al balén de fondo plana, la muestra, 200 ml. de agua destiiada, seguidos por 5S¢ de
parafina o las perlas de vidrlo para evitar que se espume.

6.- Ajustar el baldn a la base de! tubo en “U". Prender el extractor de aire y abrir la llave de paso del
embudo de decantacién para que se adicione los 20 ml. de 4cido clorhidrico a la muesira, cetrar la
{lave de pasc del embudo y apagar la sorbona..

7.- Sin demorar prender la llama del mechero para que hierva ligeramente.

8.- Al beaker de recepcion agregar 50 mi de la solucidn de almidén al 1% . Este debe ser preparado
previamente,

9.- Confirme que la manguera de salida de gas dei condensador quede bajo la superficie del liquido
en el beaker de recepcién

10.- Refluje la solucién durante 10 minutos

11.- Remueva con el agitador magnetico la solucion del beaker de recepcidn.

12.- Tiular con 0.05 N. de {a solucién de yodo estandarizado hasta un punto término azulado que se
mantiene durante 1 minuto.

13.- Reproducir el andlisis sin muestra ( un blanco ) para determinar sulfitas en los reactivos.

14.- Anotar el consumo para los céleulos.
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25 CALCULOS
Se calculé el gas SO, como partes por milién ppm de SO,
8O, ppm {mg/1000g)

3203 x (V2 - Vi) x N x 1000
ppm 80, =

w
DONDE:

V2 = TiHulacién de yodo { con muestra )

V1 = Titulacién de yodo ( blanco )
N = Normalidad de yodo
W = Peso de muestra
3203 = Miliequivalente peso del diéxido de azufre.

1000 = Factor de conversidn millequivalente a microequivalente.
Al inicio de la determinacién del residual de metabisuliito se registran fechas, lote, codigos,

caracteristicas de la mues!ra,‘c!asiﬂcacidn. Para lo cual elaboramos una tabla.

Los residuales de metabisulfito se determinan por duplicado en la misma muestra para reportar un
promedio.

Con la férmula se determina cuantitativamente la cantidad de SO, en ia muestra.

3203 x (V2 x V1) x 005 x 1000
ppm SOy =

50

005 x 1000
ppm 80, = = 1

DONDE:



0.05 = Normalidad del yodo
1000 = Factor de conversién miliequivalente a microequivalente
50 = Peso de la muestra

La operacidn equivale a 1

Por lo tanto:
La férmula se simplificarfa asi: solo si el yodo es 0.05 N. exacto.
ppm = 3203 x (V2 - Vi)

DONDE: V1 = Tiulaclén de yodo ( blanco )
Este valor varfa cada vez que se compre nuevos reactivos

Vi ( muestra en blanco )

Vi

]

0.1 consumo de yodo
MUESTRA 1
a) 1.3 mil consumo de yodo 0.0544603 N.
32053 x (1.3 - 01) x 00544603 x 1000

"~ ppm SO, =
ppm SO, = 4186

50

b) 1.2 miconsumo de yodo 0.0544603 N.
3203x(1.2 - 0.1)x D.0544603 x 1000

ppm 5O, =
50

ppm SO, = 38.37

5t



2.6 TABLA DE DATOS Y RESULTADOS

52

TABLA N° IV Metodo NONIER WILLIAMS wmeodificado por SHIPTON adaptado al

DESTILADOR SIMPLE

NUMERO DE ANALISIS COSUMO YODO | RESULTADO SO | PROMEDIO SO;

MUESTRA DUPLICADO 0,05 NORMAL | (opm) (ppm )

1 a 13 41,86 4011
b 12 3837

2 a 13 41,86 40,11
b 1,2 38,37

3 a 15 48,84 54,07
b 18 56,30

a a 1,9 62,79 66,28
b 21 69,77

5 a 1,0 31,30 3313
b 11 34,88

8 a 22 73,26 73,26
b 2.2 73,26

7 a 1,4 41,86 4361
b 1,5 4536

8 a 1,0 31,39 B3
b 1,1 34,88

9 a 24 80,24 81,99
b 25 83,73

10 i 15 48,84 52,32
b 1,7 55,81

11 a 24 80,24 80,24

12 a 15 4884 41,86

, b 11 34,88

i3 Ta 10 62,80 61,06
b 18 50,31

14 a 13 41,86 11,86
b 1,3 41,86

15 b 25 83,72 83,72

16 a 3.2 108,15 95,93
b 25 83,72

17 a 13 4186 34,88
b 09 27,80

18 3 11 34,88 34,88
b 1,1 34,88

19 a 1,6 5233 47.10
b 1.3 4186

20 a 1,7 55,82 50,50
b 1,4 4535

21 a 286 87,22 97 69

=
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b 3.2 108,15

22 a 11 34,80 36,64
b 1,2 38,38

23 a 1,3 41,86 45,35
b 1.5 48,684

24 a 15 4884 41,87
b 1.1 34,89

25 a 2,5 83,73 81,00
b 24 80,24

26 a 23 78,75 7501
b 22 73,28

27 a 31 104,66 95,94
b 26 87,22

2.7 INVERPRETACION DE RESULTADOS Y DISCUCION DEL METODO

Los resultados indican que los promedios reportados por nuestros andlisis estan en su mayoria
dentro de los niveles normales aceptados poria F.D.A. | esto es deniro del limite de 100 ppm de SO,
en producto crudo congelado de Penaeus vannamei .
Los valores que no estdn por encima del limite minimo permitido de 45 ppm de SO, establecido por
el INP. Es debido a un tratamlento quimico inadecuado
El método MONIER WILLIAMS maodificado por SHIPTON y adaptado al equipo de DESTILACION
SIMPLE, es empieado por algunas empresas tecnificadas.
Las facllidades en Ia tiulacién directa con yodo conforme se va destilando y ef sistema de reactivo
empleado, hace que sea un método sencilfo para un analista principiante.
El tlempo para realizar el andlisls es de 12 - 15 minutos obteniendo un volumen de destilado total de
150 ml.
El tiempo es un faclor importante debido a que el proceso del camarén en las empresas
empacadoras es continuo. Se hace necesario determinar la concentracién de dioxido de azufre en el
producto con ia rapidez y precisién del caso.
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CAPITULO i o
IMPLEMENTACION, MONTAJE Y UTILIZACION DEL METODO MACERACION TITULACION
3.1 DESCRIPCION DEL EQUIPO PARA EL METODO DE MACERACION TITULACION
La solucién estdndar se coloca en un tubo de vidrio graduado llamado bureta. La bureta tiene una
llave en la parte inferior para permitir que [a solucién caiga en cantidades controladas. Un volumen
medido de Ia solucién desconocida o una masa de pese conocido de un sélido desconocido disuelto
£n agua. Se colocan en el recipiente junto con unas pocas gotas de una sustancia conecida como
indicador. La solucién estdndar de la bureta se agrega lentamente al beaker hasta que el indicador
cambie de color. Durante ef proceso de adicién el contenido del reciplente se mantiene homogéneo
agitandolo. En ef punto de equivalencia, que esta indicado por el cambio del indicador, se han
utiiizado cantidades equivalentes de los dos reactivos. Se lee en a bureta el volumen de la solucién
esténdar empleado. -
Ei nombre titulacién se da al proceso que usa el quimico analitico para el andiisis volumétrico,
determinaciones cuantitativas basadas en el uso de técnicas de soluciones.
En una titulacidén, una solucidn de concentracién conocida, lamada solucién estandar, se agrega al
volumen medido de una solucién de concentracién desconocida, hasta que la reaccién sea
completa.
3.2 WATERIALES Y EQUIPOS
- bureta : 0.01 mi 50 ml.
- Pinza universal
- soporte universat
- beaker 100 ml.
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- aghador de vidrio

- vidrio reloj

- pipeta volumétrica 10mi, 1ml
- pipeta graduada | 2ml.
- probetas graduadas | 100 ml.
- picetas

- matraz aferado 100 ml

- cuchifio de acero inoxidable

3.3 FUNDAMENTO

La maceracién.- Es una operacidn general de andlisis inmediato que consiste en colocar fa
sustancia vegetal o animat ( hojas, tallos, tejidos, organos, etc. ) en el seno de un liquido a ia
temperatura ordinaria, y agilar de vez en cuando; el liquido separa de la primera materia todos los
cuerpos qgue se disuelven en éf; filirdndolo después se obliene Ia diso!ugién de los soluble.

En este método la valoracién con ef yodo:

80, + I+ 2H,0 > HS80, + 2HT

Es la mas frecuentemente empleada. Donde se afiade una cantidad determinada de solucién
volumétrica de yodo y se valora el yodo en exceso empleando almidén como indicader.

34 PROCEDIMIENTO

1.- Comenzar a descongelar el camarén

2.- Seleccionar, eamarones descongelados, sacar la cabeza y pelarlos, pique las colas en pedazos
muy peduefios.

3.- Pesar con precisidn 50 g de came.

4.- Adicione ai beaker la muestra, en 100 mi de agua destilada
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5.- Agitar suave por rotaclén 3 - 5 veces con lapsos de reposo de 2 minutos por cada vez y dejar en
reposo por 10 minutos.

6.- Tomar una alicuota de 10 ml del liquido de dilucién

7.- Agregar 1.4 mi de 4cido clorhidrico 1 N y agltar suavemente,

8.- Agregar 1 ml de soluclén de almiddn al 10% y agltar suavemente.

9.- Thular con una solucién de yoduro yodato de bicarbonato ¢ yodo N / 63 hasta la aparicién de un
color celeste azul que indica ef punto final de la thulacién.

10.- Anotar el consumo para los célculos

3.5. CALCULOS

Se calculd ef gas SO, como partes por milién ppm de SO,

SO;ppm = (mg/1000g)

V.consumoyodoN/63 x 05 x 100 x 1000

ppm §O; = .
W x 10
(Ve - Vb) x 05 x 100 x 1000
ppm 80, =
W x V.alicuota
" DONDE:
Ve = Volumen consumo deyodo N/63
Vb = Volumen blanco {(0,1)
05 = Factor
100 = Porcentaje
1000 = Conversidn millequivalente a microequivalente

w

i

Peso de la muestra

10 = V. volumen de alicuota




3.6 TABLA DE DATOS Y RESULTADOS
TABLAN'V TEST QUICK MACERACION TITULACION EN FRIO
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NUMERO DE | ANALISIS CONSUMO RESULTADO | PROMEDIO

MUESTRAS DUPLICADO YODO N/63 SO; {ppm ) SO, (PPM)

1 a 1,0 ) 85
b 09 80

2 a 1,0 20 )
b 1,0 0

3 a 12 110 100
b 1.0 80

4 P 1,3 120 115
b 1,2 110

5 2 1,1 110 o5
b 1.0 80

6 a 16 150 145
b 1,5 140

7 a 1,1 100 )
b 1,0 00

8 a 1,0 80 20
b 1,1 100

) a 1,7 160 165
b 18 170

10 a 1,7 160 155
b 1,6 150

1 a : 15 140 140
b

12 a 1,1 100 05
b 1,0 90

13 a 1.4 130 130
b 1,4 130

14 a 11 100 g5
b 1,0 00

15 a 15 140 145
b 1,6 150

16 a 17 160 160
b 1,7 160

17 a 09 80 75
b 08 70

18 a 0,7 60 60
b

19 a 1.0 80 20
b 1,0 90

20 a 0.9 80 100
b 13 120

21 a 1,7 160 160
b 1,7 160

22 a 1,1 100 105
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b 12 110

23 a 13 120 110
b 1,1 100

24 a 1.1 100 , 65
b 1.0 90

25 a 1.7 160 170
b 1,9 180

26 a 15 140 160
b 1,9 180

27 a 18 170 170
b 1,8 170

3.7 INTERPRETACION DE RESULTADOS Y DISCUCION DEL METODO.

Los valores reportados por el método TEST QUICK maceracion tituiacion en frio son valores en
su mayorla elevados, y por lo tanto mayores que ef limite permisible de 100 ppm declarado por la
F.D.A.

Este método lo realizan Ia mi;yorla de las empresas no tecnificadas, es utilizado por el menor tiempo
empleado en la determinacion de SO; en muestras de camaron y por la facilidad que brinda el
sistema de reactivo empleado.

E! tiempo para realizar el analisis es de 12 minulos. El procedimiento de esta técnica indica que hay
que agitar la muestra en maceracién cada 2 minutos durante los 10 minutos para que la muestra
libere el SO, contenido en el camarén. Sin olvidar la agitacién de lo contrario el resuitado seria
erréneo,

Este método requiere de mucha cautela y experiencia, el analisia con el resultado se dard cuenta
cuando el anglisis esta errado, tendréd que realizar ofra prueba para obtener un resultade mas
aceptable.

Por esta razén es un mélodo inseguro, impredecible. No apropiado para un principiante,
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CAPITULO IV
ESTUDIO COMPARATIVO DEL METODO DE DESTILACION vs. EL METODO DE
MACERACION TITULACION EN FRIO

4.1 ESTUDIO DE LA EFICIENCIA DE LOS METODOS

Ef método utilizado como nuestro patrén, para comparar las dos técnicas expuestas anteriormente,
Es el método de MONIER WILLIAMS método utilizado en el Instituto Naciona! de Pesca { Guayaquil
- Ecuador) .

Este método se realiza en el equipo de destitacién de KJELDAHL.

presentamos a continuacién fos materiales y equipos necesarios, fundamento, procedimiento,
cdlculos, tabla de datos y resultados.

MATERIALES Y EQUIPOS.
- Aparalo destilador Kjeldah! (balén condensador y fiola de recepcion).
- balanza andlitica
- balanza gramera
- spporte universal.
~ pinza doble nuez
- bureta
- sorbona
- espatula de acero inoxidable
- capsula de porcelana

~ frascos color ambar
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- tapones de caucho o corcho

- papel filtro

- papel aluminio

et

- pera succionadora ; H%
REACTIVOS

- dcido clorhidrico concentrado

- Solucién de peréxido de hidrégeno al 3 %

- hidréxido de sodio Na{OM) 0.01 N. estandarizado

- indicador de rojo de metilo

- parafina

- fenolftaleina

- polassium hidrogen phalate

- glcohol. Anhidrous Reagent,

FUNDAMENTO
Las sulfftas v bisuifitas en la muestra estan oxidadas a SO,, por reflujo con HCI concentrado.

NaHS0; + HCI > NaCl + HO + §SO

Na;SC; + 2HCI >  2NaCl + H.0 + SO,
El gas SO, pasa hasta [ fiola de recepeidn donde reacciona con e HoO, y resulla H,50,,

SO, + HO,

> Ha80,
Se determing el dcido sulfurico por fa titulacion con 0.01 N. de Na(OH), usando como indicedor

rojo de metilo.
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PROCEDIMIENTO

1.- Montaje de! aparzato referido a la llustracién fig 6.

2.- Comenzar a descongelar el camarén

3.- Pro;ioreione at baldn 150 mi. de agua destilada v 10 mi de HCI concentrado, seguido por cerca
de 5 g de parafina para prevenir que se espume.

4.- Ala fiola de recepcién adicionar 20 ml. de agua destilada mds 10 ml de peréxido de hidrégeno at
30 % con esto tenemos una solucidn al 3% y 3 gotas del indicador rojo de metllo. Proporclonar 0.01
N. de Na(OH) de {a bureta. Hasta que se neutralice |a solucién ( de un color rosado pasa a un color
rosade palido durante 20 segundes ). Si se pasa el punto final tire los contenidos y empiece otra vez.
5.- Confirme que ei tubo quede bajo la superficie del liquido en iz fiola de recepcidn.

6.- Confirme que todos los juntos esten seguros y empiece el flujo de agua al condensador.

7.- Seleccionar camaronas descongelados, sacar [a cabeza y pelarios. Pigue las colas en padazo o
use una ficuadora. Mezcie bien la care. Con precisidn pesar 30 g de came.

8.- Sin demorar, adicionar [a came al balén y prender el calentador para hervir ligeramente.

2.~ Refluje la solucién durante 20 minutos. tiempo en el que se obtiene un volumen total de dastifado
de 200 m. ‘

10.- Remueva ia fiola de recepcidn.

11.- Titular los contenidos con 0.01 N. de Na(OH) estandarizade hasta un punta término, incoloro
12.- Reproduelr el andlisis sin muestra (un blanco ) para determinar sulfitas an los reactives.
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CALCULOS
Se caleuié S0, como ppm de SO,
80, ppm {mg/1000g)

3203 x (V2- V1) x N x 1000

ppm 80, =
w
DONDE:
V2 = Titulacién de Na{OH) ) { con muestra )
V1 = Titulacién de Na(OH) ( blanco )
N = Normalidad de Na({OH)
W = Pesodeia muestra
3203 = Milequivalente peso dei dioxido de azufre
1000 = Factor de conversidn mililequivalente a microequivalente
DONDE :
Vi = (muestra en blanco )
Vi = (consumode NaOH) {blanco)
Vi = 0,3m! consumo de NaOH,
MUESTRA 1
a) 4.1 consumo de NaOh 0.01023 N.
3203 x (41-03) x 0.01023 x 100D
ppm SO, = = 4450

30
b) 4.4 consumo de NaOM 0.01023 N.
3203 x (44 - 0.3 ) x 0.01023 x 1000

ppm SO; = = 4477
30




TABLAN°VI TABLA DE DATOS Y RESULTADOS
METODO DE MONIER WILLIAMS CON EL EQUIPO DE DESTILACION KJELDAHL
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NUMERO DE  [ANALISIS CONSUMOML |RESULTADO PROMEDIO

MUESTRAS DUPLICADOQ NaOH 0,01 N S0, ppm SO, ppm

1 a 4,1 41,50 43,13
b 4,4 44,77

2 a 3.2 33,85 40,72
b 44 42,59

3 a 3.4 33,85 38,22
b 42 42,59

4 a 5.9 61,16 61,70
b 6,0 62,25

5 2 42 42,59 43,13
b 43 43,68

6 2 7.5 78,63 77,53
b 73 76,44

7 a 3,1 30,57 33,85
b 37 37,13

8 a 3,6 36,04 36,04
b 36 36,04

9 a 8,0 84,00 85,18
b 8.2 86,27

10 a 6.3 65,52 60,60
b 5.4 55,69

11 a 7.8 81,90 82,99
b . 8,0 84,09

12 a 43 43,68 46,41
b 48 49,14

13 a 6.7 69,89 67,00
b 6.2 64,30

14 a 4,1 41,50 41,50

15 2 75 78,63 75,35
b 6,9 72,08

16 a 8.8 92,83 90,10
b 83 87,37

17 2 33 31,67 31,12
b 3.1 30,57

18 2 3.0 29,48 29,48

19 a 38 38,22 36,04
b 3.4 33,86

20 2 5,0 51,33 52,97
b 53 54,61

21 a 83 87,37 80,27
b 7,0 73,11

22 2 4.0 40,41 4423
b 47 48,05
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23 a 43 43,69 42,05
b 40 40 41

24 2 a6 46.96 48,60
b 49 50,24

25 a 8.8 92,83 92,29
b 8.7 9174

26 2 75 78,63 80,27
b 7.8 81,91

27 2 9,0 95,02 96,66
b 9.3 98,29

Ademds presentaremos los datos obtenidos por el método de MONIER WILLIAMS modificado por
SHIPTON. Este método utifizado en el equipo de DESTILACION SIMPLE. Ahora, lo hemos utilizado
en el equipo KJELDAHL,

Por lo tanto se ha trabajado con 2 métodos en el equipo KJELDAHL, el método de MONIER
WILLIAMS y ef método de MONIER WILLIAMS modificado por SHIPTON.,




TABLAN°VHl TABLA DE DATOS Y RESULTADOS

METODO DE MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON ADAPTADO AL KJELDAHL
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NUMERO DE ANALISIS CONSUMO ML | RESULTADO PROMEDIO

MUESTRAS DUPLICADO YODO 0,05 N. 0, ppm 80, ppm

1 a 13 21,26 40,11
b 1,2 38,37

2 B 1,2 38,37 40,11
b 1,3 41,86

3 2 14 4535 43,60
b 13 41,86

4 2 L8 59,30 61,04
b 19 62,79

3 a 13 41,26 40,11
b 1,2 38,37

6 2 2,3 76,75 75,00
b 2.2 73.26

7 a 1,2 3837 38,37
b 1,2 38,37

8 P 0,9 27,90 29,64
b 1,0 3139

9 2 2,6 8721 2721
b 2,6 87,21

10 2 2.3 76,75 78,49
b 24 80,24

11 ) 23 73.26 71,51
b - 2,1 69,77

12 P 1.4 45,35 40,11
b 1,1 34,88

13 2 1.9 62,79 62.79

14 2 1.4 45,35 45,35
b 1,4 4535 .

15 2 2,4 80,24 78,49
b 2,0 76,75

6 P 2.7 90,70 88,95
b 2.6 8721

17 a 1,0 31,39 33,13
b 1,3 34,88

18 2 0,9 28 28

19 2 1,0 31,40 31,40
b 1,0 31,40

20 P 1.4 45,35 45,35
b 14 45,35

21 2 2,0 66,29 78,50
b 2,7 90,71

22 2 1,4 45,35 45,35
b 1.4 4535

23 a 1,8 5931 57,57




b 1.7 55,82

24 2 1.4 45,35 43,61
b 1.3 41,86

28 2 2,5 3,73 87.22
b 2,7 90,71

26 2 2,0 66,29 61,06
b 1,7 55,82

27 2 2,8 94,20 94,20
b 2,8 94,20

4.2 ANALISIS ESTADISTICO
Para comparar el metodo de destilacién vs. el método de maceracién titulacién hemos trabajado con

cuatro pruebas para determinar concentraciones de dioxido de azufre { SO, ) en camarén. Las tres

pruebas basados en la destilacidn y un método basado en la maceracion titulacién en frio

El primer método es el mé!odo oficial da la A.O.A.C. del Regisiro Federal Part V, Departamento de
Salud y Servicios Humanos. Food and Drug Administration 21 CFR. Part 101 que es el método de
MONIER WILLIAMS realizado en el equipo destilador KIENDAHL como nuestro método patrén.

E! segundo método es el método de MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON con el
equipo de DESTILACION SIMPLE.

E! tercer método, es el métado TEST QUICK MACERACION TITULACION EN FRIO.
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Y por ditimo se ha trabajado con el sistema de reactivos del segundo método en el equipo de
destilacién KJELDAHL. A fin de dar las mismas condiciones a ambos métodos tanto al MONIER
WILLIAMS como al de MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON.

De esta manera se ha obtenido resultados para las cuatro pruebas.

Debo aclarar que para cada una de las TABLAS DE RESULTADOS donde se encuentre un sélo
resultado por muestra, han habido fallas por diversas causas: Como [a falta de agua en el sistema
de circulacién de los equipos, cambios de presién, falla en el drenaje de la bureta, etc. Por lo que se

ha omitido este resultado.

Para el estudio estadistico nuestro disefio experimental ES UN DISENO COMPLETAMENTE
ALEATORIO. DISENO EN BLOQUES ALEATORIOS.

Donde Ia estimacién de la variacién aleatoria ( el error experimental ). Se reduce dividiendo las
observaciones de cada clasificacién en bloques. Esto se logra cuando fuentes conocidas de
variabilidad ( es decir, variables extrafias ) se mantienen fijas dentro de cada bloque, pero varian de
blogque en bloque. '

El modelo fundamental para el andlisis de esta clase de experimento con una observacién por
“celda” ( esto es, existe una observacién correspondiente a cada tratamiento dentro de cada bloque ).

El modelo matématico vendra dado por:
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Yij =p + of + B3 + Xijj

Lo que significa que cada i ésima observacién del j ésimo iratamientc va ha seriguala la p

poblacional (u) més un efecto del i ésimo tratamiento {ai ) mas el efecto del j ésimo bloque BT,
més un error aleatorio asociado al proceso de muestreo ( Tij ) que son valores de variables

aleatorios independientes normatmente distribuidas con u =0 v varianza comin ag’.

Este disefio se lo resuelve mediante un ANOVA de dos vias, en donde la hipotesis fundamental a

probar es:
Ho: ¢ = 0, paraiodos las pruebas.

Pudiendose también probar;

Ho: B} = 0, para todos los blogues

Utilizamos un ANOQVA de dos via cuando queremos comparar fas medias en un experimento

disefiado por azar simple.

La cual, al rechazarse, nos indicard que el criterio clasificacion en bloques ha sido correclo.

La hipotesis afterna establece gue al menos uno de los efectos no es cero.

Las hipGlesis a probar son;

Ho : Mt = M2 = ..... Ha (todas las medias son iguales )



M1 : 3}11 tal que Lt = L { al menos hay una media desigual )

Es decir, probar los efectos de Ias pruebas. Pudiéndose también probar:

Ho':J11= 112 = b (Ja media de los bloques son iguales )

Hot": T1f talquet = 1aj (Eq1 de los bloques desigual )

o sea, probar los efectos de los bloques.

En esta clase de clasificacion con dos criterios el esquema es el siguiente:

TABLA N° Vill DISENO EXPERIMENTAL DE LAS PRUEBAS
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TRATAMIENTOS
BLOQUES | TRAT.1 TRAT.2 TRAT.3 TRAT.4 TY. TY.2
Bl Y11 Y21 Yil Yal Y1
B2 Y12 Y22 Yiz Va2 Y2
BJ Yij v2§ Yij Yaj Y
Bb Yip Y2b Yib Yab Y.b
TY Y1 Y2 Yi Ya Y.
Y
Y2
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En donde a es el nimero de tratamientos ( PRUEBAS ); y b el nimero de bloques.
Y.. Es el gran total de las b observaciones. YiJ observaciones relativas al | esimo tratamiento y al j
esimo bloque. Yi Ia suma de las b observaciones en el | esimo tratamiento. Y j la suma de las a

observacignes en el j esimo bloque.

Para comparar la eficlencia de las cuatro PRUEBAS utilizadas en la determinacién de niveles de
S0, en ppm en muestras de camarén. Se extraen los promedios reportados de los ( andlisis por

duplicado ) para cada una de las pruebas, muestra de tamafio 27 .

LA PRUEBA A consiste en el método de MONIER WILLIAMS realizado con el equipo destilador

KJENDAHML.

LA PRUEBA B es el métado MONIER WILLIAMS modificado por SHIPTON adaptado al

KJENDAHL.

LA PRUEBA C es el método MONIER WILLIAMS medificado por SHIPTON realizado en el equipo
de DESTILACION SIMPLE.

LA PRUEBA D es el método TEST QUICK maceracién titulacién en frio.
Considerando los tratamientos como pruebas obtenemos nuesira tabla de analisis de varlanza y

probamos con un nivel de significancia de 0.01 . Si existen diferencias entre los métodos.

Los promedios abtenidos para cada PRUEBA son los siguientes:



TABLA N° IX
RESULTADO PROMEDIO DE LAS CONCENTRACIONES DE SO, PARA LAS PRUEBAS

CONCENTRACION DE SO, (partes por mifién)
N° PRUEBA A | PRUEBA B | PRUEBA C |PRUEBA D [3v. w2
MUESTRA
1 4313 0T 40,11 85 20835 | 43900722 |
2 40,72 4041 40,11 90 21094 | 44495683
3 2822 143.62 54,07 100° 235,91 55653,528
4 16170 [61.04- 66,28 15 324,02 104988 55
5 14343 40,17 3313 95 211,37 |44677,276
8 7753 75,00 73,26 145. 370,79 13748522
7 13385 (2837 4361 90 20583 | 42365968
8 3604|2964 33,13 90 188,81 35649,216
g 85,18 8721 81,99 165 419,38 175879,58
10 60,60 _ 78,49 5232 155 246,41 119999 88
11 82,90 151 80,24 140 374,74 140430,08
12 46,41 140,11 41,85 95 22337 49804,156
13 67.00.. 6279 61,06 130- 32004 |103002,48
# 14 41,50 14535 _ 41,86 95— 22371 50046,164
-[15 75,35 78,49 83,72 145~ 382,56 146352,15
16 90,10 88,95 0593 160 43498 189207,60
17 31,12 2313 34,88 75 17413 | 30321,256
18 2048 28 34,88 75 167,36 | 28009,369
19 36,04 31,40 47,10 90 20454 | 41836611
20 5297 4535 50,59 100 248 91 61956,188
21 80,27 78,50 07,69 160 416,46 173436,03
, 2 4423 45,35 36,64 105 231,22 | 53462688
123 42,05 5757 4535 105 24997 | 62485000
24 48,60 43,61 41,87 o5 22008 |52477.646
25 92,20 87,22 81,99 170 431,50 186192,25
26 8027 61,06 75,01 160 376,34 14163179
27 96,66 04,20 9594 170 456,80 | 208666,24
Y 156752 1526,20 1574,61 3200,00 7868,42
Y2 103.200 67.560 104.226 406.650 711635 | 2524016
Y 58,06 5653 5832 11852
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la suma de cuadrados para el andlisls de varianza de una clasificacién con dos criterios fa
caiculamos por medio de férmulas:

SST=Zai=1 Zbi=1YF - C

88(Tr}= Zal=1 Y¥. /b- C

SS@h= vhj=1Y%/a -C

donde C, denominado término de correccién, estd dado por

C= (ZXYij)*/ N6 C= (Y.)*/ ab

donde a= 4 pruebas

b = 27 muestras

En eslas expresiones Yi es el niimero total de b observaciones para €l i esimo tralamiento, Yj es la
suma de los a observaciones’en el j esimo blogue v Y.. es el gran {otal de todas las observaciones.
Nolese que las divisiones de SS( Tr) y de SS(BI) son el nimero de observaciones en los totales

respectivos Yi., v Yj. ak

suma de cuadrados detl error
SSE = 88T - 85(Tr) - SS(B)

kY
ki

Los resultados oblenidos al analizar la suma total de los cuadrados en sus componentes son

resumidos de marnera convenienie por medio de ia siguiente labla de andlisis de varianza,



TABLAN® X

TABLA DE ANALISIS DE VARIANZA

FUENTE DE |GRADOS DE |SUMADE MEDIA F

- | VARIACION | LIBERTAD CUADRADOS | CUADRADA

PRUEBAS a-1 88(Tr) MS(Tr) =|¥(Tr) =
BS(Te)/a-1 ME&(Tr) / MSE

BLOQUES b-1 SS(BI) MS(BI) = F@BhH =
838(BlYb-1 MS(Bl)/MSE

ERROR {a-1} (b-1) SSE MSE =
88E /(a-1)b.1)

TOTAL ab - 1 SST

En donde ia relacion MS(Tr} / MSE es nuestro estadistico de prueba llamado F, v que sigue una

distribucién * F * de Fisher - Shnedecor con Vi=a-1y V;=(ab- a) grados de liberiad

La zona critica o de rechazo (w) viene dado por:

FxFo

Calculamos la suma de cuadrados para nuestra tabla de anélisis de varianza




Comenzamas por calcular ¢f término de correccidn:
C= (7868422)%/ 108 N =ab
C = 573.260

Célculo de la suma de cuadrado de los totales

SST = [(43,13) +(4011 ¥ +(4011) + (85) ... + (1701 -
88T = 711.635 - 573,260

SST = 13837544

Céleulo de la suma de cuadrado de LAS PRUEBAS ( Tr)
SS(Tr) = [ (1567,52)>+ (152620)* + (1574,61)* + ( 3200 )* / 27 }
SS(Tr) = 64837321 - 573260

SS(Tr) = 7511321 )

Caleulo de la suma de cuadrados de los Bloques (BI)
SS(BL) = [ (208)* + (210) + (236P.../14]1 - C
SS(B) = 631.004 - 573.260

SS(BI) = 57.744

Calculo de la suma de cuadrado del eror.
SSE = 138.375,44 - 7511321 - 57.744
SSE = 5518,23

c

C
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TABLA N° XI TABLA DE ANALISIS DE VARIANZA PARA LAS PRUEBAS.

La siguiente es la tabla del ANOVA para nuestros cdlculos.
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FUENTE DE |GRADOSDE | SUMADE CUADRADO F
VARIACION |LIBERTAD |CUADRADOS | MEDIO

PRUEBAS 3 75.11321 25.037,73 3539
BLOQUES 26 57.744 2.220,92 31,39
ERROR 78 551823 70,74

TOTAL 107 138.375,44

El Fe limite obtenido de la tabla de “ F “ Fisher Shnedecor con 3 y 104 grados de libertad es de Fe =

3,98 dato extraido de la tabla de los valores entre los intervalos de 60 - 120 con un nivel de

signicicancia de 0,01 -

El Fe limite obtenido para un nivel de significancia de 0,05 extraido de la tabla de “ F “ Fisher

Shnedecor con 3 y 104 grados de libertad es de Fe = 2,69

Decisiones:

Puesto que el valor obtenido de F = 3539 sobrepasa el Fe = limite, Fe = 3,88 con un nivel de

significancia del 0,01 con 3 y 104 grados de libertad

La hipotesis nula se rechaza, para un nivel de significancia del 0,01 y del 0,05
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Concluimos que existen diferencias significativas en las pruebas utilizadas para determinar
conceniraciones de SO, en ( partes por milién ) en muestras de camarones congelados.

Despues de realizar nuestro ANALISIS ESTADISTICO ANOVA
. Sabemos que no todos los métodos son iguales que existe al menos un método que es distinto a los
demds métodos,

Pero queremos saber mds ; Cudl tratamiento difiere de los otros y cuales son iguales entre si 7

Para responder a estas preguntas de COMPARACIONES MULTIPLES utilizamos las pruebas de
STUDENT - NEWMAN - KEULS ( SNK ) donde el andlisis de varianza es en una dimensién para
tamafios muestreales iguales .

-

La prueba compara el rango de cualquier conjunto de P medias con un apropiado rango de minima
significancia, Rp, dado por.
Rp=Sx . rp

Donde Sx es el error estdndar de la media y puede calcularse mediante la férmula

Donde MSE es la media de los cuadrados del error en el anélisis de varianza

El valor de I'p depende del nivel deseado de significancia y del nimero de grados de libertad

commespondientes a la MSE, que se obtiene de la tabla studentizada para « =0,05y0,01 para p=
2,3......10,, y varios grados de libertad entre 1 y 120
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Con respecto a los datos de las concentraciones de SO; en ppm en muestras de camarones
congelados de nuestro disefio experimental. Aplicamos la prueba de STUDENT NEWMAN KEULS
( SNK ) para probar cudles medias de los métodos difieren de las otras empleando un nivel de
significancia de 0,01

En primer término ordenamos en un orden creciente de magnitud las cuatro medias muestreales

PRUEBAS B A c D
MEDIAS 56,53 58,06 58,32 118,52

A continuacién calculamos el error estdndar de la media

Calculamos SX utilizamos la'media del error cuadrado 70,74 que se obtuvo en el andlisis de varianza

y tenemos

70.74 _ 161

8x =
27

Entonces, obtenemos (por interpolacién lineal) de la tabla studentizada los siguientes valores de rp
para o = 0,01 y 104 grados de libertad:
P |2 3 4

p | 3N 4,22 4,52



Muttiplicando cada valor de rp por SX = 1,61 abtenemos finalmente e

p ’ 2 3 4 i

Rp [ 6,01 5,83 7.31

El rango de las cuatro medias es 118,52 - 56,53 = 61,99, que excede a R4 = 7,31 que es el
rango significativo minimo. Este resultado era de esperarse, dado que la prueha F de nuestro

ANQVA indict que las diferencias entre las cuatro medias efan significativas con o« = 0,01

Para probar si hay diferencias significativas entre tres medias adyacentes, obtenemos rangos de
60,46 para las medias siguientes 58,06 5832 11852 y unrango de 1,79 para las siguientes
medias 5653 58,06 5832

Puesto que el primer valor de 60,46 sobrepasa R3 = 6,83 . Las difefencias observadas en el
primer conjunto de medias son significativas,
Y dado que el segundo valor de 1,79 del conjunto de medias no sobrepasa R3 = 683 . Las

diferencias comrespondientes no son significativas.

Por dltimo dentro del primer conjunto de medias encontramos rangos mayores que el rango
significativo minimo R2 = 6,01
Mientras que en el segundo conjunto de medias. Ningun par adyacente de medias tiene un rango

mayor que R2 = 6,01 que es el rango significativo minimo .
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Todos estos resultados pueden resumirse escribiendo

Dondesahadlbujadouna!ineabajoeloonjuntodamodfasadyaoemespara los cuales el rango es
menor que el valor del Rango Significativo Minimo R2 = 6,01 esto es, bajo el conjunto de medias
adyacentes para los cuales las diferencias no son significativas.

Hasta ahora, por lo que a parejas de medias adyacentes respecta, encontramos que sélo la
diferencia entre 118,52y 58,32 es significativa.

Interpretando estos resultados concluimos que La PRUEBA D obtiene concentraciones de S0,
(ppm) en producto congelado de Penaeus vannamel mds altos que LAS PRUEBAS B,Ay C.

En consecuencia:

LA PRUEBA D es significativamente inferior a cualquiera de las otras pruebas.

LA PRUEBA D difiere de las otras pruebas.
Las pruebas que son iguales entre si son las pruebas A, B,y C.



Estasoonclusloneslaspodemvlsuaﬂzarmejoroonelgraﬁoodabanaspamlaoomparacldnde
metodos. Destilacién ve. Maceracién Titulacién en frio.
DondesepuedeapmciarlagmndlfmnchquemdsteoonlapmebaDMﬁodo Test Quick
MaxmdmrmmmﬁnonmeCGimumm:ahsdﬂmpmdnsAﬁnyemkmcwmmseha
utilizado el principio de la destilacién.

Con el grafico de sectores o circulares. Podemosapmctariossectoresquenosmpresentalas
nmdhsdemdaumdehspnnbas.PodemosndarthmnbaDasddobquhspmebas
AByC.

Mennasquelaspruebasmquasemmﬂizadoladesﬁladon, Pruebas AB y C. representan
sectores iguales entre sl.
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A continuacién realizamos un andlisls econémico de los costos de Invursidnde los equipos

materiales y reactivos de cada uno de los métodos utilizados para determinar sulfitas en camarén,

y luego compararemos los mismos, a fin de determinar ef impacto econémico.
Comenzaremos por detaflar los materiales y reaclivos utilizados en el EQUIPO DE DESTILACION

SIMPLE.

TABLA N Xii DETALLES ECCONOMICOS
METODO DE MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON

ITEM |N- DE CATAL |DESCRIPCION DEL ITEM UNIDAD | PRECIO UNI. |PRECIOT.
001 4100 - 1L Balon fondo plano dimensiones |6 85,000 510,000
24/40 de 1000 ml. PIREX
002 9040 - 24 tubo en u de conexién tres vias | 2 190,000 380,000
24/40 PIREX
003 6400 - 250 Embudo de separacién tipo pera |2 153,700 307,400
liave de vidrio y tapon N- 22 de
250 ml. PIREX
004 2540 - 300 condensador Grahan tipo espi- |2 185,680 371,360
ral, cuello esmerilado punta sin
esmerilar, 300 mm. de largo
005 trampa de vapor 2 171,000 342,000
006 bureta de 250 ml. PIREX 2 180,000 360,000
007 05-779 Agarraderas doble para buretas | 2 124160 248,320
008 05-733 Agarraderas de vinil 23 cm de|4 124,160 496,640
largo, abertura hasta 64 mm.
009 14 - 688 soporte universal 6 58,500 351,000
010 14-750 anillo sostenedor 2 94 80D 189600
011 15 - 5BOA rejiila de amianto 2 18,880 37,760
012 14 - 135M tapones de cauchode 24cmde |6 6,000 36,000
diameiro
013 03802 merchero aligas 2 250,000 500,000
014 tanque de gas con valvula 2 20,000 180,000
015 1000 - 250 vaso de precipitacién griffin, gra |12 6,660 79,920
duadas, con pico, deee 250 ml,
corning ine.
016 vidrio refoj 2 6,450 12,900
017 11-312B perlas de vidrio solido, 4 mmde |1 87,975 87,975
diametro 1 libra
08 11 - 380C agitador de vidrio 5 mm. de{1 1,480 1,490
diametro por 200 mm, de fargo
procedencia USA Fisher
019 F28456 -0000 | probeta graduada de polipropile |2 16,360 32,700




no de 250 mi.
020 2982 - 100 probeta de vidrio con tapén esca | 1 36,270 36,270
la metrica de 100 ml
1021 16 - 649F i uada de 10 ml, 1 4,950 4,950
022 13649F pipeta volumetrica de 5 mi. 1 5,040 5,040
023 matraz aforado de 1000 mi. 1 56,880 56,880
024 frasco color ambar 1 8,350 8,350
025 moriero 1 85,000 85,000
026 20140 termometro de -20 a 110-C. lar- |1 19,100 19,100
305 mm. H.B Instrument
027 SP18425 calentador agitador nuova Il, su- |2 1°147,750 2°205,500
perficie 23x21 cm, calentador 40
370-C agitacién 100 - 1000 rpm.
120 v, 60 Hz
028 U193-460 acldo clorhidrico 48% reactivo | 1 49,590 49,500
grado analitico, ACS (CDTA)
certificado del consep, 2.5 it
MALLINCKRODT
029 yodo resublimado, 100 gr.[1 120,000 120,000
MERCK
030 U193 - 460 acido acetico glacial 1 70,720 70,720
031 tiosulfato de sodio 1 140,000 140,000
032 1123-120 Yoduro de potasio reactivo gra- | 1 188,750 188,750
do andlitico ACS Free flowing
500 gr MALLINCKRODT
033 P253 - 500 Yodato de potasio certificado 1 175,310 175,310
acs 500 gr. Fisher
034 5516 - 500 Almidon soluble polvo, Fisher 1 121,720 121,720
certificado acc., 500 gr
SUMAN 7902, 245
10 % ITM 790,224 5
TOTAL S/.

Y
et
7 g

8°602,469.5




TABLA Ne Xill DETALLES ECONOMICOS
Detalles econémicos de los materiales y reactivos de el método TEST QUICK
MACERACION TITULACION EN FRIO
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ITEM N: CATAL |DESCRPCION DEL ITEM UNIDAD |{PRECIO UNI [PRECIOT.
001 bureta de 50 ml. PIREX 2 180,000 360,000
002 25-779 mreras doble para buretas 1 124,160 124,160
003 14 - 688 soporte universal 1 58,500 58,500
004 vasos de precipitacién GRIFFIN, |12 6,660 79,920
graduacién con pico, de 250 ml
Corning Inc.
005 11-380C |Agitador de vidrio 5 mm. de dia- |1 1,490 1,490
metro por 200 mm. de largo de
procedencia USA Fisher.
006 2082 -100 | Probeta graduada de vidrio con |1 36,270 36,270
escala metrica de 100 ml.
007 pipeta volumetrico 10 mi. 1 9,100 9,100
008 pipeta volumetrica 1 ml. 1 5,040 5,040
009 pipeta de 2 ml. graduacién metri |1 4,970 4,970
010 matraz aforado de 1000 ml. 1 56,880 56,880
011 frascos color ambar de 1000 ml. |1 8,350 8,350
012 20140 termometro de -20a2 110 C. lar- |1 19,100 19,100
305 mm. HB Instrument
014 5516 - 500 |Almidon soluble polvo, Fisher|1 121,720 121,720
015 U193 - 460 | Acido clorhidrico 48% reactivo |1 49,500 49,590
grado analitico ACS (CDTA) cer
tificado del consep, 25 It
MALLINCKRODT
016 1123 -120 | Yoduro de potasio reactivo gra- |1 188,750 188,750
do andlitico ACS Free Flowing
500 gr. MALLINCKRODT
017 P253 -500 | Yodato de potasio certificado |1 175,310 175,310
ACS 500 gr. Fisher
018 Bicarbonato de sodio 1 Ib. 1 24,700 24,700
Anaranjado de metilo 1 oz. 1 37,700 37,700
Carbonato de Sodio. 500 g.|1 80,800 80,800
80,800
SUMAN 1262,350
10 % ITM. 126,235
TOTAL 1°388,585




TABLA N° XIV DETALLES ECONOMICOS
Detalles econémicos para el equipo de DESTILACION KJELDAHL

METODO DE MONIER WILLIAMS
ITEM [N CATAL |DESCRIPCION DEL ITEM UNIDAD |PRECIOU [PRECIOT
001 Unidad de Kjeldahl para 6 digesto 29°500,000
res y 6 destiladores ensamblados
localmente con todos los acceso
rios originales de labconco, con 6
balones de Kjeldah! de 650 mi. o
800 ml. Ballas de Kieldahl tipo
redondo de 48 mm. de diametro;
Fiolas Erlenmeyer de 250 ml; Tubos
reclaining con instalacién.
REACTIVOS
ITEM | N°CATAL |DESCRIPCION DEL ITEM UNIDAD |PRECIO U. |PRECIOT.
002 HE13-460 | Acido clorhidrico 48 %, reactivo grado | 1 49,500 49,500
do analitico, ACS., (CDTA) certifica
do del consep, 25 it.,
MALLINCKRODT
003 5240500 | Peréxido de hidrogeno 30%, certifica |1 82,200 82,200
do ACS., 500 ml. MALLINCKRODT
004 M296-10 | Metil rojo pH indicador, color cambia |1 54,070 54,070
de rosado a amarillo, Fisher 10 gr.
005 8889- Parafina Paraplast plus de 1 kilo, 1 20,525 50,525
502004 Sherwood
006 P243-500 | Potasio hidrogeno Falato primario 1 84,870 84,870
standard (acidimetric standard) (Pota
sio bitalato)., cert. ACS. 500 gr.
007 A962-4 Alcohal, grado reactivo, susecptible |1 144,550 144,550
para uso histologico, 4 it.
007 hidroxide de Sodio 1 Kg. 1 104,000 104,400
008 Fenolftaleina. 100 gr. 1 81,200 81,200
SUMAN 30°157,005
10 % ITM. | 3°015,700.
TOTAL __ [33"172,705.




TABLA N* XV RESUMEN DE COSTOS PARA LOS METODOS
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RESUMEN DE COSTOS

METODOS EQUIPOS COSTOS
MONIER WILLIAMS DESTILACION SIMPLE S/. 8'692,4285
MODIFICADO POR SHIPTON

TEST QUICK MACERACION | TITULACION S/, 17047255
TITULACION EN FRIO

MONIER WILLIAMS KJELDAHL 8/, 331727085

Quedando descartado el método de test quick maceracion fitulacién en frio por su

deficiencia en la exactitud de las concentraciones de 80, en muestras de camardn,

demostrade por nuestro estudio.

Nos queda comparar los costos entre los olros 2 métodos en que no se hays diferencias

significativas,

Enla tabla N° XV resumen de costos.

Nos podemos dar cuenta que el método MONIER WILLIAMS modificado por SHIPTON cuyo

EQUIPO DE DESTILACION SIMPLE presenta un coslo de S/. 8'692,420.5 es 3,81 veces menor

que el EQUIPO KJELDAHL método de MONIER WILLIAMS,

Por lo que consideramos que el EQUIPO DE DESTILACION SIMPLE no represenia un impacto

econdmico para ias pequefias empresas exportadoras de camardn.



A CONTINUACION PRECIOS DE CAMARON:
1.- COLAS DE CAMARON

TAMANOS FOB GYE X LB.
16/20 Uussg 765
21/26 7.30
26/30 6.65
31/35 5.65
36/40 4.80
41/50 365
51/60 3.05
61/70 2.65
71/80 2.30
91/110 . 2,00
EMPAQUE:

CAJAS DE 5 LBS. { PARAFINADAS )
CARTON MASTER DE 50 LB.
2- CAMARON CON CABEZA

TAMANOS FOB GYE X KL.
40/50 Us$ 9.60
50/60 8.60
60/70 7.40
70/80 7.00
80/100 6.30

100/120 575
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1201140 530 |
140160 5.10 L
EMPAQUE: :

CAJETAS 2 KLS. NTS.

foaty ter b

XA EEE

MASTER 20 KLS. NTS. U
Dependiendo del cliente impariador, se determina el porcentaje de cada clasificacién para envio del
producto por contenedor. Por lo general el 10 % del producto claslificacion 80 - 100 es requerido
cubriendo el 100 % las demds clasificaciones solicitadas.

De 800 masters que entran en un contenedor ef 10% (BD masters) clasifleacidn (80 - 100} cuyo
precio es 6.3 FOB GYE K. resultaria el precio del 10% del producto de un contenedor en 10,080
dolares es decir $/. 25°704,000 millones de sucres excluyendo el flete y el seguro { precic dolar =
2,550 sucres ). -

Asumiendo que no se de un adecuado tratamiento quimico al 10 % de este contenedor esto es a
1600 kilos de camarén clasificacién { 80 - 100 ), lo cual determina el rechazo del producto se estarfa
perdiendo S/, 25700,000 en una sola clasificacién en un solo contenedor, es decir 3,2 veces el
costo del equipo sin considerar que se pone en riesgo la totalidad de las clasificaciones de! producto,

&n un contenedor.

Por lo tanto es justificada la inversién en equipos sofisticados de andlisie quimico para determinar
concentraciones de preservantes quimicos uiilizados para conservar el camarén.
indudablemente la compra del equipo no crearfa un impacto econdmico fuerte, al contrario,

Incrementaria el rendimiento econémico de la produccién en las empresas exportadoras de camarén.
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CAPITULOV

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 CONCLUSIONES

Despues de haber realizado e! estudio comparativo de los métodos para determinar dioxido de arufre
{ 80, ) vy haber andlizado sus resultados . Hemos llegado a las siguientes conclusiones.

las condiciones experimentales fueron satisfactorias ya que pricticamente cumplimos a cabalidad
caon lo que se habia planificado.

Para efecto de nuestro estudio trabajamos con cuatro pruebas para los 3 métodes de andlisis de
S0, los cuales son los siguientes:

PRUEBA A EIMETODO MONIER WILLIAMS EN EL EQUIPO KJELDAHL

como nuestra método patrén ( controt } Metodo Oficlal de Analisis por la ( A.O.A.C. } Asoclacién de
Quimicos Anatistas Oficiales. Registro Federal Part V, 21 CFR. Part 101.

PRUEBA B. Se ha trabajado con el sistema de reactivos de fa PRUEBA C, en el equipo de
destiiacion KJELDAHL. A fin de dar Ias mismas condiciones a ambos métados tanto al MONIER
WILLIAMS como al de MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON.

PRUEBA C. METODO DE MONIER WILLIAMS MODIFICADC POR SHIPTON EN EL EQUIPO
DE DESTILACION SIMPLE.
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PRUEBA D. METODO TEST QUICK MACERACION TITULACION EN FRIO

De esta manera se ha obtenido resuftados para las cuatro pruebas.

Para cada una de las pruebas se han realizado andlisis por duplicado en muestras de clasificacién (
80 - 100 ) reportandose ef promedio.

Nuestro disefio experimental fue completamente aleatorio, muestreo al azar, para lo cudl analizamos
27 muestras por cada prueba. Se realizé un fotal de 216 andiisis quimico.

Resolvimos el disefio experimental con un andlisis de varianza de dos via { ANOVA ), la misma que
determiné que hay diferencias significativas entre fos métodos con un nivel de significancia de 0,01

Para determinar cudl método difiere de los ofros métodos. Sometimos las medias de las cuatro
pruebas a fas PRUEBAS DE COMPARACIONES MULTIPLES DE STUDENT NEWMANS KEULS
Dando como resuitado que no hay diferencias significativas entre las tres primeras pruebas ( A, B,
C. ), mientras que para la prueba D METODO TEST QUICK MACERACION TITULACION EN
FRIO sl hay diferencias significativas.

Por lo que se concluye que el METODO TEST QUICK MACERACION TITULACION EN FRIO es
significativamente inferior a cualquiera de los otros métodos. Con un nivel de significancia de 0,01

Y tanto el método MONIER WILLIAMS realizado en el equipo KJELDAHL como el método de
MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON realizado en el equipo de DESTILACION
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SIMPLE, tienen el mismo principio la destilacién, por lo que determinan la concentracion de SO, en

el producto de una manera eficienie y segura.

2. El tiempo es un factor preponderante en la determinaclén de dioxido de azufre, debido a que ef
procesamiento del camarén en las empresas es continuo, se hace necesario determinar la
concentracion de dioxido de azufre con la rdpidez y precision del caso,

Per lo tanto es importante sefialar que el factor tiempo es el que hace determinar que el METODO

MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON utiizado en el equipo de DESTILACION ©

SIMPLE sea el método mds propicio en la determinacién de S0,, logrando resultados eficientes con

la rapidez y precisidn, debido a su calentamiento directo con la Bama del mechero a gas y;‘su
valoracién simultanea con yodo conforme se va destilando la muestra, empleando de 12 a 1.5
minutos en la realizacion del andlisis obteniendo un volumen de destilado total de 150 ml.

3.- El costo de inversion de equipos materiales y reactivos para el método de MONIER WILLIAMS
MODIFICADO POR SHIPTON en el equipo de DESTILACION SIMPLE es 3,81 veces menar que
el equipo KJELDAHL como lo demuestra el estudio econémico realizado.

Por lo que no se considera un impacto econémico fuerte para las pequefias empresas exportadoras

de camardn.

4.- Es muy importante conocer el nivel de dioxido de azufre { SO, ), contenido en el producto tanto
fresco { después de la inmersion ), como después del congelado, pues durante la congelacién se
produce desulfitacion y, puesto que las normas intemacionales y organizaciones con el FDA { Food
and Drug Administration ) permiten un maximo de 100 ppm de SO, en el producto. Debido a ésto se

hacen precisos los métodos de determinacién de dioxido de azufre.
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5.- Ademas de realizar pruebas para el metodo test quick maceracion titulacién en frio en un tiempo
igual 10 minutos como indica la técnica, realizamos pruebas a diferentes tiempos como son; 20y
30 minutos de maceracidn de una misma muestra, para determinar SO, en camarén. No obstante no
se¢ fomaron en consideracidn para un analisis estadistico dado que repostaba valores
extremadamente elevados

6.- El objetivo de nuestro estudio no era determinar los tiempos de inmersién que requiere el
producto en ef fratamiento quimico, ya que los tiempos de Inmersién depende de la clasificacion (
tamafio ) que se esta iratando, pues un producto de tamafio pequefio necesita menor tiempa de
inmersién, no asf el de mayor tamafio. Tampoco esluvo al alcance de nuesira investigacion
determinar el grado de dilucién de la concentracién de SO; que presenta el producto una vez que
llega 2 fa empacadora, y despues de congelacién.

-
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5.2 RECOMENDACIONES

1.- Al momento de realizar el andlisis de SO, se recomienda no olvidar abrir la llave para que circule
el agua a través del condensador del equipo de DESTILACION SIMPLE, como para el sistema del
equipo KJELDAHL, ya que de lo contrario existiria un sobrecalentamiento en el sistema de los
terminales haciendo que se pierda SO, por el escape de gas, en el beaker y la fiola de recepcién
respectivamente, evitando asl accidentes y la perdida de nuestro an4lisis.

2.- Se recomienda tener todas las precauciones del caso, cuando se esie trabajando con acidos,
como por ejemplo.

trabajar dentro de la sorbona, no hablar mientras se trabaja, evitando la inhalacién del 4cido
(corrosivo e irritante) tener mucho cuidado de no derramar el 4cido, si se llega al contacto con la
piel lavese inmediatamente con abundante agua y jabén.

3.- Se recomienda profundizar el estudio en cuanto al tiempo de inmersién del producto en el
tratamiento quimico para diferentes clasificaciones ( tamafios ), como también determinar el grado
de dilucién que presenta el producto cuando llega a la empacadora, despues del procesamiento y
luego del congelado.

4.- Se recomienda utilizar el METODO DE MONIER WILLIAMS MODIFICADO POR SHIPTON
con el equipo de DESTILACION SIMPLE, para la realizacién del estudio de tiempo de inmersion del
producto en ef tratamiento quimico, y del grado de dilucién del mismo en la camaronera. Por ser un
equipo versatil, de bajo costo, y por las facilidades de traslado, instalacién, montaje y

funcionamiento..
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5.- Se suglere que las camaroneras cuenten con una infraestructura acorde para la realizacién del

tratamiento quimico, teniendo una clara idea de obtener un producto de buena calidad
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APENDICE |

METODOS DE EXPRESAR LA CONCENTRACION DE UNA SOLUCION

Hay vardas unidades cuantitativas para fa concentracién. Esta se puede designar en unidades
fisicas, o sea, en tanto por ciento de la solucién, o se puede expresar en funcién de unidades
quimicas, en soluciones molares y normales.
SOLUCION EN PORCENTAJE (O PORCIENTO ) EN MASA
Este método expresa la concentracién como el porciento de soluto en una masa dada de solucisn.
Para una determinada masa de solucidn, un determinado por ciento de la solucién es soluto.
Supéngase que se toma una botella de los reactivos que dice “ hidréxido de sodio, NaOH, 10% “.
Esto significa que por cada 100 gramos de esa solucién, 10 g. serdn de NaOH, y 90 g. sevdn de
agua. ( nétese que Ia cantidad de solucién es 100 g. y no 100 ml. ). Podriamos tener también esta
concentracién disolviendo 2.0 g. de NaOH en 18 g. de agua. Las concentraciones en percentaje de
masa son las que mds se usan para los sélidos disueftos en liquidos.

g. (soluto)

PORCIENTO EN MASA = X 100
g.(soluto) + g.(solvente)

g. {secluto)
PORCIENTO EN MASA = x 100
g. { solucién)

A medida que la instrumentacién quimica se desarrolla, nuestras posibilidades de medir
concentraciones de diluciones diluidas también avanzan. En vez de porciento en masad, con
frecuencia se emplean partes por millén { ppm )

g. ( soluto )

partes por millén = X 100,000
g(soluto ) + g (sclvente)
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Normalmente, los contaminantes en ef aire y en el agua, ios medicamentos ( o las drogas ) en el
organismo humano y los residuos de pesticidas son algunas de fas sustancias cuya concentracién
se mide en partes por millén.

Se debe notar que ia concentracién expresada como por clento en masa es independiente de ia
férmula def soluto.

PORCIENTO (O PORCENTAJE ) EN MASA SOBRE VOLUMEN (miv)

Este métado expresa fa concentracién como gramo de solufo por 100 ml. de solucién. Con este
sistema, una solucidn de glucosa al 10% { m/v ) se prepara disolviendo 10 g. de glucosa en agua,

diluyendo a 100 ml. y mezclando. También, la solucién al 10% ( m/v ) se podtia preparar, dlluyeq;déi

20 g a 200 ml, 50 a 500 m!, y asl susecivamente. Desde luego, se puede usar cualquier otro grédo L
de dilucién adecuado.
g. { soluto )

porciento en { masa/volumen) = X 10D G e A
mi. ( solucién ) a4,

-

PORCIENTO ( O PORCENTAJE ) EN VOLUMEN

Las soluciones que se preparan con dos liquidos con frecuencia se expresan en porcienio en
volumen con base en soluto. El porciento en vol(imen es el volimen de un Hiquido en 100 mi. de
solucién. La efiqueta de un frasco de alcehol ordinario dice “ alcohol isopropilice, 70% en vol(men “.
Esta solucidn puede prepararse mezclando 70 ml. de alcohol con agua para hacer un volimen total
de 100 ml. No se pueden utilizar 30 mi. de agua porque los dos volimenes ( 30 ml. y 70 ml. ) no
necesariamente son aditivos.

Voitimen de! liquido en cuestién

porciento en vollimen = x 100
Voltimen total de i3 solucldn

Se emplea el porciento en volimen para expresar la concentracién de aleohol en las bebidas y otras
soluciones.
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MOLARIDAD
Una solucién 1 molar, abreviado 1 M, se define como aqueifa gue contlene una mol de soluto por litro
de solucién:

moles de soluto

molaridad (m) =
volumen de solucién en iiros

Para determinar la molaridad de una solucién, se necesita conocer la cantidad de soluto en moles y
voll‘xmn!ota!delaso%uoién. La adiclén de una mol de soluto a un litro de disolvente, no da
necesariamente una solucién 1M el volumen final puede no ser un fitro. Es por lo tanto importante
notar que la definicion de solucién molar se reflere a los moles de soluto contenidos en cada iitro de
solucion final, la que resuita de la mezcla de soluto y disoivente.
Se usan matraces calibrados para un determinado vol(men a determinada temperatura para preparar
soluciones de la concentracién deseada. Estos matraces volumétricos o aforados, tienen una marca
de calibracion en el cuello parg indicar con exactiiud el volimen medido. La molaridad se basa en un
volimen también lo hace { 1000 ml de agua a 20°C. = 1001 ml a 25°C. ). )
Supéngase que deseamos preparar 500 m! de una solucién 1 M. Tal solucién puede pmpar;se
caleulando fa masa de 0.5 mol del soluto y diluyendo con agua en un matraz aforado de 500 ml (0.5
L. ). La molaridad serd:

0.5 mol ( soluto)

M = = 1 molar
05 L. (solucién )

5i reparamos en una balanza que no estd calibrada en moles, sino en gramos, podemos incorporar
los gramos en fa formuia de la molaridad. Lo haremos con Ia relacién:

gramos de soluto
moles =

masa molar

Sustituyendo ia relacién en nuestra expresién para la molaridad, obtenemos:



f

100

g. ( soluto)

masa molar { soluto ) x L. ( solucién )

gramos

masa molar por litro

Padramos determinar ahora la masa de cualquier cantidad de soluto con férmula conocida, dilulda a
cualquier volGmen, y calcular la molaridad de la solucidn mediante ta férmula anterior.
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APENDICE Hi

PREPARACION DE LOS REACTIVOS PARA LA DETERMINACION DEL RESIDUAL DE
BAETABISULFITO (50;)
PREPARACION DE LA 8OLUCION DE TIOSULFATO DE SODIO 0,05 N.
Reactivos:

5,0sNa; - sH,O ( Q. P. ) tiosulfato de sodio pentahidratado (quimicamente puro)

K yoduro de potasio

CO3Na; {Q.P.-R. A.) carbonato de sodio { reactivo para andlisis )

103K yodato de potasio

CIH 1 N. dcido clorhidrico
Célcudos:

Para 1 litro

P.m. 246,648

245.648
Equivalente gramo = ——rmm—- = 246,648
246648
Millequivalente g = ————— = 0,24668

1000
MASA NECESARIA REQUERIDA

V x N x Meqg
1000 x 005 x 0.24688

12.33 mg

I

© w =] «
]

12.33 gramos
Como e] 5,0;Na; es sustancia fciimente oxidable por dMas causas, aire, efc. por eso pesar algo
mds de lo calculado en este caso alrededor de 14 gramos se coloca en un beaker mas 0,200 g de

COsNa,, se aflade agua destifada se agita para disolver y se ftransfiere esta solucién
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cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1 litro donde se enrasa, se lapa se mezcla para
homogenizar.

NORMALIZACICN DE LA SOLUCION DE TIOSULFATCO DE SODIO

La SPTP 10;K R.A. { La sustancia patrén tipo primario yodato de potasio. reactivo para andlisis ) es
la que sirve de confraste la facilidad de su secado por ser una sustancia muy estable en altas
T°C.a 150 - 200 sin descomponerse luego de este secado la sustancia se enfriara en desecador

adecuado.
Caleulos:
Para 25 mi.
P.m. 2140064 = 214
214 e nA
Equivalente gramo = - = 3566 RS
. 6 RS
35.666
Miliequivalente gramo = = 0,0857
' 1000

MASA NECESARIA REQUERIDA
g=V x N x Meq
25 x 005 x 0.0357

g

g 0.0446 mg.

g = 0.0446 gramos
Pesamos 0.0446 g. y colocamos en una fiola lo disolvemos con 50 mi. de agua destilada
recientemente hetvida y enfriada agitamos hasta disolucién y agregamos 1,5 g de IK, se agita para
disolver y de inmediato acidificamos el medio con 10 - 15 ml. de solucién de CIH 1N. Mezclamos
perfectamente tapamos la fiola con tapa esmerilada y dejamos en reposo en la ascuridad por 10

mirtutos para que libere el yodo.
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Luego de éste tiempo se valora el yodo liberado dejando caer desde ia bureta cantidad suficlente de
solucién estdndar de S,0,Na; 0.05 N. apréximadamente hasta que la solucién adqulera un color
ligeramente amarillento y en ese momento se afladen 2 ml. de solucién de almidon al 1% y se
continda valorando con solucidn de tiosulfato de sodio anterlor, hasta que ocurra la decoloracién del
azul precedente que serd el punto final.

Calculos:

Consumo = 2166

0.0446
Normalidad =
21,66 x 0,03567

Normalidad = 0,0578267 del tiosulfato de sodio
VALORACIONES
PESO CONSUMO NORMALIDAD
1.-0,0450 2om. 0,0546009
2.-0,0447 20,5 mi. 0,0600027
3.-0,0449 21,6 ml. 0,0578865

Promedio consumo = 21,66 ml. Promedio normalidad = 0,0578267

PREPARACION DE LA SOLUCION DE YODO 0.05 N.
Reactivos:

Yodo recublimado { R.A)

IK (RA)

Solucién de almidon al 1 %

$5;03Na; 0.05 N. Solucién tipo secundario
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CH; - COOH glacial (R.A.) 4cido acetico glacial ( reactivo para andlisis )

Calculos:
Para 1 litro
P.m. 1269844
126.9844
Equivalente gramo = = 1280844
1
126.9844
Miliequivalente grame = e = 0.1269844
1000
MASA NECESARIA REQUERIDA

g = V X Nx Meq

9 = 1000 x 0.05 x 0127

g = 635mg.

g = 6,35gamos
Pesara!rededordesgramosdeyqdoyoo!ocamos en un beaker donde se encuentra unos 15 ml. de
solucién que contiene unos 22 gramos de IK se mezcla peifectamente hasta lograr & disolucion total
luego se trasvasa cuantitativamente en un matraz de 1 litro con agua destilada se Yeva a enrase mas
2 a 3 gotas de CIH concentrado, envasar en frasco color ambar.
La solucién de yodo recientemente preparada se eslandariza contrastandola frente 3 una solucion
estandar de S;0;Na; 0.05 N.
NORMALIZACION DE LA SOLUCION DE YODO 0.05 N.
Medir una determinada cantidad de solucidn de yodo {( 25 ml ) 0.05 N. aproximadamente y
colocamos en una fiola, diluimos con 50 ml. de agua destilada acidificamos con 1 ml. de &cido
acético glacial, mezclamos y titulamos agregando desde Ia burela $,0;Na; hasta el color fevemente
emarilio en este momento agregamos 1 ml. de solucién indicadora de almidén al 1% con lo que fa
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solucién torara azul y proseguimos la titulacién con ef tiosulfato de sodio hasta justa decoloracién

que sefiala el punto final.
Calculos:
21.66 ml. x 0.0578267
Consumo =
23

Normalidad = 0,0544603 de yodo
VALORACIONES
CONSUMO NORMALIDAD
1-232ml 0,0530882 .

. . o { i"“(wl,

2-228ml 0,0549353 e a*-v.__‘.h;
3-230ml 0,0544576

Promedio = 23 m!. Promedio normalidad = 0,0544603
PREPARACION, VALORACION Y CALCULO DE LA SCLUCION DE ACIDO CLORHIDRICO 1 N.

-

Reactivos:
CH (Q.P.)
CO3Na, (Q.P.)
Indicador sofucién anaranjado de metilo
al 0.1% solucién acuosa.
Calculos:

Para 1000 ml.
Concentracién 37%
Densidad 1.19
P.m. 36.5
V = —— e = ———
conc. X Dens. 0.37 x 1.19

V= 82mlCIH
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82 ml de CIH seria para 1000 ml. de solucién normal

En una fiola se agrega la mitad de agua destilada a emplear, luego se adiciona 82 mf. de CIH
concentrado. Se agita y se enrasa hasta Ia linea de aforo. Para estandarizar la solucién, se prepara
una solucién patrén de CO;Na;

PREPARACION DE LA SOLUCION DE CARBONATO DE SODIO COyNa, t N.

La solucién de 4cido clorhidrico 1 N. apréximadamente que se preparé necesila ser estandarizada
para lo cual se utiliza como contraste ia SPTP CO3Na; (Q.P.)

Caleulos:
Para 25 mi.
P.m. 105983 = 106
106
Equivalente gramo = —— = 53
. 2
53
Miliequivalente gramo = = {.053
1000
MASA NECESARIA REQUERIDA
g = V x N x Mea

g= 25x 1 x 0053 = 1325

g = 1.325
El COsNa, se encuentra pure, sin ninguna molécula de agua. Es conveniente secar una cantidad
aproximada de! peso que se va ha utilizar, utilizando una estufa a 100 - 130 T°C. Se deseca por 15
minutes y luego se enfria en un desecador por 20 a 30 minutos. Para preparar 25 ml. de solucién de
CO;Na; 1N. Se pesan 1,325 en una flola y se disuelve con 50 ml. de agua destilada.
NORMALIZACION DE LA SOLUCION DE ACIDO CLORHIDRICO 1 N.
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Tomar fa solucién 1N. de COsNa; + 5 golas de anaranjado de metile. Se mezcla por rotacién. La
solucion es amarilla. Se valora con el 4cido clorhidrico 1 N. contenido en la burela hasta obtener el
punto final que es el cambio de color de amarillo a anaranfado canela. (anotar los ml. gastados ).
Efectuar los caleulos para obtener el factor de cotreccion.

CALCULO PARA DETERMINAR LA NORMALIDAD DEL ACIDO CLORHIDRICO 1 N.

d. de CO3Na;
Consumo = N =
V cohs. % Meq del CO3Na;
FACTOR DE CORRECCION
VT, 25 ml
Factor de comreccién = =
V.P. 2535 ml.
25
Factor de correccién = = 0.98819
2535

Se consumié 25.35 ml. de dcido clorhidrico {volumen préctico). El volumen teérico sera Jos 25 ml.
de CO;Na; que se prepard en base al volumen de 25 ml. En la férmula.
CORRECCION DE LA NORMALIDAD DEL CIH 1 N.
Como se consumio 2535 mi. de CIH 1N. se necesitardn 0,35 m! de CIH para hacerfo
aproximadamente 1 N.
VALORACIONES
Valoraciones del 4cido clorhidrico 1 N.
Miliequivalente de el CO3Na, = 0.053
PESC COsNay CONSUMO CIH NORMALIDAD PROMEDIO

1.- 13215 251 mil 0,99338 cons. = 25,35
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2.- 1.3257 256 0.97708 N. = 0.9852

Factor de correccibn = ——— = 0.98619

25
25.35

Volumen a agregarde CIH = 25- 2535 = 0.35ml. CIH
Valoraciéon del &cido clorhidrico luego de la correccién

PESO CONSUMO CLH NORMALIDAD PROMEDIO
3.- 1.3251 24.09 1.0378533 N = 1.04506658
4.- 1.3385 24 1.0378533

PREPARACION DE LA SOLUCION DE ALMIDON AL 1%

Se pesan 20 gramos de almidén y se lo suspende en un beaker luege se calienta agua destilada
hasta ebullicién, cuando la temperatura llegue a 60 - 65°C. se agrega al beaker para que disuelva el
almidén se agita con un agitador hasta disolver totalmente y enrasamos a 200 ml. con agua destilada
y luego se disuelve totalmente con el agitador. Preparada dicha solucién tomamos una alicuota de 5
mil. con una pipeta volumétrica y colocamos en un beaker y le agregamos agua destilada hasta un
volumen de 50 ml. Con esta dilucién queda preparada la solucién de almidén al 1 %. se enfria y se
guarda en el refrigerador en el interior de un frasco de vidrio hermeticamente cerrado.
PREPARACION, VALORACION Y CALCULO DEL HIDROXIDO DE SODIO 0.01 N.

El Na{OH) es una sustancia higréscopica y no es posible si no se trabaja con rapidez hacer una
pesada correcta, ademds no siempre se encuentra puro sino con mezclas alcalinas de carbonatos,
recomendandose por estas razones, pesar algo mas de lo calculado para la normalidad y el volumen
indicado.

Reactivos:

Na{(OH) (Q.P.) hidréxide de sedio
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Indicador fenclftaleina en solucitn alcoholica al 1%
Phalato 4cide de potasio

Caleulo:
Para 1000 ml.

P.m. 40

Peso equivalente gramo = 40 gramos . Ty

Millequivalente gramo = 0.040 g.

1000
MASA NECESARIA REQUERIDA

V x N x Meq
1000 x 0.01 x 0040 = 04004¢.

g

]

g

| 0.4004¢.
Pesamos 0.400 . de Na{OH).y =e lo coloca en un beaker apropiado y precedemos a su disolucién
afiadiendo de 30 a 40 ml. de agua destifada libre de CO; producida fa disolucién la trasvasamos
cuantitativamente a un matraz de 1000 ml. y alli procedemos a enrasar al volumen comespondiente
afiadiendo cantidad suficiente de agua destilada.
NORMALIZACION DE LA SOLUCION DE Na{OH) 0.01 N.
Se prepara una solucitn de phalato dcido de potasio (PHK) (HOCOgH,COOK) P.m. 204,102
La sustancia patrén tipo primario SPTP. Phalato dcido de potacio es secado en ia estufa a una
temperatura de 110 - 110°C. por 2 horas juego se lo enfria en un desecador.
La normalizacién del Na{OH} 0.01 N. se lo estandariza frente a la SPTP de (PHK)
Calculo:

Para 25 ml.

P.m. = 204.102
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Peso equivalente gramo = 204.102
Miliequivalentemg. = 0.204

MASA NECESARIA REQUERIDA
g= V x N x Meg
g = 256 x 001 x 0204 = 0.05gramo

Y] 0.05 mg.

Se pesa entonces 0.05 gramos , disolver en agua destilada libre de CO; a continuacién se afiade 3
gotas de fenolftaleina y procedemos a valorar defando caer desde una bureta cantidad suficiente de
Na(OH) 0.01 N. aproximadamente, agitando constantemente hasta que se produzcea el punto final
que viena sefialado por la aparicién de un color rosado permanente que persiste por 20 segundos se
anota jos calculos v se determina ia nomalidad adecuada.

CALCULO PARA DETERMINAR LA CONCENTRACION DEL HIDROXIDO DE SODIO 0.01 N.
Consumo Na(OH} = 253ml. .  (consumo ideal 24-25ml)

Peso del thalato 4cido de potasio

NORMALIDAD =
Cons (NaOH) x 0.204102

. 0.05280
NORMALIDAD =

263ml. x  0.204102

NORMALIDAD = 0.01023

VALORACIONES
PESO (g) (PHK) Cons (NaOM) ml. NORMALIDAD PROMEDIO
1.- 0.0505 24 0.0103093 Cons = 25.3 ml.

2- 0.0551 26.6 0.0101489 N = 0.0102291
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PREPARACION DE LA SOLUCION DE EL 1ODURC IODATO DE BICARBONATO
Reaclivos:

iodato de potasio 0K = 0454.

carbonato acido de sodio CO;NaH = 031 g.

yoduro de potasio IK = 435¢.

Se pesa 0.45 g. de 104K vy se frasvasa en un beaker de 250 ml. Se disuelve con 100 ml. de agua
destilada libre de CO;. A dicha disolucién se le adiciona los 0.31 g. de CO3;NaH y finaimente 4.35 g.
de IK . Todo este conjunto de reactivos que forman esta solucién lo enrasamos a un matraz
volumétrico de 1000 m, tapamos corn tap6n esmeriiado y agitamos vigorosamente, con fo cual queda
preparada la solucién. y guardamos en frasco color ambar herméticamente cerrado y en refrigerador.
INDICADORES
1.~ rojo de metilo.- 0.1 g. de rojo de metilo y 60 ml. de alcohol etilico en una fiola de 100 ml., agitary
afiadir H,O destilada hasta completar 100 mi.
2.~ Fenolftaleina.- 1 g. de fenolftaleina y 60 mi. de alcohol etffico en una fioka de 100 ml. y completar
con H,O destilada hasta 100 mi.
3- Anaraniadd de metiio.- 0.1 g de anaranjado de metilo y 60 ml. de alcohol etilico, en una fiola de
100 ml., aghtar y afiadir agua destilada, hasta 100 ml.
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PISCINA.

- 1t Agua helada para almacenar el producto
- 2: Tratamiente con metabisuléito

- 3: Pesaje del producto
- 4: Camion de Iz empacadora

Fig. 1. ORGANIZACION DEL PUESTO DE COSECHA
CON TANQUES RECTANGULARES
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Fig. 6 EQUIPO DESTILADOR KJELDAHL
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