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LA ETIQUETA. DETECCIÓN DE ALMIDÓN CON UN REACTIVO DE YODO. CONCEPTOS BÁSICOS



El almidón no es una sustancia simple, sino que está formado por dos componentes, la amilosa, que presenta una estructura en forma de hélice, y la amilopectina. Durante el test con el reactivo de yodo, éste ocupa los espacios libres de la hélice, dando como resultado un complejo azul oscuro y soluble que se rompe a altas temperaturas.



Moléculas de yodo en el interior de la estructura en forma de hélice de la amilosa.



DURACIÓN



5 minutos.



MATERIAL



• • • • • •



Tijeras 2 tubos de ensayo de tamaño medio Pipeta Pasteur con tetina Gradilla para tubos de ensayo (o, en su falta, un vaso de precipitados) Quemador Bunsen Mechero



REACTIVOS



• • •



NOTAS DE SEGURIDAD



Yodo (Xn, ambiente).



PROCEDIMIENTO



v. 1.1 (2009-07-01)



Etiqueta de una lata Frasco lavador con agua desionizada Reactivo de yodo: 1 g de yodo y 3 g de yoduro de potasio disueltos en 300 mL de agua nocivo;



N,



peligroso



para



el



medio



(1) Se corta un trozo de etiqueta de unos 0,2-0,3 g (5 cm x 5 cm, aproximadamente) en pequeños pedazos. (2) Se introducen los pedazos en un tubo de ensayo y se calientan con 10 mL de agua durante un minuto.
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(3) Una vez enfriada, se decanta la solución y se trasvasa parte de la solución transparente a otro tubo de ensayo. (4) Se añade una o dos gotas del reactivo de yodo al segundo tubo de ensayo. OBSERVACIONES



La solución adquiere un color azul/violeta oscuro.



INTERPRETACIÓN



Debido a la aparición del color azul/violeta oscuro, se concluye que la detección de almidón en la etiqueta ha sido satisfactoria.



NOTA



Se repite el procedimiento de calentado de la suspensión de la etiqueta y decantación de la solución hasta que ésta no adquiera el color azul/violeta. Los trozos sobrantes de etiqueta se guardan para los experimentos de hidrólisis de la celulosa a azúcar (tests de Molisch y Fehling).
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LA ETIQUETA. HIDRÓLISIS DE CELULOSA A AZÚCAR (TEST DE MOLISCH). CONCEPTOS BÁSICOS



La reacción del ácido sulfúrico concentrado con celulosa produce glucosa y celobiosa. La glucosa puede ser detectada usando α-naftol (naftalen-1-ol), reacción usada por primera vez por el botánico Hans Molisch. Para la determinación de la glucosa, es importante asegurarse que se ha eliminado todo el almidón presente en la solución, puesto que este compuesto también reacciona con el α-naftol. Mírese el experimento de detección de almidón en extractos acuosos de pasta para más información teórica.



DURACIÓN



10 minutos.



MATERIAL



• • • • • •



REACTIVOS



• • •



NOTAS DE SEGURIDAD



PROCEDIMIENTO



v. 1.1 (2009-07-01)



2 tubos de ensayo Varilla de vidrio Pinzas 2 pipetas Gradilla para tubos de ensayo (o, en su falta, un vaso de precipitados) Etiqueta de una lata Agua desionizada Reactivo de Molisch: 1,5 g de naftalen-1-ol (αnaftol) disuelto en 10 mL de etanol Ácido sulfúrico concentrado



α-naftol (Xn, Nocivo), etanol (F, inflamable), ácido sulfúrico concentrado (C, corrosivo). (1) Se transfiere, con la ayuda de unas pinzas, los trozos de etiqueta sobrantes del experimento de detección de almidón a un tubo de ensayo. (2) Se añaden dos o tres gotas de ácido sulfúrico concentrado. (3) Se agita durante 2 minutos. (4) Se transfieren dos gotas de esta disolución a otro tubo de ensayo. (5) Se diluyen con, aproximadamente, 1 mL de agua desionizada. (6) Se añaden tres gotas del reactivo de Molisch. (7) Se adicionan, con precaución, 2 mL de ácido sulfúrico concentrado en la parte inferior del tubo de ensayo.
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OBSERVACIONES



Se puede observar un anillo azul/violeta en el límite entre las fase del ácido sulfúrico y la disolución de menor densidad.



INTERPRETACIÓN



La aparición del anillo indica la presencia de celulosa en la etiqueta.



NOTA



La disolución sobrante de ácido sulfúrico y los trozos de etiqueta se guardan para el Test de Fehling.



Bibliografía Wöhrle, F, Kirchhof, C, Otto, B, Schmidt, O: Rund um’s Papier, NiU-Chemie 6 (1995) Nr. 29, S.26 ff.
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LA ETIQUETA. HIDRÓLISIS DE CELULOSA A AZÚCAR (TEST DE FEHLING). CONCEPTOS BÁSICOS



Al igual que pasa con el almidón, la celulosa también puede ser hidrolizada a glucosa (identificable mediante el test de Fehling) y a celobiosa. El reactivo de Fehling es usado para indicar la presencia de agentes reductores como los mono- y disacáridos y aldehídos, entre otros. Como los aldehídos son fácilmente oxidados a ácidos carboxílicos, son fuertes agentes reductores. El reactivo de Benedict es un sustituto adecuado para los reactivos de Fehling 1 y 2. Las observaciones e interpretaciones son idénticas a las obtenidas mediante el test de Fehling, pero la solución de Benedict está constituida por un solo reactivo que no requiere mezcla previa a su uso. Además, presenta un tiempo de conservación mayor que la de Fehling.



DURACIÓN



45 minutos aproximadamente.



MATERIAL



• • • • • • • • •



Mortero y mano de mortero Vaso de precipitados de 100 mL Vidrio de reloj Placa calefactora o quemador Bunsen con trípode Cápsula de porcelana 2 tubos de ensayo de tamaño medio Varilla de vidrio 2 pipetas de 1 mL Pera de goma



REACTIVOS



• •



Papel indicador Reactivo de Fehling: Fehling I (disolución de sulfato de cobre (II) al 7%), Fehling II (30 g de sal de Rochelle (tartrato sódico y potásico tetrahidratado) diluidos a 100 mL con una disolución de hidróxido sódico al 10%). Agua desionizada



• NOTAS DE SEGURIDAD



v. 1.1 (2009-07-01)



Sulfato de cobre (II) (Xn, nocivo; N, peligroso para el medio ambiente), solución de hidróxido sódico (C, corrosivo).
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PROCEDIMIENTO



(1) En un mortero, se machaca la suspensión de papel y ácido sulfúrico sobrante del experimento del test de Molish, hasta que se forme una pasta. (2) Se añaden 50 mL de agua. (3) Se hierve en un vaso de precipitados de 100 mL durante 30 minutos. Asegúrese de rellenar el vaso a menudo para mantener el volumen constante. (4) Se deja reposar. (5) Se decanta 5 mL de la solución transparente en un tubo de ensayo. (6) Se neutraliza con la disolución de hidróxido sódico al 30%. (7) En otro tubo de ensayo, se mezcla 1 mL de la solución Fehling I con 1 mL de la Fehling II. Se agita hasta que desaparezca el sólido. (8) Se añade reactivo de Fehling al primer tubo de ensayo y se hierve.



OBSERVACIONES



Al principio, la solución incolora se vuelve azul, pero durante la ebullición, aparece un sedimento naranja/rojizo. Esto se considera un test de Fehling positivo.



INTERPRETACIÓN



Un test de Fehling positivo indica la presencia de glucosa.



Bibliografía Bansa, H; Papierzerfall und Gegenmaßnahmen PdN-Chemie 41 (1992) 7 S. 8 – 12.



6



Project N. 129193-CP-1-2006-1-DE–COMENIUS–C21



LA LATA. DETERMINACIÓN DE BARNÍZ EN LATAS DE HOJALATA BARNIZADAS. CONCEPTOS BÁSICOS



Las latas de las comidas en conserva están hechas básicamente de hojalata. Debido a una mala manipulación de alimentos ácidos en este tipo de latas, se han producido varios casos de envenenamiento por estaño, ya que los compuestos orgánicos de estaño son nocivos e incluso tóxicos. Es por este motivo que se aplican dos o tres capas de barniz en la parte interior de las latas. Este tratamiento, además, previene que el alimento adquiera mal gusto. Para este tipo de tratamientos, suelen utilizarse los barnices compuestos principalmente por resinas epoxi.



DURACIÓN



Entre 20 y 30 minutos.



MATERIAL



• • • •



Pinzas Lata con una capa interna de barniz bien lavada Alicates de corte para metal Vaso de precipitados de 250 mL



REACTIVOS



•



Ácido clorhídrico concentrado, 37% (p/p).



NOTAS DE SEGURIDAD



Ácido clorhídrico concentrado (C, corrosivo).



PROCEDIMIENTO



(1) Con la ayuda de unos alicates, se recorta un trozo de lata de 2 cm x 5 cm. (2) Se introduce el trozo de lata en un vaso de precipitados. (3) Se añade ácido clorhídrico concentrado hasta que el trozo de hojalata esté totalmente cubierto. (4) Se deja la muestra en remojo un mínimo de 30 minutos, preferiblemente toda la noche.



OBSERVACIONES



Al poco tiempo de añadir el ácido clorhídrico a la muestra de hojalata, aparecen burbujas en la superficie del metal. Pasados unos 30 minutos, la capa interior de barniz se separa de la lata como si fuera una lámina. La solución de vuelve azul-verdosa.



INTERPRETACIÓN



El estaño y el hierro reaccionan con el ácido clorhídrico concentrado formando hidrogeno gas.



v. 1.1 (2009-07-01)
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Sn + 2 H3O+ → Sn2+ + 2 H2O + H2 ↑ Fe + 2 H3O+ → Fe2+ + 2 H2O + H2 ↑



NOTA



La solución sobrante puede usarse en el experimento de determinación de estaño y hierro en hojalata diluyéndola 1:1 con agua.



RESIDUOS



Las sobras de la disolución se tiran por la pica.
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LA LATA. DETECCIÓN DE ESTAÑO Y HIERRO EN HOJALATA. CONCEPTOS BÁSICOS



La disolución de estaño y hierro en ácido clorhídrico diluido forma iones (Sn2+ y Fe2+) analíticamente detectables.



DURACIÓN



Entre 15 y 20 minutos.



MATERIAL



• • • • • • • • • • •



Lata lavada Alicates de corte para metal Vaso de precipitados de 50 mL 3 tubos de ensayo Gradilla para tubos ensayo Pinzas para tubos de ensayo Quemador Bunsen Mechero Cápsula de porcelana Trípode Varilla de vidrio



REACTIVOS



• •



Ácido clorhídrico al 18,5% (p/p) Disolución al 10% de hexacianoferrato (III) de potasio (K3[Fe(CN)6]) Disolución al 5% de tiocianato de amonio (NH4SCN) Hielo o agua fría Ácido molibdofosfórico hidratado



• • • NOTAS DE SEGURIDAD



PROCEDIMIENTO



Tiocianato de amonio (Xn, nocivo), peróxido de hidrógeno (C, corrosivo; O, oxidante), ácido clorhídrico poco concentrado (C, corrosivo), ácido molibdofosfórico hidratado (C, corrosivo). (1) Se cortan pequeños trozos de la parte de la lata que no está cubierta por barniz, de manera que la cantidad total de éstos equivalga a la mitad de una tapa. (2) Estos trozos se introducen en un vaso de precipitados. (3) Se añaden entre 30 y 40 mL de ácido clorhídrico. (4) Se calienta el vaso con el quemador Bunsen durante unos 15-20 minutos. Detección de hierro a) En un tubo de ensayo, se añaden unas cuantas gotas de la disolución de hexacianoferrato (III) de



v. 1.1 (2009-07-01)
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potasio a una pequeña porción de la solución obtenida anteriormente. b) Se toma otra muestra de la disolución preparada en el punto 4 y se introduce en otro tubo de ensayo. Se añaden unas gotas de disolución de peróxido de hidrógeno y se calienta con el quemador Bunsen hasta que finalice la efervescencia (oxígeno formado a causa de la reacción del peróxido de hidrógeno con el Fe2+). Se añaden unas gotas de la disolución de tiocianato de amonio. Detección de estaño a) Se moja un papel de filtro circular con la disolución de ácido molibdofosfórico hidratado al 5%, el papel adquiere una tonalidad amarilla. Se llena un vaso de precipitados, de un diámetro ligeramente inferior al del papel de filtro, con amoníaco concentrado. Se coloca el papel de filtro encima del vaso de precipitados y se calienta el último en la placa calefactora. A medida que se vaya calentando, el papel irá perdiendo el color amarillento. Se seca el papel de filtro en una estufa y se guarda tapado en un recipiente oscuro. Se deja caer una gota de la solución iónica al papel de filtro. b) Se sumerge la parte inferior de un tubo de ensayo, lleno de hielo o agua fría, en la disolución obtenida en el punto 4. En una habitación oscura, se acerca el tubo de ensayo a la parte reductora (parte interna) de la llama del Bunsen (test de fluorescencia). OBSERVACIONES



Hierro a) Cuando se añade la disolución de hexacianoferrato (III) de potasio, la disolución se vuelve azul. b) Cuando se añade la disolución de tiocianato de amonio, la disolución se vuelve rojo sangre. Estaño a) Cuando se deja caer la gota de solución encima del papel de filtro, éste se vuelve azul. b) Puede observarse una fluorescencia azul en el tubo de ensayo cuando éste se acerca a la llama.



INTERPRETACIÓN



En presencia de ácido clorhídrico, el hierro y el estaño presentes en la lata se disuelven formando los iones Fe2+ y Sn2+. Puesto que el estaño es menos reactivo que el hierro, se necesita calentar durante más tiempo. El hierro puede disolverse fácilmente a través de los bordes de la lata, aun estando ésta casi intacta.
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Hierro: a) Con la primera reacción, el ión Fe2+ es detectado como azul de Prusia. Fe2+ + K3[Fe(CN)6 ] → K[FeIIFeIII (CN)6 ] + 2K+ (azul) b) Con la segunda reacción se forman iones Fe3+. Esto es debido a reacción del peróxido de hidrógeno con el Fe2+. Este ión puede ser detectado mediante una disolución de tiocianato de amonio, que al reaccionar con el Fe3+, forma el complejo catiónico pentaacuotiocianato-N-hierro (III), de color rojo sangre. Indicando así la presencia del ión Fe3+ en disolución. 2Fe2+ + H2O2 + 2H+ → 2Fe3+ + 2H2O



Fe3+ + SCN- + 5H2O → [Fe(NCS)(H2O)5 ]2+ (rojo sangre)



Estaño: a) En el primer test, Sn2+ se usa para reducir el ácido molibdofosfórico a azul de molibdeno. La coloración azul del azul de molibdeno indica la presencia de los iones Mo(IV) y Mo(VI). Todavía no ha sido publicada ninguna descripción detallada sobre la estructura del azul de molibdeno. b) El estaño es detectado mediante la fluorescencia azul del segundo ensayo. NOTA



Para este experimento puede usarse la disolución empleada en la determinación de barniz en latas de hojalata barnizadas.



RESIDUOS



Los sobrantes metálicos se tiran en un contenedor normal de basura; las disoluciones se neutralizan y tiran en un recipiente para metales pesados en disolución.



Bibliografía Albrecht, U., Escher, M., Hartnagel, S., Heinz A., Knapp J., Kohlenberger, A., Leibold, M., Lesniak, B, Ludwig, J., Rust, N., Schwanzer C., Solleder O., Vogt T. und Bader H. J: Chemie der Raviolidose, NiU-Chemie 13 (2002) Nr. 69, 12 – 16.
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LA LATA. ESTAÑADO DE UN CLAVO DE HIERRO Y DEMOSTRACIÓN



DEL



EFECTO



PREVENTIVO



A



LA



CORROSIÓN DE LA CAPA DE ESTAÑO. CONCEPTOS BÁSICOS



El estaño puede ser depositado electrolíticamente en un clavo de hierro que actúa como cátodo de un circuito eléctrico.



DURACIÓN



Entre 10 y 60 minutos, dependiendo de la preparación a realizar.



MATERIAL



• • • • • • • • • • • • • •



Lata no lacada bien lavada Alicates de corte para metal Vasos de precipitados de 50 y 250 mL Quemador Bunsen con soporte Cápsula de porcelana 4 cables 2 pinzas para cables Transformador Voltímetro Varilla de vidrio Clavo de hierro (pulido y lavado con etanol) Electrodo de grafito Placa de Petri grande Un trozo de hojalata rayado



REACTIVOS



• • •



Ácido clorhídrico al 18,5% (p/p) Agar Hexacianoferrato (III) de potasio (K3[Fe(CN)6])



NOTAS DE SEGURIDAD



Ácido clorhídrico al 18,5% (C, corrosivo).



PROCEDIMIENTO 0,5 V _



V



12



on



V



+



Estañado de un clavo de hierro: (1) Se cortan varios trozos pequeños (unos 4 g cada uno) de lata sin laca. (2) Se introducen en un vaso de precipitados. (3) Se añade ácido clorhídrico. (4) Se calienta durante unos 20 minutos. (5) Se diluye la disolución anterior a 150 mL y se filtra. (6) Se conecta el electrodo de grafito al polo positivo del circuito eléctrico y el clavo de hierro al negativo. En caso de no tener electrodo de grafito, puede usarse un trozo de hojalata. (7) Se conectan el voltímetro y el transformador en paralelo entre los dos electrodos. Project N. 129193-CP-1-2006-1-DE–COMENIUS–C21



(8) La electrólisis se realiza a un voltaje de 0,5 V durante unos 15 minutos. Usar un clavo de hierro estañado para el desarrollo del siguiente apartado. Asegúrese de haber rayado su superficie (capa de estaño) en varias zonas. Demostración del efecto preventivo a la corrosión de la capa de estaño: (1) En un vaso de precipitados de 150 mL, se añaden 3 g de agar y 100 mL de agua. (2) Se calienta la disolución en una placa calefactora y se agita con un agitador magnético hasta que la disolución sea transparente. (3) Se añade un poco de hexacianoferrato (III) de potasio y se agita. (4) Se vierte en una placa de Petri. (5) Se introducen en la disolución el clavo y el trozo de hojalata rayados. OBSERVACIONES



Pasados unos 10 minutos, aparece una coloración azul en las zonas donde la capa de estaño había sido dañada. No se observa ningún cambio en las zonas donde la capa de estaño está intacta.



INTERPRETACIÓN



Los iones Fe2+ se combinan con el hexacianoferrato (III) para formar el azul de Prusia “soluble”: K+ + Fe2+ + [Fe(CN)6 ] 3- → K[FeIIFeIII (CN)6 ]



v. 1.1 (2009-07-01)
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LA PASTA. DETECCIÓN DE ALMIDÓN EN EXTRACTOS AQUOSOS DE PASTA MEDIANTE EL REACTIVO DE



MOLISCH. CONCEPTOS BÁSICOS



Los carbohidratos que contienen azúcares del tipo pentosas y hexosas pueden ser detectados mediante el test de Molisch. Este test también sirve para la detección de almidón en oligo- y polisacáridos. Mediante la acción del ácido sulfúrico concentrado, las pentosas se transforman en furfural, mientras que las hexosas pasan a 5-hidroximetilfurfural. El típico colorante de Molisch se forma después de estas reacciones. En este caso, por ejemplo, el furfural reacciona con dos moléculas de α-naftol, provocando la deshidrogenación y eliminación de agua, para formar un intenso colorante violeta. HO



CH2



O



C



H2C



OH



H C OH HO C H



H3O+



C OH H



D-fructosa



H O



O



CH2 OH



+



3 H2O



5-hidroximetilfurfural



Formación de 5-hidroximetilfurfural



O



HO



CHO



+



H H



O



Furfural OH



α-naftol



-H2O -H2



C O



OH



violeta



Formación del “colorante de Molisch” a partir del furfural.
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DURACIÓN



Entre 15 y 20 minutos.



MATERIAL



• • • • • • • • • • • • • •



Placa calefactora con agitador magnético Cápsula de cristalización grande (14 cm) Cápsula de cristalización pequeña (9 cm) Mortero y mano de mortero Matraz Erlenmeyer de 200 mL con tapón de goma 2 tubos de ensayo Gradilla para tubos de ensayo Vaso de precipitados de 150 mL Pipeta de 1 mL Espátula Cuchara Probetas graduadas de 50 y 100 mL Varilla de vidrio Pipeta Pasteur con tetina



REACTIVOS



• •



Ácido sulfúrico concentrado Reactivo de Molisch: 5 g de α-naftol en 100 mL de etanol Raviolis Jabón líquido



• • NOTAS DE SEGURIDAD



PROCEDIMIENTO



α−naftol (Xn, nocivo), etanol (F, inflamable), sulfúrico concentrado (C, corrosivo).



ácido



Preparación del extracto de Raviolis: (1) Se limpian 4 raviolis con agua y un poco de jabón líquido para quitarles la salsa y la carne. (2) Se trituran los raviolis limpios en un mortero. (3) En un matraz Erlenmeyer de 200 mL, se mezcla un tercio de la pasta obtenida con 50 mL de agua. (4) Se tapa y agita durante 30 segundos. (5) Se quita el tapón y se sumerge el Erlenmeyer con la muestra en un baño de agua hirviendo durante 2 minutos. (6) Pasado este tiempo, se enfría con agua corriente. (7) Se espera hasta que el sólido sedimente. (8) Se decanta la cantidad de disolución necesaria para continuar. Test (1) En un tubo de ensayo, se añaden 3 gotas del reactivo de Molisch a 2 mL del extracto de raviolis y se agita. (2) Se añade, con precaución, un poco de ácido sulfúrico concentrado a la parte inferior del tubo de ensayo de manera que se formen dos fases. (3) Sin agitar, se observa el tubo de ensayo durante unos 30 segundos.



v. 1.1 (2009-07-01)
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OBSERVACIONES



Aparece un anillo violeta en el límite entre las dos fases.



INTERPRETACIÓN



La aparición del color azul/violeta indica un test de Molisch positivo, por tanto, se concluye que la pasta contiene almidón.



RESIDUOS



Se guarda el extracto de raviolis para posteriores experimentos. El reactivo de Molisch puede guardarse en el frigorífico durante bastante tiempo. Se neutraliza cualquier tipo de extracto contaminado con el reactivo de Molisch y ácido sulfúrico, y se tira con los residuos orgánicos.
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LA PASTA. DETECCIÓN DE AZÚCARES REDUCTORES EN EL HIDROLIZADO (TEST DE FEHLING). CONCEPTOS BÁSICOS



Este experimento sirve para demostrar que tanto los fideos cocinados como los no cocinados y la pasta de los raviolis enlatados no contienen ningún tipo de azúcares reductores. Éstos no son detectados hasta que el ácido descompone el almidón.



DURACIÓN



Entre 20 y 30 minutos.



MATERIAL



• • • • • • • • • • •



REACTIVOS



• • •



Raviolis Fideos o cualquier otro tipo de pasta Reactivo de Fehling: Fehling I (disolución de sulfato de cobre (II) al 7%), Fehling II (30 g de sal de Rochelle (tartrato sódico y potásico tetrahidratado) diluidos a 100 mL con una disolución de hidróxido sódico al 10%) • Ácido clorhídrico al 18,5% (p/p) • Disolución de hidróxido sódico al 10% • Jabón líquido • Papel indicador En lugar del reactivo de Fehling, puede usarse el de Benedict.



NOTAS DE SEGURIDAD



Sulfato de cobre (II) (Xn, nocivo; N, peligroso para el medio ambiente), disolución de hidróxido sódico (C, corrosivo), ácido clorhídrico (C, corrosivo).



PROCEDIMIENTO



Preparación del extracto de raviolis: Como alternativa, puede usarse el extracto obtenido en el experimento de detección de almidón en extractos acuosos de pasta mediante el reactivo de Molisch.



v. 1.1 (2009-07-01)



2 vasos de precipitados de 100 mL Mortero con mano de mortero 10 tubos de ensayo con 2 tapones 4 pipetas graduadas de 2 mL 2 pipetas Pasteur con tetina Probetas graduadas de 10 y 50 mL Gradilla para tubos de ensayo Cápsula de cristalización como baño de agua 2 espátulas 3 varillas de vidrio Pinzas para sujetar tubos de ensayo
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(1) Se limpian 4 raviolis con agua y un poco de jabón líquido para quitarles la salsa y la carne. (2) Se trituran los raviolis limpios en un mortero. (3) En un matraz Erlenmeyer de 200 mL, se mezcla un tercio de la pasta obtenida con 50 mL de agua. (4) Se tapa y agita durante 30 segundos. (5) Se quita el tapón y se sumerge el Erlenmeyer con la muestra en un baño de agua hirviendo durante 2 minutos. (6) Pasado este tiempo, se enfría con agua corriente. (7) Se espera hasta que el sólido sedimente. (8) Se decanta la cantidad de disolución necesaria para continuar. Preparación del extracto de fideos crudos: (1) Se rompen en pequeños trozos, 5 fideos no cocinados y se trituran en un mortero. (2) Se llena un tubo de ensayo hasta unos 4 cm de altura con la muestra triturada. (3) Se añaden 10 mL de agua. (4) Se tapa el tubo y se agita durante 30 segundos. (5) Se sumerge el tubo de ensayo en un baño de agua hirviendo (previamente desconectado) durante 2 minutos. Preparación del hidrolizado de raviolis: (1) Se limpia un ravioli tal y como se ha descrito anteriormente. (2) Se pone el ravioli limpio en un vaso de precipitados y se añaden 20 mL de ácido clorhídrico al 18,5%. (3) Se calienta durante 3 minutos. (4) Se decanta el exceso de disolución en un segundo tubo de ensayo y se neutraliza con la disolución de hidróxido sódico. Preparación del hidrolizado de fideos crudos: (1) Se calientan dos fideos no cocinados con 20 mL de ácido clorhídrico al 18,5% durante 3 minutos. (2) Se decanta el exceso de disolución en un segundo tubo de ensayo y se neutraliza con la disolución de hidróxido sódico. Test de Fehling: (1) En un tubo de ensayo, se mezclan 5 mL de la disolución Fehling I con 5 mL de Fehling II. (2) Se agita hasta que desaparezca el sedimento. (3) Se ponen 2 mL de cada hidrolizado en tubos de ensayo diferentes. (4) Se añade la misma cantidad de reactivo de Fehling en cada tubo de ensayo.
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(5) Se calientan las disoluciones en un baño de agua hirviendo durante 5 minutos. OBSERVACIONES



Las soluciones hidrolizadas muestran un resultado positivo al test, contienen azúcares reductores. Los extractos de raviolis y fideos crudos, en cambio, presentan un resultado negativo.



INTERPRETACIÓN



Durante la hidrólisis, el almidón ha descompuesto en glucosa y maltosa. El reactivo de Fehling, compuesto por la mezcla de las soluciones de Fehling I y II, se usa para detectar azúcares reductores tales como la glucosa. Cuando el reactivo de Fehling se calienta en medio básico, los iones Cu2+ son reducidos a Cu+ formándose el óxido de cobre (I), Cu2O, que precipita dando un sólido rojo. El agente reductor es el grupo aldehído de la cadena abierta del azúcar, que acaba oxidándose a ácido carboxílico. La reacción simplificada que tiene lugar es la siguiente: 2Cu2+ + 4OH- + R - CHO → Cu2O ↓ + H2O + H3O+ + R - COOazul



rojo



La presencia del tartrato sódico y potásico en la disolución Fehling II, previene la formación de Cu(OH)2, que precipitaría enseguida. El tartrato compleja con los iones Cu2+, manteniéndolos, por tanto, en disolución. Tal y como puede observarse en la reacción anterior, el test de Fehling requiere la presencia de un grupo aldehído libre. La estructura del almidón revela que las moléculas de α-D-glucosa están unidas entre sí mediante enlaces glucosídicos 1,4- ó 1,6-, hecho que hace imposible la conversión del hemiacetal cíclico al aldehído de cadena abierta. Tal y como muestran los resultados, un test positivo de azúcares reductores en fideos no procesados es, por tanto, imposible, ya que las moléculas de almidón no pueden descomponer en esas condiciones. Por otro lado, ácidos fuertes como el clorhídrico inducen la descomposición del almidón a sus unidades estructurales (glucosa y maltosa) que, al ser azúcares reductores, pueden ser detectados fácilmente mediante el test de Fehling, tal y como lo confirma el precipitado rojo formado.



NOTA



v. 1.1 (2009-07-01)



Si el extracto de raviolis muestra una reacción ligeramente positiva al Test, puede ser debido a una contaminación de la pasta de los raviolis con salsa de tomate. No se considera una reacción positiva al test
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cuando el almidón ya está descompuesto desde el inicio. RESIDUOS



Soluciones ácidas: se neutralizan y tiran por la pica. Soluciones contaminadas con el reactivo de Fehling: se neutralizan y tiran en un recipiente para metales pesados en disolución.



Bibliografía Albrecht, U., Escher, M., Hartnagel, S., Heinz A., Knapp J., Kohlenberger, A., Leibold, M., Lesniak, B, Ludwig, J., Rust, N., Schwanzer C., Solleder O., Vogt T. und Bader H. J: Chemie der Raviolidose, NiU-Chemie 13 (2002) Nr. 69, 12 – 16.
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LA CARNE. TEST PARA LA DETECCIÓN DE PROTEÍNAS MEDIANTE REACCIONES XANTOPROTEICAS. CONCEPTOS BÁSICOS



La reacción xantoproteica indica la presencia de proteínas. Este término deriva del cambio a color amarillo que sufren las proteínas al reaccionar con ácido nítrico concentrado. En estas reacciones, se produce la nitración de los anillos aromáticos de los aminoácidos tirosina, fenilalanina y triptófano.



DURACIÓN



10 minutos. H N



NH2 CH2



CH



NH2



3



HO



COOH



4



CH2



CH



5



COOH



CH2



CH



COOH



NH2



Fenilalanina



Tirosina



Triptófano



MATERIAL



• • • • • • • •



Tubos de ensayo Gradilla para tubos de ensayo Pinzas para tubos de ensayo Quemador Bunsen Espátula Varilla de vidrio Pipeta Pasteur Pipeta graduada de 5 mL



REACTIVOS



• • •



Ácido nítrico al 20% (p/p) Disolución de amoníaco al 25% (p/p) Carne de cerdo (relleno de los raviolis)



NOTAS DE SEGURIDAD



Ácido nítrico (C, corrosivo), disolución de amoníaco (C, corrosivo).



PROCEDIMIENTO



v. 1.1 (2009-07-01)



(1) Se introduce un poco de carne (del tamaño de un guisante) en un tubo de ensayo. (2) Se añaden 3 mL de ácido nítrico. (3) Se pica la carne con la ayuda de la varilla de vidrio. (4) Se calienta la muestra hasta que aparezca una coloración amarilla. Quedará un poco de precipitado sin disolver. (5) Se enfría con agua corriente. (6) Se añade amoníaco.
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OBSERVACIONES



Cuando se añade el amoníaco, la disolución adquiere un color anaranjado.



INTERPRETACIÓN



Al reaccionar con el ácido nítrico, las proteínas con aminoácidos con grupos aromáticos forman un producto nitrado amarillo. En medio básico, el color amarillo se intensifica, dando una tonalidad anaranjada.



NOTA



La reacción xantoproteica no es un test especifico para proteínas, de todos modos, en este caso es útil porque casi todas las proteínas contienen ciertas cantidades de aminoácidos con grupos aromáticos.



RESIDUOS



Se neutralizan los restos de las disoluciones y se tiran por la pica.



MÉTODO ALTERNATIVO



Un método alternativo para la determinación de proteínas consiste en utilizar el reactivo de Biuret. Este reactivo es una mezcla de una disolución de sulfato de cobre (II) en medio alcalino y sal de Rochelle (KNaC4H4O6—4H2O). La disolución resultante tiene coloración azul y cuando se añade a medios que contienen proteínas, adquiere un tono violeta. En el caso que hubiera polipéptidos de cadena corta, la disolución adquiriría color rosa. Es importante usar el reactivo de Biuret a temperatura ambiente, ya que si se calienta, los azúcares reductores presentes reaccionarian de la misma manera que en el test de Fehling y, por tanto, se llegaría a conclusiones erróneas.



Bibliografía Buktasch, F; Glöckner W.; Experimentelle Schulchemie – Organsische Chemie II, Aulis-Deubner Verlag Köln (1975).
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LA CARNE. DETERMINACIÓN DE LA CANTIDAD DE GRASA EN LA CARNE DE RELLENO. CONCEPTOS BÁSICOS



La cantidad de grasa en la carne de relleno puede ser determinada mediante una extracción con éter de petróleo y la posterior evaporación del disolvente en un recipiente previamente tarado.



DURACIÓN



Entre 30 y 45 minutos (si no se ha secado la carne).



MATERIAL



• • • • • • • • • • • • •



Cápsula de cristalización pequeña Desecador con pentaóxido de fósforo (sólo necesario si la carne no se seca en una estufa) Mortero y mano de mortero 2 balones de fondo redondo de 100 mL Espátula Refrigerante de reflujo Destilador (columna de Claisen) Embudo Papel de filtro plegado Matraz Erlenmeyer de 200 mL (para filtración) Pipeta Pasteur Tubos de ensayo Soportes



REACTIVOS



•



Éter de petróleo (punto de ebullición 40-60 ºC)



NOTAS DE SEGURIDAD



Éter de petróleo (F+, altamente inflamable).



PROCEDIMIENTO



v. 1.1 (2009-07-01)



Determinación del contenido de grasa en carne seca: (1) Se pesan 10 g de carne y se dejan secar en una estufa durante toda la noche. Para evitar olores indeseados, se puede usar un desecador con pentaóxido de fósforo o similar. (2) Se tritura la carne seca con el mortero. (3) Se transfieren exactamente 2 g de la carne picada a un balón de fondo redondo. (4) Se añaden 20mL de éter de petróleo. (5) Se incorpora el refrigerante de reflujo y se calienta en un baño de agua a 80 ºC durante 10 minutos. (6) Se filtra la disolución resultante a través de un filtro de pliegues y se guarda en un matraz Erlenmeyer. (7) Se vuelve a mezclar el residuo con otros 20 mL de éter de petróleo y se calienta en el baño de agua
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(8) (9) (10)



(11)



durante 10 minutos del mismo modo que en el paso (5). Se filtra de nuevo la disolución resultante a través de un filtro de pliegues. Se transfiere el filtrado a un segundo balón de fondo redondo, previamente tarado. Se evapora el disolvente mediante una destilación con columna Claisen. Úsese un baño de agua a 80 ºC para mantener la muestra a ebullición. Se deja enfriar y se pesa de nuevo el segundo balón de fondo redondo para poder determinar la cantidad de grasa.



OBSERVACIONES



La carne se oscurece cuando se seca. En el balón queda un aceite amarillento una vez finalizada la destilación. El contenido en grasa de la carne debería de ser de un 25% aproximadamente.



INTERPRETACIÓN



La carne contiene grasa extraíble con éter de petróleo. Este método permite conocer el contenido en grasa de la carne (seca en este caso).



NOTA



El residuo puede usarse para la determinación de ácidos grasos insaturados (C=C dobles enlaces).
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LA CARNE. DETECCIÓN DEL CONTENIDO DE GRASA INSATURADA EN LA CARNE. CONCEPTOS BÁSICOS



Aceites y grasas contienen dos tipos de ácidos grasos. Los ácidos grasos saturados tienen cadenas hidrocarbonadas con enlaces C–C simples, mientras que los insaturados contienen, al menos, un doble enlace C=C (ácidos grasos monoinsaturados). En el caso de que el ácido graso contenga más de un doble enlace, recibe el nombre de poliinsaturado. Los ácidos grasos forman parte de los compuestos llamados ácidos carboxílicos.



DURACIÓN



Entre 5 y 10 minutos.



MATERIAL



• • • •



REACTIVOS



• • • •



2 tubos de ensayo Varilla de vidrio Gradilla para tubos de ensayo o, en su falta, un vaso de precipitados Bureta (en caso de usar el método alternativo) Éter de petróleo (punto de ebullición 40-60 ºC) Agua bromada al 0,5% Carne de relleno de los raviolis o el residuo obtenido en el experimento anterior Mezcla de bromuro y bromato (V) de potasio (en el caso de usar el método alternativo)



PROCEDIMIENTO



(1) En un tubo de ensayo, se mezcla la carne de medio ravioli con 5 mL de éter de petróleo y se agita. (2) Se decanta la disolución a un segundo tubo de ensayo. (3) Se añaden entre 1 y 2 mL de agua bromada y se agita.



MÉTODO ALTERNATIVO



(1) Se añaden unos 15 mL de ácido sulfúrico 1,0 mol/L a la mezcla de éster de petróleo. (2) Se llena una bureta con una disolución que contenga 1,2 g de bromato (V) de potasio y 12 g de bromuro de potasio por litro de agua. (3) Se añade la disolución anterior a la de éter de petróleo, mililitro a mililitro, hasta que el color amarillo permanezca después de cada adición. Agítese durante las adiciones. Este método tiene la ventaja que el bromuro se forma in situ, de manera que es menos peligroso.



v. 1.1 (2009-07-01)



25



OBSERVACIONES



La fase líquida inferior del tubo de ensayo es incolora, el agua bromada ha sido decolorada.



INTERPRETACIÓN



La carne no es soluble en el disolvente orgánico, mientras que la grasa sí lo es. El ácido oleico es un ácido graso insaturado que contiene, por tanto, dobles enlaces C=C. La carne de cerdo que está en el mercado es conocida por tener cantidades variables de este ácido graso. En reacciones de adición, el bromo (Br2) se adiciona al doble enlace del alqueno formando un halogenoalcano. Dado que se van formando iones bromuro incoloros a medida que la reacción de adición tiene lugar, el color amarillento del agua bromada va desapareciendo hasta ser incolora.



CH3 -(CH2 )7 - CH=CH-(CH2 )7 - COOH + Br2 → CH3 -(CH2 )7 - CHBr - CHBr -(CH2 )7 - COOH Ácido oleico



RESIDUOS
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Bromo



Ácido 9,10- dibromoesteárico



Se tiran todas las disoluciones sobrantes con los residuos orgánicos halogenados.
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LA SALSA. DETECCIÓN DE AMINOÁCIDOS EN LA SALSA DE TOMATE MEDIANTE CROMATOGRAFÍA DE CADA FINA



(CCF).



CONCEPTOS BÁSICOS



Los tomates contienen, como colorantes naturales, varios tipos de carotenos en diferentes proporciones. Por ejemplo, el β-caroteno, presente en las zanahorias, puede encontrarse en concentraciones de hasta 36 ppm en algunos tipos de tomate, mientras que tomates de otras clases contienen fitoeno o licopino, ligeramente diferentes, químicamente hablando, del β-caroteno.



DURACIÓN



25 minutos.



MATERIAL



• • • • •



Tubos de ensayo con tapón Matraz Erlenmeyer de 250 mL o un frasco de CCF Capa fina con gel de sílice Pipeta Pasteur Botes cilíndricos de vidrio con tapón



REACTIVOS



• • • • • •



Salsa de los raviolis Éter de petróleo (punto de ebullición 60-80 ºC) 2-propanol Puré de tomate Zumo de zanahoria Pimentón rojo en polvo



NOTAS DE SEGURIDAD



Éter de petróleo (F+, altamente inflamable), 2-propanol (F+, altamente inflamable)



PROCEDIMIENTO



v. 1.1 (2009-07-01)



Extracción de los pigmentos: (1) En un Erlenmeyer, se mezclan 100 mL de salsa de raviolis y 20 mL de éter de petróleo. (2) Se tapa, se agita y se espera a que las fases se separen. (3) Con la ayuda de una pipeta Pasteur, se transfiere la fase superior, de color rojo, a un vaso cilíndrico para almacenar. (4) Se procede del mismo modo para los extractos de puré de tomate y zumo de zanahoria. (5) En un tubo de ensayo, se lava 1 g de pimentón rojo con 10 mL de éter de petróleo. (6) Con la ayuda de una pipeta Pasteur, se transfiere la fase orgánica superior a un vaso cilíndrico.
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Cromatografía: (1) Se separan las soluciones anteriores por cromatografía usando una placa de gel de sílice y una mezcla de éter de petróleo y 2-propanol (9:1). (2) Se hacen las marcas con capilares de cristal de pequeño diámetro. (3) En el frasco de CCF, se pone un papel de filtro vertical para crear así una atmosfera saturada de disolvente. OBSERVACIONES



El cromatograma seco muestra marcas amarillas, naranjas o rojas para todas las muestras a valores de Rf entre 0,8 y 0,9.



Cromatografía de capa fina de los extractos de éter de petróleo (1) (2) (3) (4)



Salsa de raviolis Puré de tomate Pimentón rojo en polvo Zumo de zanahoria



INTERPRETACIÓN



Los pigmentos del tomate están formados por mezclas de carotenos. El pigmento mayoritario del pimentón rojo es la capsantina, y corresponde a la mancha roja que puede observarse en la capa fina.



RESIDUOS



Se tiran los disolventes con los residuos orgánicos.



Bibliografía Albrecht, U., Escher, M., Hartnagel, S., Heinz A., Knapp J., Kohlenberger, A., Leibold, M., Lesniak, B, Ludwig, J., Rust, N., Schwanzer C., Solleder O., Vogt T. und Bader H. J: Chemie der Raviolidose, NiU-Chemie 13 (2002) Nr. 69, 12 – 16.
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Traducción y adaptación realizada por: Laura Sánchez-Cerezo, Jordi Cuadros, Merche Manresa, a partir de la traducción inglesa del documento original en alemán, en Barcelona en el mes de abril de 2009.



Esta obra está bajo una licencia Reconocimiento-No comercial-Sin obras derivadas 3.0 España de Creative Commons. Para ver una copia de esta licencia, visite http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/3.0/es/ o envie una carta a Creative Commons, 171 Second Street, Suite 300, San Francisco, California 94105, USA.



v. 1.1 (2009-07-01)
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