almidén

Iniciacion a la bromatologia (prdcticas) Protocolos de andlisis Ref: 15.4

ALMIDON (ESPECTROFOTOMETRIA)

OBJETIVO Y FUNDAMENTOS

Eliminacidn de los azlcares por extraccion, solubilizacion del almidén y reaccién
colorimétrica con reactivo de antrona.

MATERIAL

Balanza analitica.

Baiio de agua con regulacién de temperatura.
Centrifuga.

Embudo cénico.

Espectrofotometro.

Frasco lavador.

Escala.

Matraz aforado de 200 ml.

Matraz erlenmeyer de 100 ml.

Matraces aforados de 100 ml (8)

Papel de filtro.

Papel milimetrado.

Pipetas de 5 ml.

Tubos de ensayo de 20 ml.

Tubos de centrifuga de 100 ml, con tapén esmerilado.
Tubos para espectrofotometro.

REACTIVOS

Acido perclérico del 52% (preparado a partir de dcido perclérico del 60% pa'y agua
destilada).

Agua destilada.

Alcohol etilico al 80 % (a partir de alcohol etilico del 96% pa y agua destilada).
Alcohol etilico del 96 % pa.

Eter de petréleo 50-70°C pa.

Reactivo de antrona (preparacion extempordnea, maximo 4 dias a 0°C; disolver 0'2
gramos de antrona pa en 100 ml de dcido sulfirico del 96% pa).

METODOLOGIA

1.- Pesar entre 0'4 y 2 gramos de muestra (segln sea el supuesto contenido de almidén)
en un erlenmeyer de 100 ml.

2.- Afladir 25 ml de disolucién alcohol-éter, tapar y sacudir con energia durante 3 o 4
minutos.

3.- Pasar a un tubo de centrifuga de 100 ml, lavando con un poco de alcohol-éter y
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almidén

centrifugar; decantar y reservar la disolucién alcohol-éter.

4.- Afiadir 10 ml de alcohol efilico caliente al 80 %, sacudir y centrifugar; decantar y
reservar la disoluciénalcohdlica. Repetir la extraccién con alcohol.

5.- Afladir 5 ml de agua destilada y agitar.

6.- Afiadir 6'5 ml de disolucidn de dcido perclérico al 52% y agitar durante 5 minutos;
dejar reposar 15 minutos.

7.- Afiadir 20 ml de agua destilada y centrifugar. Pasar el liqguido a un matraz aforado de
100 ml.

8.- Repetir los pasos 5y 6, pero dejando reposar 30 minutos.

9.- Transferir todo (liquido y residuo) al matraz aforado, agitar, enrasar y homogeneizar.
11.- Filtrar; tomar 5 ml de filtrado y transferir a un matraz aforado de 200 ml, enrasar y
homogeneizar .

12.- Pipetear 5 ml de la disoluciénanterior a un tubo i afiadir 10 ml de reactivo de antrona;
mezclar y calentar durante 5 minutos en bafio de agua a 100°C; enfriar a continuacién a
temperatura ambiente y determinar la absorbdncia a 630 nm frente a a un blanco con
agua y reactivo, antes de que pasen 30 minutos.

Curva patron de glucosa

1.- Preparar una disolucién madre de glucosa, disolviendo 0'1 gramos de D(+)- glucosa
anhidra pa hasta 100 ml en agua destilada.

2.- Preparar disoluciones de trabajo disolviendo 1, 2, 5, 7 i 10 ml de disolucion madre de
glucosa hasta 100 ml en agua destilada; las concentraciones correspondientes son de 0'01,
0'02,0'05,0'07 y 0'10 mg/ml.

3.- Proceder con cada disolucion de trabajo como en el punto 12 de la metodologia y
construir una curva de calibrado, representando las concentraciones de glucosa (abscisas)
frente la absorbancia (ordenadas).

CALCULOS

Determinar la concentracion correspondiente de glucosa en la curva de calibrado,
expresdndolo en glucosa equivalente.

Almidon (%) = %

C = concentracion de glucosa en la curva de calibrado en mg/ml.
m = masa de muestra en gramos.

OBSERVACIONES

Para muestras con un contenido alto de azlcares, es preciso repetir mds veces las
extracciones de los primeros pasos.

Si queremos expresar el resultado como"almidon real", deberd considerarse que el factor
de conversién glucosa/almidon es de 1'06
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almidén

Cuestionario 15.4.- Almidon (espectrofotometria)

1.- Hacer el esquema grdfico del procedimiento analitico.
2.- Deducir razonadamente la férmula utilizada en los cdlculos.

3.- Confeccionar el correspondiente "boletin de andlisis".
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