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PREFACIO
En la elaboracion de la presente norma participaron los siguientes
Organismos:
CAMARA DE PRODUCTOS ALIMENTICIOS ELABORADOS CON LECHE

COMPANIA NESTLE, S.A. DE C.V.
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ALIMENTOS - LACTEOS - LECHE CONDENSADA AZUCARADA
DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SACAROSA - METODO
POLARIMETRICO

FOODS - LACTEOUS - SWEETENED CONDENSED MILK
DETERMINATION OF SUCROSE CONTENT - POLARIMETRIC
METHOD

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma establece un método polarimétrico para la determinacion de sacarosa en
leche condensada azucarada. El método es aplicable a leche condensada azucarada
preparada de leche entera, parcialmente descremada o descremada.

2 DEFINICION

Se entiende por contenido de sacarosa de la leche condensada azucarada, el contenido
de sacarosa, expresada como porciento en masa, determinada por el método descrito.

3 PRINCIPIO

Tratamiento de la muestra con amoniaco, a modo de llevar la mutarotacion de la lactosa
al equilibrio final. Neutralizacion, clarificacion por adiciones sucesivas de acetato de
zinc y hexacianoferrato (II) de potasio, seguido de una filtracion. A una parte del
filtrado determinarle la rotacion Optica. En la otra parte del filtrado, inversion de la
sacarosa (basado en el principio de Clerget) por una hidrolisis acida moderada, dejando
a la lactosa y otros azucares virtualmente inafectados.

Determinacion de la rotacion optica después de la inversion.

Del cambio en rotacion optica por la inversion, calcular el contenido de sacarosa.

4 REACTIVOS

Todos los reactivos mencionados deben ser grado analitico; cuando se indique agua,
debe entenderse agua destilada o agua de pureza equivalente.

4.1 Acetato de zinc solucion 2N.

Disolver en agua 21.9g de acetato de zinc dihidratado (Zn (C;H30)2.2H,0) y 3 cm?® de
acido acético glacial y diluir a 100 cm?.

4.2 Hexacianoferrato (II) de potasio, solucion IN.

Disolver en agua 10.6g de hexacianoferrato (II) de potasio trihidratado (K4Fe
(CN)6.3H,0) y diluir a 100 cm?.

4.3 Acido clorhidrico soluciéon a 6.35 = 0.20 N (20-22% (m/m)).

4.4 Solucion de amoniaco 2.0 £ 0.2N (3.5 % )m/m)).

4.5  Acido acético, soluciéon 2.0 £ 0.2N (12 % (m/m)) de exacta normalidad.

5 APARATOS
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5.1  Balanza analitica.

52 Vaso de vidrio de 100 cm’.

5.3 Matraces volumétricos de 200 cm?® y 50 cm?.
5.4  Pipetas de 20 cm® 6 40 cm®.

5.5  Cilindros para medir, graduados, de 25 cm?®.
5.6 Pipetas graduadas de 10 cm?®.

5.7 Embudo de filtracion de 8 a 10 cm de diametro y papel filtro grado medio
plegable, de 15 cm de diametro.

5.8 Tubo del polarimetro, de 20 cm de longitud.
5.9 Polarimetro o sacarimetro.

5.9.1 Polarimetro que use luz de sonido o luz verde mercurio (lampara de vapor de
mercurio con prisma o el especial Wratten Screen No. 77A) capaz de ser leido con
precision de por lo menos 0.05 grados angulares.

5.9.2 Sacarimetro con escala internacional de azucar, usando luz blanca pasando o
través de un filtro de 15 mm de espesor de 6% de solucion de dicromato de potasio, o
luz de sodio, capaz de ser leido con precision de por lo menos 0.1 grado de la escala
internacional de azucar.

5.10 Baifio de agua, capaz de ser mantenido a una temperatura de 40°C y 60°C £ 1°C
respectivamente.

6 PROCEDIMIENTO
6.1 Preparacion de la muestra de ensayo

6.1.1 Muestras de producto recientemente elaborado en los cuales no es apreciable una
separacion de los componentes.

Abrir el contenedor, transferir todo el material adherido a la tapa al contenedor y
mezclar hacia abajo con una cuchara de tal modo, que las capas superiores y el
contenido de las esquinas inferiores sean mezcladas.

Cuando el producto esté en una lata, transferir el contenido a un frasco con tapa de
cierre hermético.

6.1.2 Muestras de productos viejos en las cuales pueda esperarse separacion de los
componentes. Calentar en un bafio de agua a 40°C hasta que la muestra haya alcanza
esta temperatura; abrir el contenedor y proseguir como 6.1.1. Cuando el producto esta
enlatado, transferir el contenido a un frasco; extraer todo el material adherido a las
paredes y continuar ¢l mezclado hasta que toda la masa esté homogénea, reduciendo el
tamafio de cualquier gran cristal, partiéndolo con una varilla de vidrio. Cerrar el frasco
con tapa de cierre hermético. Permitir que se enfrie.
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6.2 Prueba de verificacion

A modo de verificar el procedimiento, los reactivos y los aparatos, hacer una prueba de
verificacion por duplicado como se describe enseguida, sobre una muestra de 100g de
leche entera (6 110g de leche descremada) y 18.0g de sacarosa pura. Esta mezcla
corresponde a 40.0g de leche condensada conteniendo 45% de sacarosa.

Calcular el contenido de azicar por medio de la formula descrita en 7.1, usando en la
formula (2) para m, G y P respectivamente, la cantidad de leche cuya masa se determina
y el contenido de grasa y proteina de la misma leche, y en la formula (1) para m, el
valor de 40.0.

La media del valor encontrado debe estar dentro del rango de 45 £ 0.1 % (m/m).
6.3 Determinacion
6.3.1 Llevar a cabo dos determinaciones sobre la misma muestra de prueba.

6.3.2 Determinar con aproximacion de 0.0lg una muestra de prueba de
aproximadamente 40g de la muestra bien mezclada contenida en el vaso de vidrio.
Adicionar 50 cm?® de agua caliente de 80 a 90°C y mezclar bien.

6.3.3 Transferir la mezcla cuantitativamente a un matraz volumétrico de 200 cm?;
enjuagar el vaso con sucesivas cantidades de agua a 60°C, hasta que el volumen
total esté entre 120 y 150 cm?, mezclar y enfriar a 20 = 2°C.

6.3.4 Adicionar 5 cm® de solucion amoniacal. Mezclar nuevamente y dejar reposar por
15 min, a 20 £ 2°C.

6.3.5 Neutralizar el amoniaco adicionando una cantidad estequiométrica equivalente de
solucion de acido acético.

6.3.6 Adicionar mezclando cuidadosamente por rotacion, en inclinando el matraz, 12.5
cm? de solucion de acetato de zinc.

6.3.7 En la misma forma que para la adicion de acetato de zinc, adicionar 12.5 cm? de la
solucion de hexacianoferrato (II) de potasio.

6.3.8 Llevar el contenido del matraz a 20°C y diluir a la marca con agua a 20°C.

NOTA: Hasta el momento, todas las adiciones de agua o reactivos debieron
hacerse en tal forma que se evite la formacion de burbujas de aire, y con
el mismo objetivo, todas las mezclas deben hacerse por rotacion e
inclinando el matraz en lugar de agitarlo. Si se encuentran presentes
burbujas de aire antes de la completa disolucion a 200 cm?, éstas pueden
ser removidas conectando por momentos el matraz a una bomba de vacio,
y rotando el matraz.

6.3.9 Cerrar el matraz con un tapén seco y mezclar completamente con agitacion
vigorosa.
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6.3.10 Permitir que el precipitado se sedimente por unos minutos y después filtrar la
solucion a través de un papel filtro seco, rechazando los primeros 25 cm? del filtrado.

6.4 Polarizacion directa
Determinar la rotacion optica del filtrado a 20 + 2°C.

6.5 Inversion

Pipetear 40 cm?® (dos porciones de 20 cm® si no se dispone de pipeta de 40 cm?®) del
filtrado dentro de un matraz volumétrico de 50 cm?®. Adicionar 6 cm?® de acido
clorhidrico.

Colocar el matraz en un bafio de agua a 60 + 1°C por 15 minutos; el matraz debe estar
sumergido hasta la base del cuello. Mezclar por rotacion el matraz durante los primeros
5 minutos, en dicho tiempo el contenido del matraz habré alcanzado la temperatura del
bafio de agua. Enfriar a 20°C y diluir a la marca con agua a 20°C. Mezclar y permitir
reposar por una hora a esta temperatura.

6.6 Polarizacion invertida

Determinar la rotacion optica de la solucion invertida a 20 & 2°C. (si la temperatura del
liquido en el tuvo de polarizacion difiere por mas de 0.2°C de 20°C durante la medicion,
la correccion de temperatura referida en la nota 2 de 7.1 debera ser aplicada).

7 EXPRESION DE RESULTADOS
7.1 Calculos y formula

El contenido de sacarosa, S, de la muestra, expresada como porciento en
masa, es igual a:

A-125B V-AV A"
S= X X: (D
Q A% Lxm

Donde:

m = Es la masa de la muestra de prueba en gramos; (véase 6.3.2)

A = Es la lectura directa del polarimetro antes de la inversion; (véase 6..4).
B = Es la lectura del polarimetro después de la inversion; (véase 6.6.).

L =Es el largo, en cm, del tubo del polarimetro;

Q = Es el factor de division de la inversion (el valor esta dado en 7.2)

V = Es el volumen en cm?, a lo cual la muestra es diluida antes de la filtracion. (véase
6.3.8).

AV= Es la correccion, en cm?, por el volumen del precipitado formado durante la
clarificacion:
m
AV = (1.08 G+ 1.55P) (2)
100
m = Es la masa de la muestra de prueba en gramos (véase 6.3.2).
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G = Porcentaje de grasa en la muestra.

P = Siendo el porcentaje de proteina (6.38 veces el contenido de nitrégeno) en la
muestra.

NOTAS.

1. Cuando se determinan exactamente 40g de la leche condensada azucarada y se usa el
polarimetro con luz de sodio, grado angular y un tubo polarimétrico de 20 cm a 20.0 £
0.1°C, el contenido de sacarosa de leche condensada normal (por ejem., cuando C,
definida en 7.2 es 9% (m/m) puede ser calculado con la siguiente formula:

S =(A-1.25B) (2.833-0.00612G - 0.00878 p)
2. Si la polarizacion invertida es medida a una temperatura
t, diferente de 20 + 0.2°C, el valor de B debera ser multiplicado por:
1 +0.0037 (T-20)
y usar este valor correspondiente en los calculos.
7.2 Valores para el factor de division "Q"
La siguiente formula da valores exactos para Q, para varias fuentes de luz con
correcciones, donde sea necesario, para concentracion y temperatura. Luz de sodio y
polarimetro con escala en grados angulares.
Q =10.8825+0.0006 (C-9) - 0.0033 (T-20)
Luz verde de mercurio y polarimetro con escala en grados angulares.
Q=1.0392 + 0.0007 (c-9) - 0.0039 (t-20)

Luz blanca con filtro de dicromato o luz de sodio y sacarimetro con escala en grados
internacionales de azlicar.

Q=2.549+0.0017 (c-9) - 0.0095 (t-20)
Donde:

C = Es el porcentaje de azlcares totales en la solucion invertida de acuerdo a la lectura
polarimétrica.

t = Es la temperatura en grados celsius, de la solucion invertida durante la lectura
polarimétrica.

8 REPETIBILIDAD

La diferencia entre el resultado de dos determinaciones Illevadas a cabo
simultaneamente o en sucesiones rapidas por el mismo analista no debe exceder de 0.3g
de sacarosa/100g de leches condensada azucarada.
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APENDICE A

A.1 El porcentaje de azucares totales C en la solucion invertida puede ser calculado de
la lectura directa y el cambio en la inversion de la manera usual, empleando los valores
usuales para la rotacion especifica de sacarosa, lactosa y azucar invertida.

La correccion 0.0006 (c-9) etc., es exacta sélo cuando C es aproximadamente 9; para
leche condensada normal, esta correccion puede ser despreciada estando C muy cerca
de 9.

A.2 Variacion en temperatura de 20°C hace pequefias diferencias en la lectura directa,
pero variaciones de mas de 0.2°C en la lectura de inversion necesita correccion. El
factor de correccion dado en 7.1 es exacto solo entre 18 y 22°C.
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