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Resumen

Se desarroll6 una metodologia culombimétrica de bajo costo para uso en la docencia superior
y se aplicod para el analisis de Vitamina C en medio acuoso, especificamente para jugos
envasados comerciales. Se validd el método en cuanto a precision, linealidad y limite de
deteccion. Las muestras comerciales a las cuales se aplicé este método electroquimico fueron

comprobados en cuanto a la declaracion de vitamina C en su contenido.
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OBJETIVOS DEL ESTUDIO

Objetivo General:

Desarrollar tecnologia analitica de bajo costo aplicado a la Docencia Superior.

Objetivos Especificos

Desarrollar un equipo instrumental coulumbimétrico de bajo costo para la docencia
universitaria.

Desarrollar un método analitico para el analisis de vitamina C en medio acuoso.
Validar los resultados en cuanto a precision, linealidad y limite de deteccion.
Aplicar la técnica coulumbimétrica desarrollada al analisis de vitamina C en jugos
comerciales.

Determinar el cumplimiento de la declaracion del producto



INTRODUCCION

Este proyecto esta basado en la determinacioén de Vitamina C en jugos de naranja comerciales
en Panama determinado por el método columbimétrico. El jugo de naranja es un producto
de gran demanda comercial en Panama lo cual cuenta con un reglamento que esta basado en
la Ley 45 del 31 de octubre de 2007. Articulo 36, Obligaciones del Proveedor. El cuerpo del
ser humano necesita vitamina C para producir coldgeno, una proteina necesaria para la

cicatrizacion de las heridas.

Son obligaciones del proveedor frente al consumidor: Informar, clara y verazmente al
consumidor, sobre las caracteristicas del producto o servicio ofrecido, tales como la
naturaleza, la composicion, el contenido, el peso, el origen, la fecha de vencimiento, la
toxicidad, las precauciones, el precio y cualquier otra condicion determinante, todo lo cual
se consignara en el empaque, el recipiente, el envase o la etiqueta del producto o en el anaquel

del establecimiento comercial, en términos comprensibles y legibles.

Por lo tanto, se hace imprescindible el monitoreo y analisis de estos productos para verificar
conformidad cuantitativa de esta vitamina en los jugos, una bebida muy utilizada tanto por

adultos como por nifios.

Antecedentes: En Panama no hay publicacion de trabajos de analisis de Vitamina C en jugos

por técnicas columbimétricas, por lo que es importante la incorporacion de esta técnica en la

docencia universitaria.
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La culombimetria es una técnica electroquimica, donde se permite que circule corriente por
la celda de trabajo hasta que se consuma el analito. Se basa en la idea de medir la variacion
de carga que circula en un instante dado por el sistema. La carga medida en unidades de
Culombios (Q) se relaciona con la corriente (I) del siguiente modo:
Q=Ixt

Si el tiempo (t) se mide en segundos y la corriente en amperios, la carga se obtiene en
colombios. La relacién fundamental entre la carga y la concentracion se puede encontrar en
la Ley de Faraday, que establece que cada vez que circule una mol de electrones por el
sistema, se depositara, disolverd o generara un equivalente de la especie en cuestion. La
principal ventaja de este método frente al método de gravimetria es que se pueden analizar
cantidades de analito muy pequefias, que no serian posibles de determinar por variacion de
peso. Las desventajas principales tienen que ver con la necesidad de conocer perfectamente
la reaccion que se esté llevando a cabo, no solo porque es necesario el nimero de electrones
intercambiados (para el calculo de los equivalentes), sino porque se debe evitar que ocurran
otras reacciones que compitan con la de interés. En otras palabras, es ideal contar con una

eficiencia de cien por ciento en la corriente empleada.

Luego de realizar el procedimiento de validacion, y confirmar la fiabilidad de los resultados
analiticos, podemos realizar los analisis de las muestras. El drea de investigacion se centra
en los jugos de naranja fortificados con vitamina C con mayor consumo en la ciudad de

Panama en la Zona Centro.
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2.MARCO TEORICO
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1.1 El método culombimétrico.

Para la determinacion de vitamina C en jugos se mide la variacién de la carga

(coulombios) que circula en un instante dado por el sistema. La carga, medida en

unidades de Coulombios (Q) se relaciona con la corriente de la siguiente manera:

Q=Ixt
Donde I es la corriente en amperios y t el tiempo en segundos.

Si el tiempo se mide en segundos y la corriente en amperes, la carga se obtiene en
coulombios.
La relacion fundamental entre la carga y la concentracion se puede encontrar en la Ley de
Faraday, que establece que cada vez que circule un mol de electrones por el sistema, se

depositara, disolvera o generara un equivalente de la especie en cuestion.

La carga del mol de electrones corresponde a 96 493 C (para los calculos aproximados puede

utilizarse el valor de 96500 C).

Esta técnica de andlisis puede llevarse a cabo de varias maneras:

Coulombimetria Directa

Se basa en la obtencion de la cantidad de material que reacciona a partir de la cuantificacion
de la carga eléctrica (coulombios) empleada en la reaccion. Esta medicion, a su vez, puede

llevarse a cabo de dos maneras diferentes:
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A corriente constante:

i Q=ix*t

Fig. 1 Ref: Mario Vazquez. Docente Institudo de Quimica U de A.

En este caso se aplica una corriente directa durante un determinado tiempo. Al conocerse
los dos pardmetros se puede calcular facilmente el valor de la carga

Q=Ixt
Este método requiere un perfecto conocimiento de la solucion de trabajo, puesto que puede
ocurrir que luego de terminada la reaccion de interés el potencial se mueva a valores donde
comienzan otras reacciones electroquimicas y esto puede no ser advertido si no se monitorea
la variacion de potencial. Por lo anterior es dificil alcanzar una eficiencia de la corriente del
100%.

A potencial constante:

En este caso, se aplica una diferencia de potencial constante en la celda de medida. Este valor
se selecciona de modo tal de asegurar que solo la especie de interés sufrird la reaccion
electroquimica. Ahora, la corriente variard continuamente con el tiempo, disminuyendo en la

proporcion que se vaya consumiendo la especie electroactiva.

Fig. 2 Curva corrinete tiempo.

Ref: Mario Vazquez. Docente Institudo de Quimica U de A.
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La carga se obtendra a partir de la integral de la curva corriente-tiempo.

En la culombimetria el nimero total de culombios consumidos en una electrdlisis se usa para
determinar la cantidad de sustancia electrolizada. Un potenciostato de tres electrodos
mantiene un potencial de electrodo constante, monitoreando de continuo, el potencial del
electrodo de trabajo con respecto al de referencia. Continuamente se ajusta la corriente para
mantener el potencial deseado.

Para realizar una determinacion culombimétrica el analito se oxida o reduce normalmente en
su totalidad en una disolucién que se encuentra bajo agitacion. La reaccion redox se produce
por la aplicaciéon de un potencial externo. El electrodo de trabajo, que es donde ocurre la
reaccion del analito, puede estar construido de una variedad de materiales conductores de
electricidad. La electrélisis del analito disminuye la concentracion del mismo, en la
disolucion. A potencial constante, la intensidad de la corriente disminuye con el tiempo a
medida que las especies electroactivas van difundiéndose, ya que gradualmente hay una

disponibilidad de concentracion en la superficie del electrodo para reaccionar.

Bioquimica de la vitamina C.

La vitamina C o acido ascorbico es un nutriente esencial. E1 hombre en concreto, carece de
la enzima que cataliza la etapa terminal de la sintesis de acido ascorbico, la gulonolactona
oxidasa, por lo que debe adquirirlo a través de la alimentacion, siendo esta la razén por la
que en el hombre y en otras especies el acido ascorbico adquiere el caracter de vitamina.

La vitamina C es un compuesto inestable, debido a la facilidad con la que se oxida e hidrata.
Se destruye con facilidad en el procesamiento y conservacion de los alimentos, por lo que es
utilizada como indicador de la pérdida vitaminica de un alimento durante su procesamiento

y almacenamiento. Por otra parte, el calor y los cationes metalicos destruyen la vitamina C.
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La vitamina C se puede reconocer mediante el azul de metileno. Este colorante cuando esta

oxidado es de color azul y se reduce facilmente formando un compuesto incoloro.

Las dosis recomendadas por la Organizaciéon Mundial de la Salud (OMS) para la vitamina C

se situan en 90 mg diarios para hombres y 75 mg para mujeres, tal como se aprecia en la

Tabla 1.

e Tabla 1. Ingesta diaria recomendada (IDR) para la vitamina C. Dr. GlenDettman,

Frederick Todd Melbourne.

Etapa de la Vida

Machos (mg/dia)

Hembras (mg/dia)

Infantes
Infantes
Nifios
Nifios

Nifios

Adolescentes

Adultos

Fumadores

Embarazo

Embarazo

Periodo de lactancia

Periodo de lactancia

0-6 meses
7-12 meses
1-3 afios
4-8 afos

9-13 afos

14-18 afios

19 afios y mas

19 afios y mas

18 afios y menos

19 aflos y mas

18 afios y menos

19 aflos y mas

40 (1)
50 (IA)
15
25
45

75
90

125

40 (1A)
50 (1A)
15
25
45

65

75

110

80

85

115

120

En este trabajo se determino el contenido de vitamina C mediante su oxidacion en el anodo

por culombimetria. Se utilizé una disolucion de yodo como indicador del punto final de la
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valoracion, adicionando una pequefia cantidad de almidén y de yoduro para formar un
complejo morado. El yodo se forma por la oxidacion del yoduro, una vez consumido toda la
vitamina C, el cual se oxidd primero por tener un potencial REDOX menor al del

yodo/yoduro.

OH

OH
HO 0 =0 HO\ 0 =0
\/L‘L? — )\() ; +H 4 2%
d %

HO OH

Acido ascérbico Acido dehidroascorbico

b, + 2 —» 217

OH OH

HO O\.0 L B -
+ 1, i + ot o+ 21
HO OH Jd ©

Acido ascérbico Acido dehidroascérbico
Fig. 3 Reaccion de oxido- reduccion (REDOX).
El almidoén se utiliza como indicador para el yodo, debido a que forma un complejo de color
azul intenso con el mismo. Cuando afiadimos yodo sobre vitamina C producida por la
oxidacion del yoduro en el anodo, ésta desaparecera pues pasara a yoduro (la vitamina C se
oxidaré en el proceso). Cuando ya no quede vitamina C reducida el yodo no desaparecera, se
unird al almidon y aparecera el color azul indicando el fin de la titulacion. El almidon se
hidroliza con facilidad y uno de los productos de la hidrolisis es la glucosa, la cual tiene
caracter reductor, por tanto, una disolucion de almidon parcialmente hidrolizada puede ser
una fuente de error en una titulacion redox por lo que hay que afiadir la menor cantidad

posible.

NOTA: El color amarillo del zumo de naranja puede enmascarar en parte el color azul por

lo que hay que tener cuidado para observar el cambio de color.
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3. Area de estudio y toma de muestras
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3.1 Procedimiento de toma de muestra de jugos de naranja.

En Junio de 2018 se realiz6 un recorrido por distintas areas de la zona centro de la ciudad de
Panamd y se procedi6 a tomar distintas muestras al azar para el andlisis, adquiriendo los jugos
comerciales envasados en varios supermercados de la localidad. Los mismos se mantuvieron

en refrigeracion hasta su analisis.

Fig. 4 Area de toma de muestras

La determinacion de vitamina C en las muestras de jugos recolectadas fue realizada en el
Laboratorio de Espectrofotometria de Absorcion Atdémica de la Vicerrectoria de

Investigacion y Postgrado, de la Universidad de Panamad, por el método columbimetrico.

19



4- MARCO EXPERIMENTAL
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4.1 Materiales de Vidrio:

Como preparativos preliminares, se lavaron con agua destilada todos los instrumentos de
vidrio y se dejaron secar a temperatura ambiente. Luego se procedio a calibrar la balanza
analitica utilizando pesas certificadas (modelo 12720-084). Se validaron todos los
instrumentos volumétricos de vidrio, para el control de la precision y el error que se

introducen en las mediciones.

4.1.1 Calibracion de probetas:
Se tomo un matraz erlenmeyer secado previamente y se dispuso en una balanza analitica. Se
ajusto la balanza a cero y se procedié a medir la masa correspondiente a 10 mL de agua
pipeteados con una probeta de 10 mL hasta drenaje completo por gravedad. Se repitio el
procedimiento tres veces, y con ayuda del valor de la densidad del agua y la temperatura que
presentd al momento de la calibracion, se calculdé el volumen experimental de agua
correspondiente a la masa de agua pesada previamente. Se calcul6 el promedio del volumen
experimental, la desviacion estandar, el coeficiente de variacion y el error relativo promedio.

Este procedimiento se realizé de manera igual para la probeta de 50 y 100 mL.

4.1.2 Calibracion de matraces volumétricos:
Se rotularon 2 matraces volumétricos de 1 000 mL cada uno, previamente secados. Se
dispuso uno de los matraces en la balanza analitica y se ajustd la misma a cero. Se procedio

a llenar el matraz volumétrico de agua hasta la marca de aforo y se midi6 la masa de agua

21



contenida en el mismo. Se vacid el matraz y se llevo a secar nuevamente, para luego repetir
el procedimiento anterior hasta obtener un total de tres mediciones de masa de agua contenida
en el matraz volumétrico. Con la ayuda de la densidad del agua y la temperatura del agua al
momento de la calibracion se calculd el volumen de agua experimental para cada repeticion.
Posteriormente se obtuvieron el promedio, desviacion estandar, coeficiente de variacion y

error relativo. Se repitid el procedimiento con volumenes de 100 mL.

4.2 Preparacion de reactivos:

4.2.1 Preparacion del indicador de Yoduro de Potasio:
Se pesé en la balanza analitica 8,3 g de KI que fueron diluidos en 250 mL de agua destilada
contenida en un vaso quimico de 500 mL. Una vez diluido el KI s6lido se procedio a transferir
la solucién a un matraz volumétrico de 1 000 mL y se aford hasta la marca. Esta solucion
constituye un agente titulante de KI 0,10M. Se rotul6 la solucién incluyendo fecha y el
responsable de la preparacion; la solucion se colocd en un gabinete oscuro para protegerla de

la luz.

4.2.2 Preparacion de la solucion de Na2HPOu:
Se pesd en una balanza analitica 17,75 g de NaHPO4 grado analitico que se diluyeron en
250 mL de agua destilada contenida en un vaso quimico de 500 mL. Se transfiri6 la solucion
a un matraz volumétrico de 1000 mL y se afor6 hasta la marca. Se rotuld la solucion
incluyendo fecha y el responsable de la preparacion, la solucién se colocd en un gabinete

oscuro para protegerla de la luz.
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4.2.3 Preparacion de la solucion de almidon ( Cs Hio Os)
Se peso en un abalanza analitica 1,0 g de almidon y se diluyeron en 250 mL de agua destilada
contenida en un vaso quimico de 500 mL, luego se calent6 hasta un poco antes del punto de
ebullicion, se agito hasta disolucion y se dejo reposar. Luego se transfirio la soluciéon a un
matraz volumétrico de 1 000 mL y se afor6 hasta la marca. Se rotul6 la solucién incluyendo
fecha y el responsable de la preparacion, la solucion se colocd en un gabinete oscuro para

protegerla de la luz.

4.2.4 Preparacion de la solucion patron de vitamina C , CsHgOs (100 ppm)
Se peso en una balanza analitica 0,01 g de CsHsOg y se diluyd en 50 mL de agua destilada
contenida en un vaso quimico de 100 mL. Una vez disuelto, se procedio a transferir la
solucion a un matraz volumétrico de 100 mL y se afor6 hasta la marca. Se rotulo la solucion
como 100 ppm, incluyendo fecha y el responsable de la preparacion, la solucion se coloco

en un gabinete oscuro para protegerla de la luz.

Estas soluciones se utilizaron frescas en cada analisis.

4.3 Equipos utilizados:
A continuacion en la figura 5,6,7,8,9 aparecen los equipos utilizados: multimetro digital
24-range Radio Shack, electrodos de platino grado ultra puro, amplificador lineal operacional
DAEDALON CORPORATION modelo Eg-02, serial 1040, agitador magnético Agimatic

Rev -E y el amperostato Mastech HY 1803D
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Fig. 5: Multimetro digital Radio Shack 24R

Fig. 6: Electrodos de platino

Fig. 7: Amplificador lineal operacional DAEDALON CORPORATION modelo Eg-02
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Fig 8: Amperostato Mastech HY1803D

Fig 9: Agitador magnético
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Circuito Electronico

La circuiteria desarrollada consiste en:

e Resistencias

o 100k
o 2x4.7k
o 1x10k

e Circuito integrado amplificador :Op amp quad LM 324,
e Transductor ; Multimetro Radio Shack,

e Amperostato Mastech HY 1803D

e (Cable RS 232

e PC, Software RS interface

e Fuente DC 5 voltios (fuente de poder USB).

Amperostato

0

OP-AMP
Convertidor I/V

@%l |
:
i

Celda Culombimétrica —_— Transductor AD PC

Fig. 10: Circuito electronico. Componentes
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4.4 Metodologia preliminar:

1-

Se afiade en un vaso quimico 50 mL de KI 0,1 M, 20 mL de NaxHPO4 0,25 M, 1
mL de almidon. Colocar el agitador.

Se sumerge los electrodos generadores de platino en la solucion. Se observa el color
de la solucién. Si no es azul lila, se enciende el culombimetro para generar el yodo
hasta que se forme el color.

Se afiade, 2 mL de una disoluciéon de vitamina C de 100 ppm y se enciende el
culombimetro, anotando la corriente impuesta inicial y tomando el tiempo con el
crondmetro.

Se detiene el crondmetro y el culombimetro una vez que se haya formado nuevamente
el color lila débilmente. Anotar la corriente final y el tiempo transcurrido en segundos.
Se multiplica el tiempo por el promedio de la corriente en mA para obtener los
miliculombios consumidos.

Se repite el procedimiento con 2 mL de jugo para diferentes jugos comerciales.

Se optimiz6 el analisis culumbimétrico para la determinacion de Vitamina C variando la

cantidad de muestra (mL de estandar) a una corriente de 150 mA y determinando el tiempo

de electrolisis. El desarrollo matematico se baso en que la cantidad de culombios generados

es igual al producto de la corriente por el tiempo de electrolisis. Esta misma cantidad de

culombios es igual a la cantidad de materia (moles n), a la cantidad de electrones

intercambiados por mol (z) y a la constante de Faraday (96 500). Las relaciones matematicas

se muestran a continuacion:
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I. Q=it

2. Q=n Z 96,500

3. n=g/PM
Igualando tenemos 1y 2:

4. ixt=n Z96,500

y finalmente:

g= it PM
96 500 Z

Como el PM, Z y 96500 son constantes, la cantidad de materia g depende s6lodeiy det
g=Ki t
y si se utiliza un estandar de concentracion go se puede eliminar la constante K al medir

relativamente la muestra de concentracion g y el estandar go.

g/go=1l tl /ioto

donde 1 t1 son respectivamente la corriente y el tiempo de la muestra y

io to son respectivamente la corriente y el tiempo del estandar.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION
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4.5  Validaciones:

Se validé el método desarrollado optimizando primero la cantidad de vitamina C

afiadida. Para esto se determino la precision a diferentes cantidades (mL) de estandar

de vitamina C (100 ppm), realizando diferentes repeticiones y determinando el

coeficiente de variacion.

A continuacion en las siguientes tablas (Tabla 2 a 21) aparecen las valoraciones

realizadas en diferentes corridas variando la cantidad de vitamina C afadida, es decir

se procedid a determinar la precision a concentracién constante midiendo el

coeficiente de variacion. .

Tabla 2 Validacion del Método Analitico, estudio de Precision

Std
100 I

Corrida 1 ppm (mA)

1 2 15,1
2 2 15
3 2 14,9

Control 2 mL vit C 100 ppm

s)
77
70

65

Corrida 1

Q

milicou-

lombios Q prom Des.Std.

1162,7 1060 98
1050

968,5

Ccv

9,2%
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Tabla 3 Validacion del Método Analitico
Estudio de Precision Control 2 mL vit C 100 ppm

Corrida 2
0
Corrida 2 milicu-lombios Q prom Des.Std CV cor
1 1196 1119 73 6,5%
2 1110
3 1052

Tabla 4 Validacion del Método Analitico
Estudio de Precision Control 2 mL vit C 100 ppm

Corrida 3
\Y Q
Std 100 I T milicou-
Corrida 3 ppm (mA) (s) lombios Q prom  Des.Std.
1 2 15 83 1245 1197 41
2 2 14,4 82 1180,8
3 2 14,6 80 1168

Ccv

3,44%
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Tabla 5 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 3 mL vit C 100 ppm

Corrida 1
A\ Q
Std 100 milicou-
Corrida 1 ppm I (mA) T (s) lombios Q prom Des.Std.
1 3 14,8 86 1272 1328 124
2 3 14,6 85 1241
3 3 14,7 100 1470

Tabla 6 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 3 mL vit C 100 ppm

Corrida 2
Q
Corrida 2 milicu-lombios Q prom Des.Std Cv
1 1321 1328 10 0.8%
2 1335

Ccv

9,3%
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Tabla 7 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 3 mL vit C 100 ppm

Corrida 3
\%
Std 100 Q Q.
Corrida3 o I (mA) T (s) milicoulombios  promedio  Des.Std. cv
1 3 14,4 105 1512 1492 78 5,25%
2
3 14,3 109 1558
3
3 14,2 99 1 405
Tabla 8 Validacion del Método Analitico
Estudio de Precision Control 4 mL vit C 100 ppm
Corrida 1
\Y Q
Std 100 milicou-
Corrida 1 ppm I (mA) T(s) lombios Q. prom Des.Std. Cv
1 4 14,5 120 1740 1 804 59 3,3%
2 4 14,4 126 1814
3 4 14,4 129 1857
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Tabla 9 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 4 mL vit C 100 ppm

Corrida 2
Q
Corrida 2 milicu-lombios Q prom Des.Std. Cv
1 1816 1963 142 7,3%
2 1972
3 2100

Tabla 10 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 4 mL vit C 100 ppm

Corrida 3
Q
A\
I(mA) T(s) milicou- Q.promedio Des.Std. Cv
Std
lombios
Corrida3 100
ppm
1 4
14,3 100 1430 1430 46 3,20%
2 4 14,2 107 1519
3 4 14,1 103 1452
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Tabla 11 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 1
\%
Std 100 Q
Corrida 1 ppm I (mA) T(s) milicoulombios Q. prom Des.Std Cv
1 5 14,3 151 2159 2150 30 1,4%
2 5 14,3 152 2173
3 5 14,2 149 2115
Tabla 12 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Prcision Control 5 mL vit C 100 ppm
Corrida 2
Corrida 2 Q*Vt/V0 Q. prom Des.Std CvV
1 2277 2 382 95 4,0%
2 2410
3 2 461
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Tabla 13 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 3
\% Q
Corrida3  Std 100 ppm I (mA) T (s) milicoulombios  Q.promedio Des.Std
1 5 13,7 152 2 082 2179,06 83,76
2 5 13,6 164 2230
3 5 13,4 166 2224

Tabla 14 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 4
\% Q
Std 100 milicou-
Corrida 4 ppm I(mA) T (s) lombios Q promedio Des.Std
1 5 13,4 154 2 063 2214 169
2 5 13,4 179 2 398
3 5 13,3 164 2181
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Ccv
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Tabla 15 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 5
A\ Q
Std 100 milicou- Q
Corrida 5 ppm I (mA) T (s) lombios promedio Des.Std Cv
1 5 13,3 172 2287 2 681 513 19%
2 5 13,2 189 2 494
3 5 13 251 3263

Tabla 16 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 6
Q
\% milicou-
Corrida 6 Std 100 ppm I (mA) T (s) lombios Q promedio Des.Std Cv
1 5 16,4 83 1361 1 404 43 3,10%
2 5 16,3 86 1401
3 5 16,1 90 1449
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Tabla 17 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 7
Q
\% milicou-
Corrida7  Std 100 ppm I (mA) T (s) lombios Q promedio Des.Std
1 5 16 195 3120 3158 40
2 5 16,1 196 3155
3 5 16 200 3200

Tabla 18 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 8
\% Q
Std 100 Milicou-
Corrida 8 ppm I (mA) T (s) lombios Q promedio Des.Std Cv
1 5 12 1524 1 828 1815 15 0,80%
2 5 11.8 154,2 1819
3 5 11.8 1524 1798
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Tabla 19 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 5 mL vit C 100 ppm

Corrida 9
A\ Q
Corrida Std 100 Mili Q.
9 ppm I (mA) T (s) coulombios promedio Des.Std CV
1 5 11,9 199.8 2377,62 2919,67 816,36 27%
2 5 11,8 327 3858,6
3 5 11,9 212 2522,8

Tabla 20 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 6 mL vit C 100 ppm

Corrida 1
\% Q
Corrida Std 100 Milicou-
1 ppm I (mA) T (s) lombios Q.prom Des.Std Cv
1 6 14,3 170 2431 2249 203 9,0%
2 12 14,2 161 2 286
3 18 14 145 2030
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Tabla 21 Validacion del Método Analitico.
Estudio de Precision Control 6 mL vit C 100 ppm

Corrida 2
Q
Corrida 2 Milicu-lombios Q. prom Des.Std Cv
1 2 590 2534 92 3,6%
2 2 584
3 2 427

RESUMEN DEL ESTUDIO DE LA PRECISION
En las tablas ( No. 23 al No. 27) aparecen resumidas, para cada volumen afiadido de
reactivo de 100 ppm, el promedio de la precision obtenida, medida a través del
coeficiente de variacion. En la tabla No. 28 se observa el resumen de los resultados
para todos los volumenes utilizados. En la figura No. 11 se observa que la mejor
precision, menor coeficiente de variacion, se obtiene afiadiendo 5 mL del estandar de
100 ppm de Vitamina C, por lo que se decidio utilizar esta cantidad de muestra para

todo el estudio.
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Tabla 22 Resumen de Precision 2 mL 100 ppm

Corrida n Q Promedio Des. Std.
1 3 1 060 98
2 3 1119 73
3 3 1197 41
PROMEDIO 9 1125 71

Tabla 23 Resumen de Precision 3 mL 100 ppm

Corrida n Q Promedio Des. Std.
1 3 1328 124
= = 1328 10
3 3 1492 78
PROMEDIO 9 1383 71

Ccv

9,2%

6,5%

3,44%

6,4%

Ccv

9,3%

0,8%

5,2%

5,1%
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Tabla 24 Resumen de Precision 4 mL 100 ppm

Corrida n Q Promedio Des. Std. CvV

1 . 1804 59 3,3%

2 3 1963 142 7,3%

3 3 1430 46 3,2%
PROMEDIO 9 5197 82 4,5%

Tabla 25 Resumen de Precision S mL 100 ppm

Corrida n Q Promedio Des. Std. CvV
1 3 2150 30 1,4%
2 3 2382 95 4,0%
3 3 2179 84 3,8%
4 3 2214 169 7,6%
5 3 1404 43 3,1%
6 3 3158 40 1,2%
7 3 1815 15 0,80%

PROMEDIO 21 2 186 68 3,1%



Tabla 26 Resumen de Precision 6 mL 100 ppm

Corrida n Q Promedio
1 3 2249
2 3 2534
PROMEDIO 6 2392

Des.Std. Ccv
203 9,0%
92 3,6%
148 6,3%

Tabla 27. Resumen de la precision de los volumenes estudiados.

mL 100 ppm Cv
2 6,4
3 51
4 4,5
5 3,1
6 6,3
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Ccv

O B N W M U O N

Fig.11 Estudio del volumen de muestra vs precision

Estudio de la linealidad

Para determinar la linealidad del método, se realizaron varios analisis a diferentes cantidades
de reactivo del estdndar de vitamina C (100 ppm) y se determind los miliculombios
consumidos en una misma sesion. Los resultados se incorporaron al programa de regresion
lineal RLIN ver 2006 y se determinaron las variables de linealidad mas importantes. En la
tabla No. 22 se observan los resultados obtenidos. De interés es el coeficiente de variacion
de la pendiente de 4.4% (valor regular), un limite de deteccion de 0,2 mL de estandar al 95%
de confianza que corresponde a una concentracion de 4 ppm de Vit C, y un coeficiente de

correlacion de 0,9980716. En la figura 12 se aprecia la regresion lineal.
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Tabla 28 Regresion Lineal

REGRESION LINEAL (Y=mX+b :L.C.) Ver '2006 Prof. Orlando Leone
n= 4 Fecha: 2019-07-30
| | | src(m)90
2. svozo
31.500 (b) | b) | +Lc(b;
65.000 | 3.91808

95.667 | | t(90% Ypronm

| 0.9980716_ 9980716 _ 0.99614692 m— 5.3E+01

w | = o |5
o|lo|o|uv |2

LD (90%)=4ppm Linealidad=4.4%



Regresion Lineal
Y =0,004144 X + 0,01400

120.000000 -~

100.000000 -

80.000000 -

g 60.000000 -
40.000000 -
20.000000 -
y=2785x-2574 m L
0.000000 . ! ! L L L !
0.0 0.5 1.0 1.5 20 25 3.0 3.5
B | D(95%);0.4 " LQ(95%);0.7 Concentracion (X)
Fig. 12 Regresion Lineal
r
Metodologia final:

A continuacion aparece la metodologia final utilizando los datos optimizados.

1- Se afiade en un vaso quimico 50 mL de KI 0,1 M, 20 mL de Na,HPO40,25 M, 1 mL
de almidon. Colocar el agitador.

2- Se sumerge los electrodos generadores de platino en la solucion. Se observa el color
de la solucién. Si no es azul lila, se enciende el culombimetro para generar el yodo
hasta que se forme el color.

3- Se afiade, 5 mL de una disolucién de vitamina C de 100 ppm y se enciende el
culombimetro, anotando la corriente impuesta inicial y tomando el tiempo con el

crondémetro.
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4- Se detiene el crondmetro y el culombimetro una vez que se haya formado nuevamente
el color lila débilmente. Anotar la corriente final y el tiempo transcurrido en segundos.

5- Se multiplica el tiempo por el promedio de la corriente en mA para obtener los
miliculombios consumidos.

6- Se repite el procedimiento con 5 mL de jugo para diferentes jugos comerciales.

4.6 Aplicacion del método en jugos de naranja comerciales

En la tabla 29 se observan los resultados de la aplicacion del método culombimétrico
desarrolado en el andlisis de Vitamina C en las dos marcas de jugos comerciales mas
utilizados en Panamd. La misma fueron colectadas en la region metropolitana acorde a la
seccion de Toma de Muestras. La Marca A fue analizada cuatro veces y la marca B por
triplicado. La marca A sobrepaso el valor reportado en su etiqueta en un 40 % mientras que

la marca B quedo dentro del 100 + 10 %.

Tabla 29 Resultados de los analisis de jugos comerciales.

mg Valor Error
Marca Promedio reportado
Obtenido
Marca A
N=4
126 90 +40 %
Marca B
N=3 19,4
18 +7.8 %
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Conclusiones

v" Se desarroll6 un metodo culombimetrico modular de bajo costo, el cual fue validado
en precision y cantidad de muestra de analito.

v" La precision varia con la cantidad de muestra analizada, siendo la cantidad 6ptima de
5 mL de 100 ppm Vit C obteniéndose una precision de 3,1 % de CV a concentracion
constante y un CV de 4,4 % de la pendiente como precision de la regresion de la
curva de calibracion. El limite de deteccion estimado al 90 % fue de 4 ppm.

v El método desarrollado se aplico a dos Marcas® de jugos comerciales de naranja.
Una marca demostr6 tener una mayor cantidad de vitamina C que la mostrada en el

envase y la otra cumpli6 dentro del 100 + 10 %.
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