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Santiago de Guayaquil, 25 de Noviembre de 2003

Señor:
Ing. Luis Diaz
Coordinador de PROTAL
Ciudad

Estimado seño¡:

Por medio de la presente pongo a su disposición el informe de Practicas
Profesionales, realaadas por quien le escribe en el área de Control de
Calidad de la empresa Empesec S.A, desde el 20 de marzo hasta el 20 de
junio.
Segura de que este informe cumplirá con los requerimientos agradezco la
atención prestada

C Pulido
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1. RESUMEN

El presente informe detalla los procedimientos de aniílisis en el área de

CONTROL DE CALIDAD especificamente en el laboratorio de química,

describiendo los anáisis qulmicos del at{¡n tanto fresco como procesado, de igual

manera con los ingredientes, dando a conocef los procedimientos, materiales y

equipos, y los parámetros con la finalidad de obtener un producto de calidad

conñable.

El control de calidad abarca desde la materia prima hasta el producto terminado,

incluyendo los envases y los controles en línea del proceso.

También hay una breve expücación de la elaboración de ATÚN etlata de lq de

libra (173 g) en la planta procesa dora de atun INCOPECA, de Ia empresa

EMPESEC, y los controles realizados durante el proceso.

Además menciona las labo¡es ¡e¡lizadas durante mi estadia en la empresa,

donde laboraba bajo contrato como monitora de laboratorio.

1PRACTICAS PROFESIONALES
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2. INTRODUCCIÓN

La función del laboratorio de control de calid¿d es una de las mas importantes

en la calidad y mejoramiento de los procesos y el producto terminado, lo cual se

consigue mediante la toma de muestra, determinaciones analíticas, control de

cambios en el proceso y capacitación del personal.

La finalidad de los aniiLlisis de alimentos consiste en la determinación cualitativa

y cuantitativa de sus componentes. Se pueden emplear para identificar o

controlar la calidad de los productos alime¡tarios, ya sean o no procesados.

El írea de laboratorio químico analiza atun fresco y procesado (ata y funda)

para identificar Ia presencia de hist¿mi¡a y mercurio y además determina la

cantidad de sal presente en este. Como una excepción en las muestra de Red

Meat solo se determina la presencia d€ histamina, debido a que estas son usadas

en la producción de balanceados en Brasil.

Se determina el índice de peroxido y el porceataje de ácido grasos en el aceite,

siendo este parte de los ingredientes del atun en aceite.

La determinación del porcentaje de humedad se y¿alita solo al atun en pouch,

una muesta diaria .

En el laboratorio de microbiología las muestr¿rs que regularmente son

anaTizadas son el atun cocido (omo antes y después de mezcla con el broth), el

caldo vegetal (broth) preparado, agua de diferentes fuentes, superficies en

contacto de las líneas (impieza del pescado) y ambiente de las lineas.

El laboratorio de Cutting a¡aliza el producto desde el punto de vista

organoléptico, y lleva eI control de las medidas de las fundas. En la cabina de

enlatado se lleva a cabo el control de las medidas de las latas.

2PRACTICAS PROFESIONALES

La Empresa Pesquera Ecuatoriana S.A (EMPESEC S.A) es una empresa

dedicad¿ a la producción de productos a base de atun, con dife¡entes

presentaciones: Enlatado y Funda o Pouch. El atun enlatado puede ser en aceite

o en broth (caldo vegetal).



Du¡ante las practicas profesionales III, labore en el Laboratorio Químico

durante seis meses en horario rotativos.

3.1 CONTROL DE CALIDAD

3.1.1 Laboratorio Químico

Es importante para el sistema de calidad que tiene implementado la empresa el

control quimico, siendo necesario lo siguierrte:

3.1. t.l Toma de muestras de:

& Por cada lote de producción se toma una lata de muestra

b Por cada lote de producción se toma una funda de muestra

Yb Durante el turno noctumo, se toman muestras de las agua de calderos,

ablandadores y evaporadores.

3.1.1.2 Bajo el sistema de calidad es necesaria la conñabiüdad en la

mediciones, para lo cual el personal de laboratorio calibra los

siguiertes equipos y materiales.

S Fluorometro.

tJo Clorhidrometro.

$ Termómetros.

b Pipetas MLA

3PRACTICAS PROI.ESIONALES
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3.1. 1.3 La determinaciones analiticas hechas en el laboratorio permiten la

seguridad del uso de materias primas e ingredientes adecuados

para el consumo humano y un proceso homogeneo, por otro lado

los análisis realizados en el producto terminado nos dan la pauta

para mantener y / o mejorur la calidad del producto terminado, con

lo cual es necesario el análisis de las siguieltes muestras:

I' Análisis de Histamina, Mercu¡io y SaI en atun Fresco y Procesado.

YJ" Anri¡isis de Histamina en Red me¿t ( sange).

$ Análisis de Índice de Peroxido y Ácidor Grasos en aceite de oliva, girasol

y soya.

3.1.1.4

4PRACTICAS PROFI,SIONALES

El reporte de los resultados de los diferentes análisis, documenta la

veracidad y eficacia de los análisis químicos en las diferentes

muestras, con lo cual se tiene diferentes formatos según el caso.



4. ASPECTOS GENERALES DE tA E¡V1PRESA

Empesec S.A. se encuentra ubicada en el Kilómetro 12.5 Yia a Daule

Su producto netamente maquila es destinado a los mercados de Estados Unidos,

Europa.

Su capacidad de procesamielto es de 180 tnl dia. de pescado fresco.

Empesec S.A. da puesto de tabajo a aproximadamente 3000 peffonas

diariamente.

5PRACTICAS PROFESIONALES

La empresa Empesec S.A. inicio sus actiüdades en la industria del

procesamiento del atun el 15 de Julio de 1.991, bajo la supervisión de Star Kist

Food, convirtiéndose en el mes de Septiembre del mimo año en una empresa

maquiladora oficialmente avtorizada.
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5. DESCRIPCION DEL PROCESO DE tA ETABORACIÓN

DE ATÚN ENLATADO DE % DE LIBRA

5.1 Ánre: REcEPcIoN

El atun es capturado por barcos que cuertan con sistemas de congelación, en

donde la carga es almacenada a una temperaÍ¡ra de 14'F C10'C), manteniendo

la calidad del producto.

El pescado Ilega a las cámaras frigoríficas de la planta en la ciudad de Manta o

en la ciudad de Posorja. Las c¡ímaras frigoríñcas tienen una capacidad df 2000

tn.

El pescado es transportado a la planta procesadora en contenedores que cuentan

con un sistema de retigeración, donde el pescado es mantenido a una

temperatu¡a máxima de 22"F (-5.5"C), con lo que se logra

de la materia prima.

Füdad

1'';

5.2 ÁNTE:ALMACENAMIENTO

CItsT
5.2.1 Recepción en planta

EI pescado es seleccionado y clasiñcado por especie y tamaño (ANEXO Nol),

colocándolos en "scows" (cubas) de aceto galvanizado, para luego ser pesados y

codiñcados. §g ¡s¡liz¿ inspecciones evaluando caracteristicas organolépticas,

qulmicas y presencia de contaminantes. Posteriormente Las cubas son

conducidos a l,as cámaras de mantenimiento consewando eI pescado a una

tÉmperatura de 22F o menor hasta su posterior procesamiento. Las cámaras

cuentan con una capacidad de 800 Tn.

7PRACTICAS PROITESIONALES

I

I



5.3 AREA:DESBUCTIE

5.3.1 Descongelamiento.

Las cubas son trasladados al ¿fuea de desbuche y colocados en columnas de

descongelamiento (bloques de tres cubas). El pescado es descongelado por medio

de un sistema cerrado de recirculación de agua con cantidades de cloro de 0.5 a

0.7 ppm y temperatua alrededo¡ de 60'F (15.5"C). El pescado se descongela

hasta alcanzar t€mperaflras de 28'F - 38 "F (-2.2"C a OoC), que es la

tempelatura ideal de evisce¡ado.

5.3.2 Eviscerado

Una vez alca¡zada la temperatura de descongelamiento, un volteador Dumper

vacia las cubas, el pescado es lavado por aspersofes antes de ser eviscerados

manualmente cuando el pescado es menor a 7 .5 lb, de no ser así, se le corta la

cabeza., cola y panza (as que se cocen separadamente), y luego se corta por el

centro de forma vertical a lo largo de la espina dorsal, siendo luego colocados

sobre laminas o "layers" dentro de las canastas que se apoyan sobre los cíuros -
estantes o "racls" .

5.3.3 Precocción

Los carros tiene capacidad para 18 canastas, y una vez llenos son conducidos

hacia los homos para precocerlos con vapor hasta temperaturas de 120'F -
145"F (48.8 - 62.7"C), en el interior de los homos se alcanzan temperaturas de

214"F - 190'F - 170'F (3 fases ) para pescados pequeños y 214"F - 190"F (2

fases) para pescados grandes.

El tiempo de cocción es de 45 minutos para pescados pequeños y 2 horas para

especies grandes. Son cinco homos con capacidad de 20 carros cada uno.

8PRAC-I'ICAS PROFESIONALES



5.4 AREA: CHILLINGROOM

5.4,1 Enfriamiento

Las porciones cocidas son sacadas de los homos y trasladados al fuea de

enfriamiento, el pescado sufre un choque térmico al ser rociado con agua por

medio de duchas durante 5 minutos, luego de esto es rociado cada 15 minutos

hasta alcanzat temperaturas de 80.6 'F - 89.6"F (27'C - 32"C), afirmándose los

tejidos facilitando así la limpieza del lomo y la separación de las espina dorsal.

5.4.2 Limpieza.

El pescado precocido y frió es volteado (poncheo) desde las canastas de los

carros sobre las líneas de limpieza, donde manuahnerte la piel es raspada son la

ayuda de cuchillos especiales.

Primero: se separa la piel, cabeza, cola y aletas. Todo esto se denomina Scrab

Segundo: se separa la sangre y las espinas al igual que el Flake.

El Scrab y las espinas sirven para la elaboración de harina de pescado.

La sangre @ed Meat) se separa de las espinas y se empaca ert fundas para la

exportación Oalanceados)

El Flake es carne blanca desmenuzada. El lomo limpio o La came blatrca del

pescado es lo que se usa.

9PRAC]ICAS PROI,'ESIONALES
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5.4.3 Llen¿do.

Las porciones comestibles de lomo o came blanca se la clasifica en came

compacta (oins - lomos), trozos (chunck) y rallada o desmenuzada (flake). Estas

se transfieren ala zona de llenado automático: para lomo, trozos, y rallado de

15 - 25 o/o.

En cada lata de 307 / 108 se adicionan E5 g de pastilla de pescado, 25 gr de broth

y 63 gde agua. Para dar un peso neto de 173 g.



5.4.4 Adición de liquido de cobertura

Uta vez llenas las latas con las diferentes presentaciones, son conducidas hacia

la zo¡a de dosificación. La maquina ya esta calibrada en peso paru la

dosiñcación del liquido de cobertura.

Tenie¡do pesos estandarizados en cada maquina evita la acumulación de

presión, la cual provocaría el daño del doble ciere.

5.4.5 Sellado

Las latas llenas pasan hacia la maquina selladora, esta maquina tiene

incorporado un mecanismo de flujo de vapor que funciona al tiempo que sucede

la succión del aire retenido en el envase.

Las maquinas tiene incorporado un mecanismo de codificación eo alto relieve,

para asi sellar y codificar al tiempo.

No siempre se usa el alto relieve, mr¡chas veces se emplea, una codificación por

inyección de tinta.

El sellado en caliente contrarresta la presión genenda en el calentamiento del

contenido de la lata hasta la temperatura del tratamiento térmico.

5.5 ÁN¡E:AUTOCLAVES

Por el momento solo hacen latas de '/e de libra, de los siguientes códigos: KBW,

CBw, FBOy CAW.

PRACIICAS PROI.ESIONALES t0

5.5.I Esterilización.

Las latas una vez selladas herméticamente se carga en forma manual en las

cestas. En cada cesta se colocan una rejilla, se colocan latas encima y luego otra

rejilla. Cada cesta lleva aproximadamente 15 rejillas (ayers) y 99 latas et cada

cesta.

Las cestas son transportadas manualmente a los autoclaves discontinuos a yapor

saturado y enfriamiento a presión alcmzando temperaturas de 242F(118'C) y

I lpsi, duante 50 minutos.



Donde los códigos KBW, CBW son mezcla de especies de atun en caldo vegetal;

el código FBO es mezcla de especies de atun en aceite y el código CAW es lomo

de albacora en caldo vegetal.

5.5.2 En-friamiento.

Al finalizar el tratamiento térmico, los envases son enfriados a presión hasta

temperaturas menores de 40'C en el centro del envase. En esta et¿pa se toma

muestra del agua de eafriamiento , pan la revisar los niveles de cloro, los cuales

deben esta¡ entre 0.6 y 1.5 ppm.

Concluido el trat¿miento térmico, se sacan las cestas y secan a temperatura

ambiente de forma inclinada, aproximadamente por una hora.

Cuando las latas est¿in frías se toman muestras al azar y se realizan:.

$ Inspección visual de la lata

b Análisis ffsico-químico y microbiológicos

rJ" Inspección del doble sello

5.6 ÁNNE: ENCARTONADO

5.6.1 Etiquetado y encartonado

Las latas son conducidas hacia el área de etiquetado, donde autom¿iticamente se

adhiererr las etiquetas. Las gomas calientes y frías son las que se tu'tizan para

este proceso. Una vez adheridas Las etiquetas a los envases, estos son embalados

en cajas de cartón corectamente identiñcadas; para luego paletizarse y

almacenarse.

5.6.2 Almacenamiento

Las consewas son almacenadas sobre paletas, los cuales son colocados a una

distancia de 45 cm de la pared y en pilas evitando al mismo tiempo la

compresión y deformación de los envases ubicados en las capas inferiores.

Los lotes defectuosos serán identificados aparte y permanecerán en bodega de

producto en espera o "hold" hasta su liberación o destrucción.

PRACTICAS PROFESIONALES 1l



DIAGRAMA DE FLUJO GENERAL DEL TKOCESAMIENfO DE AfUN

DE9CONGELAMIENfO

EV19CERAOO

TRECOCCION

ENFRIAMIENfO

Em UE

aterial de

LIMTIÉZA

RECETCION

en lant a
RECETCION

eonf,rol d

Calidaá

RIA PRIMA

ATUN
Camarao friqoriñcao con capacidad de 2OO Tn

?C:f em?eralura: max22 *F

MA
o 5 eleccion y Cl aoifi c a ci on

r0N

NO

?CCt D elcrminacion ¿e Hiotarflitla, Oeterñinacion

da 1al
?Ct Evaluacion f ermica, Evaluacion OrqanoleVtica

Si

7C: Evaluacion f armica. Max 22 .F

Camaras de bOO fn de capacidad

7Ct fomVeratura (peocado) 2b - 32 -F,

Clorinacion: O.5 - O.8 ppm Cl (a¡ua áe

deoconqalamiento)

7C: femperatura (peacado) 2b - 32 .F,

Clorinaciont O,O - 1.5 ppm Cl (aqua de cior,erna)

?C: Temperatura intxrna del peoaado
femVeraLura de enLrada: 5O f
femperalura de salida: 12O É - 145 I

7C: femperatura ñnal intefila del peocado, 80,6
F- 09.6 F. Clorinacion del aqua: O.8 - O.5 ppm

?C: lnopeocion Ae lomos (preoencia de defcctno)

?Ct Conlrol de Veoo. b5 q de Vaoíilla

?CC:7unlo de Crit.ico de Conlrol
7C:?unto de Conlrol de Troceeo

PRACTI CAS PR.OF ESIOñI ALE6 tz

ALMACENAMIENfO

A

LLENADO
I



DIAGRAMA DÉ-FLUJO GENERAL DELTROCE?AMIENfO DE AÍUN

EDIENÍES
ite o Caldo

Veqetal ?CC : Conlrol de ?eoo, Control de
tn6rediente6, Analieie quimiooo y
miorobioloqiooo

7C: Control de Codiñcacion
?CC: Control del Doble Cierre

uccro!

?CC: Conlrol del TiempolTemperalura áe la
Eot¿rilizacion (242 F;11 ?6ii 50 rnin). Conlrol de la
clorinaaíon del a6ua da anfriamianr,o (O.6-l.5ppm).

{---;
I

NO ?CC: , Control de producLo ferminado. lna?eccion
Vioual de Lata, Oelerrninacion ¿e Hiotayñina,1al y
Mer curio. An alioio Microbiolo qicoo

SI Liberacion ¿el TroAvclo f erminado.

?CC: ?unlo de Critico de Conlrol
7C:?unlo de Conlrol de ?roceoo

SELLADO

ESTERILIZACION

ntrol de Calid

EfIQUEADO,
ENCARTONADO

ALMACENAMIENfO

PIgfRIDUCION

TRACTICAS PROFESIOf.IAL f S

I

I

DO9IFICACION

1ó



7. CONTROLES EN LINEA

7.1 RECEPCION

7 .l.l Evaluación Organoléptica

El pescado en buenas condiciones presenta las siguientes características:

rlo Piel brillante, de color natural.

g Ojos brillantes, claros y prominentes.

g Branquias de color rojo intenso y olor a marisco.

b Came muscular, que sea propia de la especie.

$ Olor a marisco fresco en la piel y cavidades corporales.

b Ausencia de contaminación por combustible.

7 .1.2 Evaluación Quimica

Al llegar se clasifica para luego se¡ muestreada, tomando seis pescados y de

los cuales se hace tres cort€s en el lomo (eI corte es en forma de triangulo).

Determinación de histamina :

Menor a 1.6 rngo/o

Mayor o igual a 1.6 mgo/o

Menor o ígml a2 mg,o/o

DeZ a 5 m{/o

Mayoroiguala5mgl/o

Determinación de sal:

t.2t - 2.26 %

2.27 - 3.22o/o

Mayor o igaal a3.23 o/o

Lote aceptable.

Rechequeo de compositas y

muestras individuales.

Proceso normal-

Aceptable con proceso Special

Handling por histamina

Rechazo.

Todo proceso

Sujeto a todo proceso

Sujeto a rechazo o negociación.

PRACTICAS PROFESIONALES l4
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7 .1.3 Evaluación Térmica

Se verifica la temperatura intema del pescado durante la transportación. La

temperatr¡ra debe ser igual o menor a 22F (-5.5"C)

7.2 ALMACENAMIENTO

7.2.1 EvaluaciónTérmica

Se verifica la temperatura de las ciimaras de frio cada dos horas, las cuales

deben encontrarse de 0'F a lO'F (-17.7'C a -12.2"C), con el objetivo de

mantener el pescado a temperaturas inferiores o iguales de 22'F(-5.5'C) hasta

el momento de su procesamieato.

7.3 DESCONGELAMIENTO

7-3.1 EvaluaciónTérmica

Se lleva el control de temperatura a la primera cuba que ingresa al área, con

el objetivo de controlar la temperatura de descongelamiento a la que debe

llegar el pescado para continuar hacia la etapa de eüscerado, la cual es de

28'F a 32'F (-2.2 a0"C)

La velocid¿d de descongelamiento depende del tamaño del pescado y de la

temperatura a la que ingresa cada lote al área para ser descongelado.

TAMAÑOPOR

PESO

20 libras

7.5 libras

4 a 7 libras

T'INICIAL T. FINAL
TIEMPO DE

DESCONGELAMIENTO

3 horas y 15 minutos

t horas y 35 minutos

I ho¡a

15.5"C

15.5"C

15.5"C

-2.2"C

-2.2"C

-2.2"C

l5PRACTICAS PROFESIONALES



7.4 EVISCERADO

7.4.1 EvaluaciónTérmica

Se verifica que la temperatura intema del pescado permanezca erttle -2.2"C

y0"c.

7.4.2 Clorinacion

En cada tumo se verifica el nivel de cloro existente ert el agua de la cistema

general. Las cuales deben de estar entre 0.6 ppm a l 5 ppm.

La clorinacion se reaTiza cada 3 horas.

7.5 PRECOCCION

7.5.1 EvaluaciónTérmica

La temperatura se toma en la espina dorsal del pescado. Se ¡ealiza dura¡te la

precocción, donde la temperatura alcanzada de-ntro de los homos es de 2l4oF

(101"C), Ia temperatura al momento de la carya debe ser máximo 50"F

(10"C), siendo Ia temperatwa de descarga de 120"F - 145"F (48.8"C -
62.7"C)

PRACTICAS PROI,ESIONAIES r6

7 .3.2 Clorinacion

Dos veces pof tumo se toma una muestra de agta usada er el

descongelamiento, la cual proviene de la cistema general, pero esta

recircular por todo el sistema de cubas. Este punto es importante debido a

que est¿ agua esta en contacto directo con el producto, esta agua debe de

contener de 5 a 7 ppm de cloro.



7.6 ENFRIAMIENTO

7.6.1 Determinación de Temperatura y Tiempo

Se realiza a varios lotes al azar los mismos que se encuentran en el cuarto de

enfriamiento. Se controla la temperatura y el tiempo, donde el pescado debe

alcanzat de 80.6'F a 89.6'F (27"C a 32'C), por 5 minutos (evitar excesiva

cocción), luego se rocta de manera intermitente por 2 minutos cada 15

minutos, para luego ser llevado hacia el iírea de limpieza.

7.6.2 Clorinacion

Dos veces al día se determina las cantidades de cloro del agua de la cistema

geaeral, empleada en las torres de descongelamiento. El agua debe tener

entre 0.5 y 0.8 ppm.

7.7 LI,üIPIEZA

7.7.1 Inspección de Lomos

En cada línea se tornan muestras de lomo al azar inspeccionando la

presencia de defectos, espinas, sangre, piel, decoloración. Se inspecciona la

came roja (sangre) y la came blanca (omo).

7.8.1 Control de Llenado

5¿ ¡saliz¿ a medida que las latas son lleladas, tomando al azar diez latas y

verificando el peso, hacie¡do luego un promedio para obtener las

desüaciones, controlando de esta manera la graduación de la maquina.

PRACTICAS PROFESIONALES t7
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7.9 DOSIFICACION DEL LIQUIDO DE COBERTURA

7 .9.1 Control del Liquido de Cobertura

Cada quince minutos, durante la dosificación de las latas se toÍran muestras

al azx y se pesa. Verificando asi que el peso del liquido este dentro de los

parámetros.

7.10 SELLADO

7.10.L Control de Codificación

Al inicio de cada tumo o cambio de producto se verifica la codificación del

producto err cr¡lso.

Se toma err cuenta la especie de pescado, tumo ex que fue procesado dicho

lote (bach), línea en la cual fue procesado, tipo de producto y de liquido de

coberh¡ra.

En la codiñcación se usa el calenda¡io juliano, para expresar la fecha.

Telemos así:

Primera posición:

CAWCL

C: Chunk o lomo

A: Albacora. También puede ser mezcla de especies (B)

W: Caldo Vegetal

C: Línea de proceso. Fuede ser D o C

L: Bach o lote de proceso

Segunda posición

E2OIM

E: Ecuado¡

201: Día correspondiente al calendario juliano del día de posición

M: Año del calendario juliano, correspondiente al 2003.

os;P=9¡

ffi$i
a,#:#.'

CIBT
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7.10.2 Control del Doble Cierre

Análisis realizado en la Cabina de Enlatado

Cada medía hora toman cuatro muestras de latas selladas.

Según 1o resultados analizados por el método del micrómefro, se realizan las

respectivas calibraciones a la maquina.

7.II ESTERILIZACION

7.ll.l Conrol de Tiempo y Temperatura de Esterilización

Mediante los termógrafos se veriñca y controla que la temperatura del

tratamiento té¡mico sea la adecuada para el pfoceso según el tamaño de la

lata.

La empresa solo procesa un tipo de lata, la cual es la de cuarto libra.

7 .11.2 Control del Cloro del Agua de Enfriamiento

En el momento de enfriamiento de cada autoclave se toma una muestra del

agua de enfriamiento para medi¡ el nivel de cloro y su temperaÍra.

El nivel de cloro debe estar entre 0.6 al.5 ppm de cloro.

7.11.3 Control de Calidad Fi¡al

Una vez esterilizadas las latas se toman muestras al azar de cada Iote y se

las somete a inspecciones visuales de las condiciones extemas del envase,

evaluación organoléptica de olor, color y sabor; análisis fuico - quimicos de

pH, vació y peso drenado; aniílisis químicos de sal e histamina; y control

mioobiológico de coliformes totales, E- coü, estabilidad con el fin de

ganntizar un producto inocuo, que cumple las especificaciones de los

clientes.

Con estos requisitos se libera el producto y distribuyen.

PRACTICAS PROFESIONALES l9



7.12 ETIQUETADO, ENCARTONADO YALMACENAMIENTO

El depafamento de control de calidad maneja el área debodegas, en la cual

constantemente se rcaliza¡ controles sobre e1 ingreso de etiquetas, etiquetado

de latas, defectos de golpes en las latas al sali¡ de la etiquetadora, en general

se realiza el control del producto terminado.

Una vez ingresado el producto a bodega, controlando los productos

reteridos por algún defecto, los cuales se someterán a mayores con la

finalidad de liberar, reprocesar o destruir el producto contenido.

PRACTICAS PROFESIONALES 20

I



8. DETERMINACIONES REALIZADAS EN EL

LABORATORIO

8.I ANALISIS QUÍMICOS ENATUN

Se realizan análisis de porcentáje de histamina, porceotaje de sal, y ppm de

mercurio según los métodos aquí descritos.

CIBT
8.1.2 Determinación de Ias ppm de Mercurio

El mercurio es parte fundamental hoy en dia en los análisis err producto de pesca

en alta mar, debido al alto grado de contaminación procedente de fabrieas que

eliminan sus desechos nucleares en el mar, esto es sobre todo por las $andes

potencias. Como sabemos el habitad natural del Atun es el mar, por consiguiente

cualquier factor que influya en su ambiente influirá en é1. El mercurio es una

sust¿ncia que causa envenenamiento.

manos.

PRACTICAS PROFESIONALES 2t

8.1.1 Determinación del porcentaje mg de Histamina

En el organismo animal aparece por la descarboxilación de la his$dinp^La

histamina causa reacciones alérgicas, confiere olor purgante fficani"SJi'iv

amoniacal, se preserta en rnayor cantidad durante la descompos{Son. dg'&s

pescados. t 
..,,. .- ',.."

8. 1.3 Determinación del porcentaje de Sal

Como el fabricante de alimentos, se ha dado cuent¿ del valor de un buerr control

de la materia prima y del producto terminado; actualmente el pago de la materia

prima se basa en su análisis. Desde este punto de vista el fabricante de conserva

de atun sabe que el porcentaje de sal hace variar su Formulación (sabor), y

también para muchos come¡ciantes la c¿ntidad de sal presente en el atun, indica

cuanto tiempo el pescado ha pasado desde su captura hasta que llega a sus



8.1.4 ToMADEMT,TESTRA

El personal de recepción de pescado toman las muestras efi el momento en que

Ilega los contenedores de los puertos de Posorja y de Manta.

AI pescado se le realiza un corte en el lomo, en forma de rebanada triangular.

Se corta ües pedazos y se los rofirla con la siguiente información: (ver Anexo

Nol)

b Fecha

S Nombre del barco

I. Destino

lb Lote

D Contenedor o Cuba

g Especie y tamaño

I" Temperatura

tJo Numefo de muestras

$ Origen

8.1.5 TRATAMTENTo DE LA MUESTRA

rJ. Antes de manipular la muestra limpiar el fuea de trabajo y sus

proximidades, la muestra debe estar descongel ada para set manipulada.

r]o A cada ped¿zo se retira la piel y las espinas.

$ Todos los pedazos son coloc¿dos en el mezclador para triturar y

homogenizar la muestra. En caso de que el análisis no se realice

inmediatamente la muestra se conserva en el congelador. Para el análisis

descongele la muestra en agua fresca ( 50- ó0 'F ) hasta que este suave. No

retener las muestra descongeladas en el refrigerador.

t]o Ronrlación de la muestr¿.
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8.1.6 EeurPos YMATERTALES

5 Todo el material a utilizarse en la determinación debe de estar

perfectameate limpio.

& Todas las iíreas del laboratorio deben de estar libre de polvo, insectos

y goardar protegidos el rraterial y suministro.
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8.2 DETERMINACIÓN DE MERCURIO TOTAL.

METODO ESPECTROFOTOMETRICO DE ABSORCIÓN

ATOMICA NO INFIIMABLE.

8.2-l Fundamento

8.2.2 Procedimiento

l. Pesar analiticamente 0.55 + 0.05 gramos de muesua en una fiola de boca

ancha. Preparar un frasco vació por separado para el blanco. Las referencias

son ffatadas de la misma manera que la muesüa a atahzat.

3. Usando dispensadores, adicionar 15 ml de HzSO+ y 5 ml de HNO¡. Gi¡a¡

suavemerrte las ñolas para mezclar las muestras con los ácidos,

PRACTICAS PROFESIONALES 24
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La muestra tratada con ácido srlfurico y ácido níuico oxida el mercurio preserte

en la mues¡Ía a ión mercurio (Hg++), que a su vez es reducido a mercurio

elemental por la adición de cloruro estannoso.

El mercurio pasa a través dela celda de absorción para luego ser irradiado por la

lámpara de luz ligera, absorbiendo ererg¡a, eI cambio de energia transmitida a

través de la célula es detectada por un fototubo UV sensible.

El incremento de energía detecta,do por el fototubo esta relacionado con la

concentración de mercurio absorbido por la célula y es convertido en una escala

de porcentaje de transmitancia por el sistema convertidor del equipo

La transmitancia obte¡ida es convertida a porcentaje de absorbancia usando una

tabla. El nivel de mercrrrio es determinado con el uso de muestras de referencia

de mercurio.

2. PrccalentN dos homillas, una a 180'C y la otra a 300'C. Use termómetros de

superficie para monitorear la temperatura de las homillas.



4. Colocat las fiolas en los platos a 180'C + l0"C y permitir la digestión. La

digesrión puede tomar de 15 a 22 minutos dependiendo del tamaño del lote y

. el tipo de muestra. La digestión completa es señalada como suspensiones de

espuma vigorosas y alumbradas de gases oscuros (cafes, rojos oscuros).

Nota l: El cumplimento de la digestión debe ser bajo la sorbona y usando

chaqueta para laboratorio, gafas y guantes de protección.

5. Remover la fiola de la homilla y dejar enfriar por 4 minutos.

Nota 2: La ñola debe ser enfriada por 4 minutos de tal forma que el

contenido no se derrame cuando se añade el agua.

Nota 3: Si se deja enfriar la fiola por más de 4 minutos, es más

todo el NO¡.

\.i; iir;r''
ó. Adicionar 17 mI de agua destilada o d€tonizada, girar y colocar ern h É*iiiillá*''

a3oo"c+lsoc. CIBT

7. Dejw la fiola en la homilla por 15 minutos o más hasta que el color de la

solución cambie de ama¡illo páüdo a descolorido. Si la solución continua

amarilla, dejar en la homilla mientras le da weltas frecuentemente hasta

que no se emita mas vapores de oxido nitoso.

Nota 4: No permitir que las muestras peÍnanezcan en el homo hasta que

pierda un humo espeso y blanco.

8. Remover el frasco desde el plato caliente y proceder a enfriar por 4 minutos

Favor ver las notas 2 y 3.

9. Llena¡ la fiola hasta la marca de 75 ml con aguÍr destilada o deionizada

inmediatamente tapar y girar suavemerte. Colocar la ñola en un baño de

e¡friamiento (agua a temperafl¡ra ambientQ. Dejar enfriar a temperatura

ambiente.
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10. Encender el analizador de mercurio y dejar que se caliente por lo menos 20

minutos.

11. Preparar la perifa a o/o'Í. Calíbtr el equipo a 100 % T con la perilla en

posición Open, y O% T con la perilla en posición Close.

12. Asegfuese que la perilla este alineada corectamente para permitir una

calibración apropiada.

13. Usando tuna pipeta volumétrica (con la respectiva repipeta), adicionar 5 ml

de cloruro estannoso a la fiola e inmediatamente insertar el aireado¡ y leer el

mínimo 7o de uansmitancia.

14. Enjuagar el aereador después de cada lectura con agua destilada.

15. Leer el blanco, el set entero de los estándares de ¡eferencia y las muestras a

analizar.

8.2.3 Equipos y materiales

b Balanza analítica - capacidad de peso 0.0001gram.

rlo Frascos erlenmeyer de 125 ml con tapan de goma No.6

& Dispensadores de 1 - 5 mI y 5 -25 nl.

Ib 2 estufas con capacidad para calentar a 180"C +10"C y 300'C + 15"C.

r! 2 Termómetros de superficie

rl" Cronómetro.

g Espectrofotometro de Mercurio de Absorción Atómica.

tJo Aereador.

rl" Mezclador Robot Coupe.
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& Ácido Sulñirico concentrado - Grado reactivo (90 - 917o)

v! Ácido Nítrico concenüado - Grado reactivo (65%)

l¡ Clonro estannoso

8.2.5 Preparación de Reactivos

8.2,5.1 CloruroEstannoso

Preparar bajo sorbona, usando chaqueta de laboratorio, protección de anteojos y

gu.antes.

$ Mezclar cuidadosamente 30 g de cloruro estarmoso con 30 ml de ácido

sulflirico concentrado. Mover bien la solución.

& Transferir cuidadosamente la solución dÉ ácrda dentro de un matraz de

un litro conteniendo alrededor de 500 rnl de agua destilada. Girar para

mezclar y disolver los cristales de cloruro estannoso. Añadir agua hasta

que la solución este caliente. Enfriar y diluir hasta la marca con agua

destilada.

rro Almacenar en botella ámbar con dispemador.

Nota 5: Si la solución se toma amarilla por exposición a la hy desechar y

elaborar una solución fresca.

PRACTICAS PROFESIONALES 2l

I

8.2.4 Reactivos



2. Calcular la inclinación de cada muestra de la referencia como sigue:

Slope (pendiente): ( Absm ) - ( Absbl )
( spll. wt. ) ( Cstd)

Donde:

Absm = Absorba¡cia de la muestra

Absbl = abso¡bancia del blanco

Spl. Wt. = Peso de la muestra en gramos.

C std = Valor del estándar del mercurio en ppm por cada referencia de

mercurio. (IABLA Nol)

Nota 6: El valor de la absorbancia del blanco debe ser <_ 0.010. Si este est¡i

sobre este valor entonces hay algún error con algunos de los reactivos o los

frascos pueden haber estado contaminados. El blanco también puede ser

negativo aunque e§to normalmente no ocurre.

TABLANoI

REFERENCIA DE LA MUESTRA
VALORES DEL ESTANDAR DE

MERCURIO (ppa IIg) Cstd

R2 0.27

R3 0.37

R5 0.55

R6

R7 0.75

R8 0.89
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8.2.6 cáculos

'I . Obtene¡ los valores de abso¡ción apropiados por o/o T, de la tabla de

absorción.

R4 0.48

0.70



3. Promediar las pendientes de las muestras de referencia.

4. Del promedió de las peadientes se dete¡mina un rango del +/- 70o/o. Si hay

valores que sean diferentes al >- l0 % del promedio (no estiín dentro del

rango). Si mas 2 de valores de pendientes son descartados etrtonces todo el

grupo de muestras ¿"¡sn ss¡ ¿¡alizados de nuevo.

5. Si algunas pendientes son descartadas promedie las pendieates otra vez y

repita el paso 3.

ó. Calcule la concentración de mercurio en ppm por cada muestra de referencia

(solo de aquellas que no han sido descartadas).

Calc = (Asol)- ( Abl )
( spl. wt ) ( avgslope )

Donde:

Avgslope = pendiente promedio de las pendientes.

Absm = Absorbancia de la muestra

Absbl = absorbancia del blanco

spl. wt. = Peso de la muestra en gramos.

7. Calcl.ile la diferencia entre los valores calculados y el valor estándar de

mercurio de las muestras de referencia.

Diff (diferencia) = Calc - Cstd

Donde:

Cstd =
mercurio.

Calc =

Valor del est¿indar del mercurio en ppm pol cada referencia de

Concentración de Mercurio en ppm de las referencias.( Paso 6)
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8. Compare esta diferetrcia con la diferelcia permitida meacionada abajo.

Descarte los valores qr¡e sean mayores de los mencionados. Debe haber al

menos 5 valores aceptables para procesar si estos no son obteaidos, entonces

el grupo de muestras debe ser hecho nuevamente.

REFERENCIA DE LA

MUESTRA

DIFERENCIA PERMISIBLE

(ppm)

R2 +/-0.02

R3 +/- 0.03

R4 +/- 0.04

R5 +/- 0.04

R6 +/- 0.05

R7 +/-0.05

R8 +,/- 0.05

Total de diferencias del paso 7

9. Multiplique las diferencias del paso 7 de acuerdo a los factores mencionados

abajo.

REFERENCIA DE LA

MWSTRA
FACT'OR

R2 J

R3 2.5

R4 2

R5 1.5

Ró 1.5

R7 I

R8 I
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10. Cuando una apropiada pendiente y valor del blanco son obtenidos,

enciérrelos en un circulo y calcule Ia concentración de la muestra no

conocida segrin la ecuación del paso ó.

8.2.6.1 Informe de Resultados

v¡ Use 3 cifras sigrrificativas cuando realiza los cálculos. Registre los

resultados mas cercanos a centésimas de ppm.

rl" Escriba todos los cálculos direct¿mente a los formatos. (Anexo 3)

8.2.6.2 Ejemplo

rl' El peso se escribe en el momento de pesar la muestra.

b El %T (% de transmitancia) se obtiene en el momento del aniílisis, y de

este se obtiene Abs (a absorbancia) usando la tabla (Anexo 4).

Sample Valor Weight (g) %T Abs Slope Calc Dítr Ditr
Blank t00.1 0.000

R2 0.5576 80.5 0.094 0.624¿ 0.01 0.03

R3 0.37 0.5s07 75.3 0.123 0.6037 0.37 0.00 0.00

R4 0.48 0.5533 70.5 0.152 0.5723 0.46 -0.02 -0.04

R5 0.55 0.5509 0.177 0.5842 0.53 -0.02 -003

Ró 0.70 0.5547 57.3 0.6232 0.73 0.03 0.045

R7 0.75

R8 0.89 0.5512 50.ó 0.296 0.6034 0.00 0.00

Total diff -0.01 0.01
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Paso 2

Slope: lAbsm) - lAbsbl)

(spll.wt) * (Cstd)

Paso3y4

Average Slope: rc.62M+0.6037 +0.57 23 +0.5842+A.6232 + 0.6034)

6

Average Slope (avgslope): 0.6017

Range: 0.6017 +/- l0o/o;

Range: (0.54153 - 0.661872)

Sample Valor Weie:ht (g) Abs Calculo Slope

(Cstd) (Spll.wt)

Blanco 0.000

R2 0.5576 0.094
0.094 - 0.000

0.5576t 0.27
0.62M

R3 0.37 0.5507 0.123
0.123 - 0.000

* 0.37

0.5507
0.6037

R4 0.48
0.152 - 0.000

* 0.48

0.5533
0.s723

R5 0.55 0.s509 0.177
0.177 - 0.000 0.5509

* 0.55
0.5842

Ró 0.70 0.5547 0.242
0.242 - 0.000

* 0.70

0.5547
0.6232

R8 0.89 0.5512 o.296
0.296 - 0.000

* 0.89

0.5512
o.6034
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Paso ó

Calc: =(Absm)-(Absbl )
( spl. wt ) ( avgslope )

Average Slope (avgslope): 0.6017

Sample Weight (g) Abs Calcalo Calc

(Spll.wt)

Blanco 0.000

R2 0.s576 0.094
0.094 - 0.000

0.5576* 0.6017
0.28

R3 0.5507 0.123
0.123 - 0-000

0.5507 * 0.6017
0.37

R4 0-5533 0.152
0.152 - 0.000

0.5533 * 0.6017
0.,1ó

R5 0.5509 0.177
0.177 - 0.000

0.5509 * 0.ó017
0.53

R6 4.s547 0.242
0.2a-0.000

0.5547 * 0.6017
0.73

R7

R8 0.5512
0.296 - 0.000

0.5512 * 0.6017
0.89
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Sample Calc Cstd Calcalo Ditf
R2 0.28 0.27 0.28 - 0.27 0.01

0.37 0.37 -0.37 0.00

R4 0.46 0.M-0.48 -0.02

R5 0.53 0.55 0.53 - 0.55

Ró 0.73 0.70 0.73 - A.70 0.03

0.89 0.89 0.89 - 0.89 0.00

Total diff - 0.01

Paso 7

Diff: Calc - Cstd

Paso 9

Diff: Diff* Factor R#

Ditr Factor Calculo Ditr

R2 0.01 0.01 * 3 0.03

R3 0.00 0.00 * 2.5 0.00

R4 -0.02 2 -0.02,,2 -0.04

R5 -0.02 1.5 -0.02* 1.5 -0.03

R6 0.03 1.5 0.03 * 1.5 0.045

R7

R8 0.00 t 0.00 * I
Total diff 0.01

34

0.48
lR3 I

0.37

-0.02

R7

R8

I ,.t
3

Sample

0.00
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N" Sample Weisht (g) %T Abs HgPpm

I 0.5580 72.5 0.140 0.42

2 CAWDJEl99M(ata) 0.5538 82.8 0.082 0.25

3* YF+80 ATUN IY 2152F. 0.5561 9l.8 0.037 0.11

KAWABM19óM (ata M) 0.5550 87.0 0.060 0.18

*Muestra 3 es: YF Barco Atun [V; Lote 21 5; Cuba 2E

*Muestra 4 Lata de Manta. Barco Blrrc Dolphin; lote 187

'!" Se calcula las ppm de Hg en la muestra

CHg: = ( Absm ) -(Absbl ) = Hgppm

( spl. wt ) ( avgslope )

Avgslope: 0.6017

N" Weisht(g) Abs Calculo Hgppm

Blanco 0.000

I
CIWDKEI99M

(pouch)
0.5580 0.1,10

0.1,t0 - 0.000

0.5580 * 0.6017
0.42

2
CAWDJ E199M

0ata)
0.5538 0.082

0.082 - 0.000

0.5538 * 0.6017
0.2s

J
\TF+80 ATUN IV

lote:215 cuba:2E
0.55ó1 0.037

0.037 - 0.000

0.5561 * 0.ó017
0.11

4
KAWABMI96M

(ata Manta)
0.5550 0.060

0.060 - 0.000

0.5550 * 0.6017
0.18
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8.3 DETERIVIINACIÓN DEL PORCENTAJE DE SAL

METODO DEL CHLORHIDROMETRO MODIFICADO

8.3.1 Fundamento

Extracción de sal de la muestra con agua destilada, adición de ácido reactivo y

gelatina ¡eactiva y despues de homogenizada se titula frente iones de plata

formando un precipitado insoluble de cloruro de plata.

4g+ + Cl- -> AgCl

La lectura de los iones es traducida amperiometricamente a miliequivalentes

sobre litro de cloruro de sodio por el equipo.

Mediante el calcrlo del est¿indar del equrpo, se saca el porcentaje de sal en la

muestra analizada.

l. Pesar 5.00 t 0.05 gramos de muestra en una fiola rrr.n-.yffi¡Q,-
195 ml d€ agua destilada.( utilizar una probeta de plástic{.ffaffi y

marcar el volumen para la medida de agua.) '; . ;§"
r0Í!(rr.. :ai ufot,

2. Homogenü atlamezclaa velocidad moderada por 30 ,.g*d§.Hufu
la probeta con agua destilada (descartar el agua de enjuague) y seguir con

las siguientes muestras.

3. Dejar en reposo hasta que la muestra se asiente.

4. Prepara dos viales para extracción de la muestra, cada uno conteniendo

alícuotas de 2.0 ml del extracto, 3.0 ml de ácido reactivo para sal y 4

gotas de gelatina reactiva.

5. Tin¡lar los üales de la muestras.
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8.3.2.1 Calibración del Clorhidrometro

La calibración del equipo debe ser antes leer las muestras de concentración

desconocida, por merios c¿d¿ 8 horas (una vez por tumo). Colocar el

clorhidrometro en posición HIGH y caleffar por lo menos 30 minutos. Ajustar

el blanco colocando en 0.000. Limpiar el electrodo de plata con Ia crema

limpiadora.

Seguir los siguientes pasos para la calibración:

1. Preparar un vial con 4.5 mI de ácido reactivo para sal y adicionar 4 gotas

de gelatina reactiva.

2. Leet el vial, esta lectura nos da la cantidad de ácido.

3. Transferir exactamente 100 ul de 100 meq/l de estandar al vial. Leer el

estiiqrd¿r en el chlorhid¡omeüo. Esto es para condicionar el

chlorhidrometro.

4. Transferir exactamente 100 rl de 100 meq,/l de estiíndar de clonro dentro

del mismo vial. Las Lectr¡ras deben ser entre 99.0 y 100.9. Si este no es el

caso, chequear exactamente la técnic¿ de pipeteo. Si las lecn¡ras están por

debajo de 100 ajustar el botón de compeasación localizado en la parte de

aüás del instrumento.

5. Repetir eI paso del pipeteo hasta obtener tres lecturas consecutivas entre

99.0 - 100.9.
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ó. Anotar las lecturas de calibración y sacar el estándar de sal por medio de

los siguientes pasos:

6.1 Preparar los siguientes üales:

o. Ajustes: Tres viales cada uno conteniendo 2.0 ml de la solución de

tabajo para sal, 3.0 rnl de ácido reactivo para sal y 4 gotas de

gelatina reactiva. Esto debe ser leido antes de la muestra acn¡al

para condicionar el elecuodo.

b. Blancos: Cuatro viales, cada uno conteriendo 2.0 ml de agua

destilada, 3.0 ml de ácido reactivo para sal y 4 gotas de gelatina

reactiva.

c. Esuíndares: Tres viales, cada uno conteniendo 2.0 ml de la solución

de trabajo para sal, 3.0 rnl de ácido reactivo y 4 gotas de gelatina

reacÍiva

Lectura del Clothidrometro (meq,/l) Difercn ci a A dmisi bl e (m eq /l)
1 -20 2

20 - 100 3

>100 5

6.2 Ti¡¡lar los viales de ajuste. Anotar las lecturas obtenidas, por lo
general estas lecturas est¿in entre 99.5 - 100.1.

6.3 Titular el vial del blanco y ajustar el blanco para el promedio de las

cuatro lecturas. Anot¿r las lectuas obtenidas.

6.4 Titular los viales estándares. Anotar las lecturas obtenidas, estas

lecturas son importante debido a que son usadas en el calculo del

esüíndar del equipo
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8.3.3 Equipos y Materiales

rlo Mezclador - Robot Coupe vertical.

b Clorhidrometro digital Labconco

YJ" Homogenizador Brinknann.

b Bala¡za analiaca - Capacidad de peso 0.0001 g.

g Pipetas volumétricas de 2 ml de capacidad

rlo Fiolas erlenmeyer de 250m1 de capacidad

t! Cilindro o Probeta graduada de 250 ml de capacidad.

b Viales - 20 x 40 mm.

$ Gradilla para viales.

r1" Dispensadores de 1 a 5 ml de capacidad.

ll. Pipetas MLA con punta§ de 1.0 ml.

\'b Pioza para cort¿r el hilo meüílico de plata.

S Microdispensador de 100u1 de capacidad.

8.3.4 Reactivos

tj. Gelatina reactiva.

rlo Hilo metálico de plata puro

$ Crema para limpiar el hfo de plata.

rl. Cloruro de Sodio (Grado reactivo)

& Ácido Reactivo para sal

vJ. Solución estándar de sal

g Solución stock de sal.

}]" Solución de trabajo para sal.

I. Estándar de cloruro de sodio- 100 meq/ l.(Compraa)

rl Agua destilada libre de CO2
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8.3.5.1 Gelatina reactiva.

Calentar en un ütro de agta destilada y adicionar lentamerte el vial de gelatina

rcactiva (ó.2 g). Mover continuamente hasta que el polvo se disuelva .Enfriar y

guardar el refrigerador.

8.9.5.2 Ácido Reactivo para Sal

Diluir l0 ml de ácido nítrico y 150 ml de ácido acético en un litro de agua

destilada.

8.3.5.3 Solución Estándar de Sal

o. Solución stock de sal: Disolver 1.0 gramo de cloru¡o de sodio puro

(secado en la estufa a 101"C) en 500 ml de agta destilada en un matraz

volumétrico.

b. I a :Transferir 25 ml

de la solución' stock de sal elr un matraz volumétrico de 200 ml de

capacidad y dilui¡ a volumen con agua destflada.

8.3.5.4 Agua destilada libre de COz
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8.3.5 Preparación de reactivos

Agua destilada, hervida por 5 minutos y enfriada



8.3.6 cáculos

El contenido de sal es calculado usando la siguiente fórmula:

% Sal = Promedio de la lecturas de la muesüa

Promedio de la lectura del estándar

Donde:

Promedio de las lecturas de la muestra: Promedio de las lecturas de los dos viales

de la muest¡a

Promedio de la lecnra del est¡índar: Promedio de las lecturas de los tres viales de

tra solución de t¡abajo para sal.

o. Calib¡ación del Clorhid¡ometro

Se deben obtener tres lecturas consecutivas del vial con 4.5 rnl Áa¿o

Reactivo, adicionando Solución Estiándar de Cloruro de Sodio 100 meq/L

Lecura obteaidas: 100.4 - 100.4 - 100.6

Lecturas de los viales:

Viales de Ajuste: 99.3 - 99.2-99.9

Viales de Blancos: 10.4 - 10.8 - 9.4 - 9.8

b. Calculo del Estándar del Equipo:

Después de ajustar el Equipo al promedio de las lectu¡as del Blanco ( 10.1)- Se

procede a leer los viales de los Est¿indares

Lecturas:

Viales de Est¿índares: 90.A - 90.3 - 90.7

El estándar del equipo es el promedio de las lecturas de los vi¿les de estánd¿res,

siendo este:

90.33
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A continuación se puede dar lectr¡ra a los viales de las muestra problema, Ias

muestra se hacen por duplicado:

El calculo del o/o de sal es el Promedio de las lecturas de las muestra dividido

para el Esuíndar del Equipo.

ssF,o¿

ffi"'$
CIBT

Muestra Lecturas Promedio Calctilo
%de

SAL

Barco: Attln IV, Iote 2ló, Scow

48, Sp: SJ
113.ó - I 13.8 113.7

113.7

90.33
t.26

Barco: Yolanda, lote 199, Scow

7E, Sp YF
60.0 - 60.7 60.35

ó0.35

90.33
0.67

Barco : Hiang An , lote 226 , Cont

MWCU 74916-1, Sp Alb
12.3 - 12.4 12.35

12.35

90.33
0.14

Pouch: CBWEK E2l3M, peso

43oz
90.7 -90.3 90.5

90.5

90.33

Lata: CWBDF E2l3M, 43.5 45 4.0
M.0

90.33
0.49
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8.4 DETERTVIINACION DE PORCENTAJE DE HISTAIV1INA

MÉTODO FLUOROMETRICO AOAC I,IODIFICADO.

8.4.1 Fundamento

Exracción de la histamina de la muestra con metanol, remoción de las

sust¿ncias interferentes a través de la resina inte¡cambiado¡a aniónica.

Reacciona con O-phthalic dicarboxaldehyde ( OPT ) para formar los derivados

fluoresce¡tes de la histamina, medidos por el fluorómetro haciendo uso de

esándares extentos.

8.4,2 Procedimiento

8.4.2.1 Preparación de las columnas

I . Ubicar el disco fragmentado a la base de la columna y ajustar la llave de

paso a la columna de vidrio. Adicionar Ia resina preparada formando un

lecho de 8 cm dentro de la columna y agua destilada suficiente pua rrc

dejar secar la columna.

2. Mantener el nivel de agua sobre la parte superior de la resina todo el

tiempo, aproximadamette 2 cm por encima.

3. La resina no debe de tener burbujas, ni perder agua haso el punto de

secarse, debido a que esto interfiere en la conñabilidad del análisis.

8.4.2.2 Tratamiento de la Muestra

1. Triturar la muestra de pescado crudo o enlatado en un homogenizador.

Guardar la muestra debidamente rohlada en un recipielte apropiado.

Conservar la muestra en el congelador hasta set analizada. Para el
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análisis descongele la muestra en agua ñesca (50 - ó0 "F) hasta que este

suave. No retener las muestra descongeladas en el refrigerados.

2. Pesar exactamente 10.00 g de muestra en un erlenmeyer de 125 ml

3, Adicionar aproximadamente ó0 ml de metanol zt 75 Yo y homogenizar

por 2 min a una velocidad media. Enjuagar el homogenizador con

metanol al 75 Yo y r€coger el lavado en el frasco de la muestra. Hacerlo

bajo la sorbona.

4, Transferir a li mafraz volumétrico por medio de un embudo. Enjuagar el

residuo con metanol al 7 5 % y adicionar est€ lavado al matraz

volumétrico. Diluir hasta la marca con metanol al75 o/o y mezclar bierr.

En este punto la exüacción del metanol es estable por 4 meses bajo

refrigeración.

8.4.2.3 Cromatograña delntercambioAniónico.

gsFo;,

fl-1"' -'i
{.¡-,.,. .,,.*

l. Pasar 20 rnl de agua destilada a través de la columna v &l Bif,f,"rru
que el nivel de agua sea cerca de 2 cm sobre la resina.

2. Coloque un tubo cónico de 50 nrl que contenga 5.0 mI de HCL 1.0 N para

recoger la extracción.

3. Transferi¡ 1.0 ml de la exnacción de la muestra (la del mataz

volumétrico) dentro de la columna usando una pipeta MLA y su

respectiva punta.

4. Inmediatamente adicionar cerca de I0 rnl de agua destilada y permitir que

el liquido fluya hasta que el nivel este cerca de 2 cm sobre la ¡esina.
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5. Cuando el nivel del líquido este cerc¿ de 2 cm sobre Ia resina , adicionar

ouos 10 ml de agua destilada y continúe con la extracción.I



6. Como en el paso 5 adicione 20 ml mas de agua destilada y continúe

filtrando hasta que el nivel en el tubo centrifugo llegue a la marca de 50.

Tape el tubo y mezcle bien. Lavar la columna con 10- 25 rnl de agaa

destilada antes de aplicar la siguientes extracción.

7 . Este es un punto la extracción de las columnas de intercambio iónico son

estables bajo refrigeración por lo menos 4meses.

8.4.2.4 Determinación Fluorometrica

o. Caübración del Fluorometro

La calibración del equipo debe ser antes de ser usado, por menos 8 horas (una

vez por tumo). Calentar por lo menos 30 minutos.

Ajustar el blanco colocando el 0000.

i . Preparar los siguientes rubos cónicos cenüifugos:

o. Blancos: Dos tubos, cada uno_conteniendo 5.0 ml de

ácido clorhídrico 0.1 N

b. Estiindares: Seis tubos. Dos tubos, cada uno contetriendo

5.0 ml d€ la solución estiindar de 0.5 ppm de Histamina.

Dos tubos, cada uno conteniendo 5.0 rnl de la solución

estándar de 1.0 ppm de Hist¿mina. Dos tubos, cada uno

conteniendo 5.0 ml de la solución est¿indar de I.5 ppm de

Histamina.

c. Solución control: Dos tubos con 5.0 ml de solución

control.

d. Muesfra Check: Dos tubos con 5.0 ml de muestra check
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Cada uno de los tubos debe de contener I agitador magnético.

2. Adicionar 10 ml de ácido clorhidrico 0.1 N e¡ cada tubo certrifugo

usando una pipeta precisión y mezclar.

3. Adicionar 3 rnl de NaOH lN en cada tubo con una pipeta de precisión y

mezdat.

4. Adiciona¡ 1 rnl de solución de OPT 0.1% usando una pipeta precisión y

mezclN . Colocar el c¡onómetro en 4 minutos err la adición de OPT .

5. Después de exactamente 4 minutos de la adición de OPT, adicionar 3 ml

de H3PO4 3.57N y mezclar inmediatamente.

ó. Dejar l,as soluciones en reposo por 15 minutos. Transferir a los tubos de

borosiücato y leer en el fluorómetro.

7. Encerar el fluorómetro usando la solución blanco antes de leer los

esándares, la solución control y la muestra check. La solución blanco no

puede registrar mas de 4 unidades. Si excede de 4 unidades, chequear los

reactivos (desechar se est¡in contaminados ). Revisar vasos de vidrio y

plástico por contaminación.

Las lecturas son admisibles con una diferencia de una unidad. Se debea de leer

los tubos de la siguiente manera

Orden Descrípción

1e¡o Blancos 0-4
Estándar 0.5 ppm 20

3ero Estiindar 1.0 ppm 40

4to Estándar 1.5 ppm ó0

Solución control 40

Muestra check 0 -4 @aja);20 -24(alta)

+o

Lectura

2do

5to

6to
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8. AI leer eI blanco ajustar a cero con el menor de las lecturas con la perilla

ZERO. Es decir si las lecturas son 2 - 3, se coloca el tubo de lecnra 2 y

ajustar a 0

.10. 
Leer los tubos con los estánda¡es restantes y las muestra check y control.

Registrar la intensidad de fluorescencia de cada uno de los tubos.

o. Manterrimiento

g Reemplace la resina en las columnas despues de correr 10-14

muestfas.

r]o Cheque la eficiencia de la resina pasando I ml de solución control

estindar de histamina. La lectura de la extracción debe ser 40.

rl. Siempre chequee la condición del dihidrocloruro de histamina y de

los cristales d€ OPT . Estos deben siempre estar secos y guardados

de acuerdo a las instrucciones de manufactura.
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9. Leer el estiindar de 0.5 ppm, si la lectura no coincide ajustarl,a con la

menor de las lecturas a20 crrrla perilla SPAM. Es deci¡ si las lecturas son

19 - 18, se coloca el tubo de lectura 18 y ajustar a 20



8.4.3 Equipos y materiales

S Fluorometro

b Colurn¡as cromatográñcas de vidrio.

tlo Frascos volumétricos de 100 ml.

)1, Pipet¿s de precisión con capacidad de 1, 5 y 10 nrt.

r]u Tubos de ceatrifugación cónicos de polipropileno graduados con tapz

rosca de 50 ml.

rlo Mezclador

rl. Pipetas MI-A de 1"0 y 5.0 rnl.

r¡ Homogenizador.

It Agitadores maguéticos.

rlo Cronómetro.

b Embudos plásticos

S Matraces erlenmeyer de 125 ml.

g Gradillas, para los tubos de borosilicato.

rJo Dispensadores

¡1. Balanza de una capacidad de 0.01 g

\ Balanza analit;rca de una capacidad de 0.0001 g

& Dispensador cotr tapa rosca para botella de un rarrgo de volumen entre

5- 25 ml.
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8.4.4 Reactivos

b Resina de intercambio aniónica. Grado analítico

& Hidróxido de sodio 2 N
YJ. Hidróxido de sodio I N
,lo Ácido fosfórico 3.57 N
Yl, Metanol

$ O-phthalic dicarboxaldehyde ( OPT ) :97 o/o depweza.

YJ. Ac. Clorhidrico 1.0 N:

vJ. Ac Clorhídrico 0.1N

$ Solución esuiLndar de histamina:

o Solucióo stock de histamina

o Solución intermedia de histamina

o Solución d€ trabajo, 0.5 , 1.0, y 1.5 De /5 Íi
o Solución control esándar de histamina, l0 ug / m

b Muestra Check.

tlo Muestra control

os§o¿

6ro,,,}
§ü;.".-¡§

CIBT
8.4.5 Preparación de reactivos

8.4.5.1 Resina de intercambio aniónica. Grado analítico

1. Pesar 30 g de resina de intercambio iónico en un beacker pliísüco.

2. Añadir NaOH 2 N en una relación de t ml por gramo de resina. ( la
adición del NaOH conüerte la resina en la forma de -OH )

3. Mezclar bien y dejar reposar por no más de 30 min.

4. Decantar el liquido y repetir la adición de la base

5. Enjuagar bien la resina con agua destilada para remover todos rastros de

NaOH ( el pH del lavado debe ser neutro antes de usar Ia resina ). Se

hacen lavados cuantos sean necesarios hasta llegar a la neutralidad.

ó. Transferir Ia resina a un recipiente adecuado y almacenar en agua

destilada.
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8.4.5.2 Hidróxido de sodio 2 N

Pesa¡ 82.6 g. De lenteja de Hidróxido de Sodio, diluyéndose en llt de agua

destilada. Recuerde que debe effasarse cuando la solución este fría.

8.4.5.3 Hidróxido de sodio I N

Dilui¡ I ampolleta lN de Hidróxido de Sodio de Merck, en 500 ml de agua

destilada libre de COz, effasar hasta la marca de I lt.

8.4.5.4 Ácido fosforico 3.57 N

Medt exactamente 120 ml de ácido fosforico al 85 o/o usando un fecipiente

graduado y adicione en un frasco de 1000 mI que contelga 500 ml de agua

destilada.

Pipetee exactamente 1,8 ml de ácido fosfórico zA 85 Yo y adicione en la mezcla

del ácido. Diluir al volumen con agua destilada , mezclar bien .

Not¿ 1: Siempre adicione ácido al agua, Realice la adición de ácido bajo la

cám¿ra de extracción.

Especialmente con ácido fosfórico diferente o mayor al 85 0/o. Volumen

requerido para I L de H¡PO¿ = 174937 ,z ( densidad del ácido x o/o de ácido

fosforico ) .

Transferir 5 ml de ácido fosfórico 3.57 N dentro de un erlenmeye¡ de 250 ml.

Adicione 5 gotas de indicador fenolftaleina. Titdar con hidróxido de sodio hasta

punto de viraje de la fenolftaleína. Agrtff Ia muestra luego de la adición del

hid¡óxido de sodio usando un agitador magnético.
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Normalidad del H3PO4 si el volumen del hidróxido de sodio no es 17.85 mI:

NH3PO4 = desconocido

\r'HrPO4 - 5ml
NNaOH = 1N

VNaOH = 2fr ñl ; porr ejemplo

Entonces: NH3PO4 * YH3PO4 = N NaOH *YNaOH

NIITPO4 = N NaOH*VNaOH / VH3PO4

N HsPO¿ = ( I N x 20 rril ) / ( 5 rn1 )

N H3Pan= 4¡

Esto significa que la concentración del H¡PO¿ puede ser ajustado añadiendo

suficiente agua destilada para bajar la normalidad de 4 N a 3.57 N.

Adicionar agua destilada en pequeñas cantidades dentro del frasco de H:PO.,

agitar bien y luego repetir el procedimiento de esta¡dalización hasta obtener la

normalidad de 3.57 N.

Si la normalidad del H3PO4 después de la estandarización es menor que 3.57

adicionar H3PO{ al 85 % en pequefas cantidades y luego repetir la

estandarización.

b. Indicador-fenolftaleina : Disolver 0.05 g de fenolftaleína en 100 ml

de etanol
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Nota 2: El volumen de la tinrlación ( lN NaOH ) debe ser de 17.85 mI para

una normalidad de 3.57 del H¡PO¿, si no ajustar la concentración del H3PO4.

N H¡POI : normalidad del HfOo = 3.57 ¡
VH3PO4 : volumen del H¡POI = 5 ml

VH3PO.( : Volumer de la tinrlación (tIidróido de sodio lN) requerido para

titular 5.00 ml de H¡PO¿ 3.57 N

NH3PO¿*VH¡PO¿ =NNaOH * M\laOH

YNaOH =NH¡PO¿ YH3POa / NNaOH

VNaOH = 17.85 ml



8.4.5.5 Metanol al J 5 o/o:

8.4.5.6 O-phthalic dicarboxaldehyde ( OPT ) al0.lo/o

Disolver 100 mg de OPT al91o/o en 100 ml de metanol al 100%

Guardar en un ftasco color ámbar.

8.4.5.7 Ac. Clorhídrico 1.0 N:

Se miden 83ml de ácido clorhídrico al 37 Yo, que §e tra§vasan a Hftnptraz
volumétrico que conteaga 500 r¡l de agua destilada Iibre de COz, ft$Ñ§uts," 

"lamarcaconlamisma. ffr",'iütis,i.#
{o};-,¡"es.

8.4.5.8 Ac Clorhídrico 0.1 N CIBT
Se mider 100 rnl de ácido clorhidrico I.0 N con pipeta volumétrica y s€ euasa a

1000 ml en un metraz volumétrico con agua destilada libre de COz

8.4.5.9 Solución Estándar de Histamina

o. Solución Stock de Histamina lg / nl
Pesar 0.1691 g de histamina dihidroclorhidrica grado reactivo (>98%)en un

maÉaz de 100 ml. Disolver con HCL 0.1 N hasta la marca. Guardar en el

refrigerador. Preparar semanalmente.

b. Solución Infermedia de Histamina 10 ug / ml

Transferir 1.0 ml de la solución stock en vn maúaz volumétrico 100 ml y dfuir
hasta la marc.a con HCL 0.1 N. Guardar en el refrigerador cuando no se use.

Prepara semanalmerrte.

PRAC]ICAS PROFESIONALES 52

Transferir 750 rnl de metanol a un matraz volumétrico de 1000 ml y diluir hasta

la marca con agua destilada.



c. Solución de Trabajo, 0.5 , 1.0, y 1.5 ug /5 ml

T¡ansferi¡ l, 2 y 3 rnl de la solución interrnedia en Íxrtraces volumétricos de 100

ml respectivamente y diluir cada uno hasta la nüuca con HCL 0.1 N . Guardar

en el refrigerador cuando no se use. Preparar diariamente.

d. Solución control estándar de histamina, 10 ug / ml

Transferir 1 rrrl de solución stock en un matraz volumétrico de 100 ml y diluir

con metanol al 75o/o.

e. Muestra check

Transferir 1 ml de solución check en vn rrraÉaz volumétrico de 100 ml y diluir

con metaüol etl 7 SYo.

8.4.6 c¿ilculos

La histamina es expresada como mg % de histamina o mg de histamina por 100

g de pescado.

Calcular la intensidad de fluo¡escencia ( I ) (conegida por el blanco).

Pendiente=m =((la/1.5 )+Ib+(Ic ))
3

Donde:

Ia = Fluoresceacia promedio de solución de trabajo 1.5 ug / 5 ml

Ib = Fluorescencia promedio de solución de trabajo 1.0 ug / 5 ml

Ic = Sumatoria de la Fluoresce¡cia de solución de trabajo 0.5 ug / 5 ml

Calcular los mg % de histamina o mg de histamina por 100 g de pescado como

srgue

mgo/o de histamina = l0 (IS)

Donde: IS= fluorescencia promedio de la muestra analizada
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8.4.6.2 Ejemplo

Despues de leer los blancos, se ajusta el equipo en Cero con la perrilla ZERO.

Lecn¡¡a obtenidas: I - l ajustadas a 0

Después de leet los Estándares 0.5 ppm de histamina, se ajusta el equipo en 20

con la perrilla SPAM.

Lecnra obtenidas: 19 - 19 ajustadas a 20

I¡ctr¡ras de los tubos:

Tubos de EstíLndares de 1.0 ppm : 40 - 40

Tubos de Est¿indares de 1.5 ppm : ó0 - ó0

b. Calculo del Estándar del Equipo

EI calculo es según la siguiente formula:

Pendiente = m = ((Ia /1.5) + Ib + (Ic ))
3

Donde:

Ia = Fluorescencia promedio de solución de trabajo 1.5 ug / 5 rrt - 60

Ib = Fluorescencia promedio de solución de trabajo 1.0 ug / 5 rnl = 4O

Ic = Sumatoria de la Fluo¡escencia de solución de trabajo 0.5 ng / 5 ml = 40

pendiente = m = ( ( 60 /l.S) + 40 + (40 ))
3

Pendiente = ¡¡ = {$
El est¡lndar del equipo es: l0 dividido para La pendiente, siendo este:

0.25
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8.4.6.1 Precisión

La dife¡encia mríxima permitida entre los análisis duplicados es de +/- I de

intensidad e fluorescencia de histamina.

o. Calibración del Flourometro



A continuación se puede dar lectura a los tubos de las muestra problema, las

muestra se hacen por duplicado:

El calculo del o/o mg Histamina es el Promedio de las lecturas de las muestra es

multiplicado para el Estándar del Equipo.

. Raw Fish: Pescado Fresco

o Red Meat: Sangre de la Iimpieza de los lomos

Muestra Lecturas Promedio Calculo
%de

IIIST

Barco: Arun IV, lote 216, Scow

48, Sp: SJ (Raw Fish)
1.0 - 1.0 1.0 1.0 * 0.25 0.25

Barco: Isabel Victoria, lote 145,

Scow 2E, Sp YF (Red Meat )
2.0 -2.0 2.0 2.0* 0.25 0.50

Barco: Hiang An, lote 226, Cont

MWCU 74916-1, SpAlb
1.0 - 1.0 r.0 1.0 * 0.25 0.2s

Pouch: CBWEK E273M, 43oz 1.0 - 2.0 1.5 1.5 * 0.25 0.38

Lata: CWBDF E213M, 1.0 - 1.0 1.0 1.0 * 0.25 0.25

PRACTICAS PROFESIONALBS 55



8.5 axÁusrs HEcHos EN ACETTE

Los an¿ílisis hechos en laboratorio en los aceites son b¿ísicamente dos:

Determinación del Índice de peroxido y Determinación porcentaje de Ácidos

Grasos.

8.5. I Determinación del indice de peroxido

Los aceites son sustancias nípidamente oxidadas por el oxigeno del ai¡e. El

resultado es la rancidez, que va acompañada de malos olores y sabores. Por 1o

tanto es un factor que afecta las propiedades organolépticas del producto

terminado.

8.5 .2 Determinación del porcentaje de Ácidos Grasos Libres

Este aniíIisis determina el porcentaje de ácidos grasos übres er el aceite. Todos

los aceites tiene una cierta c¿ntidad de ácidos grasos libres presentes, pero

cuando esta cantidad se eleva es por lo general causa de una lipólisis (acción

enzimática sobre la estructura del lipido, überando sr¡s componertes), la cual es

un indicador de la descomposición del producto.

f,SF..0¿

ffi*l»
?f]rtcl¡q !11Lí'lr

C IBT
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8.6 DETERMTNACIóN DEL Íno¡ce DE pERoxDo

8.6.1 Fundamento

Liberación del Yodo de la muestra por la reacción del Yoduro de Potasio y valoración

con una solución de tiosulfato de sodio de normalidad conocida

8.6.2 Procedimiento

l. Pesar 5 +/-0.05 g de la muestra en un frasco erlenmeyer de 250 ml

2. Adicionar 30 ml de una solución de ácido acético - cloroformo y agitar para

disolver la grasa

3. Adicionar 0.5 rrl de solución saturada de KI, tapar, dar movimientos

giratorios y dejar que reaccione pot exactamente 1 minuto dando

movimientos ocasionales.

4. Adicionar 30 ml agua y dar movimientos giratorios para mezclar

5. Adicionar 2 rrl de indicador de almidón y agitN para mezdar

6. Titular con NazSzO: 0.001 N hasta que el color azul haya desaparecido

7. Registrar el volumen consumido de tiosr¡lfato de sodio durante la tirulación

8. Realizar una determinación diaña de un blanco. la titilación del blanco no

debe exceder deO.l mI de Na¿S¿O3 0.001 N.

8.6.2.1 Tratamiento de la muestra

La muestra debe de mantenerse en un ambiente fresco y seco, almacenada en un

recipiente impermeable alalruz y el aire, debidamente sellados y rofifados.
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8.6.3 Equipos y materiales

8.6.4 Reactivos

rlo Dicromato de potasio

YJ" Almidón al 1%

rl" Tiosulfato de sodio 0.1 N - 0.01 N

$ Solución saturada de yoduro de potasio

b Solución ácido acético-cloroformo (3:2)

8.6.5 Preparación de reactivos

8.6.5.1 Dic¡omato de potasio

Dicormato de potasio Grado primario estánda¡. Secarlo dos horas a 100 oC para poder

usar. Guardar en el desecador. Precaución: Sustancia carcinógena.

8.6.5.2 Almidón al 1%.

Pesar I g de almidón soluble en una fiola erlenmeyer de 100 rnl luego adicionar una

pequeña cantidad de agua. Adicionar suficierte agua destilada hasta la marca de 100.

Colocar el ftasco volumétrico en un plato de calefacción, tan pronto como la solrrción

comience a ebullir reti¡ar del plato. tapar y dqar qre se enfrle. Guardar en refrigeración.

Preparar semanalmente la solución.
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\ Balanza analítica .- Capacidad de peso 0.00019.

& Bureta.- Capacidad de 50 ml.

$ Fiolas erlenmeyer .- Capacidad de L25 ,250 rnl



8.6.5.3 Solución saturada de Yoduro de potasio

Pesar 40g de yoduro de potasio y disolverlo en 20 ml de agua destilada. Usar agua

recién hervida para preparar la solución. La solución es saturada por la presencia de

cristales no disueltos. Guardar en una botella color ámbar.

8.6.5.4 Tiosulfato de sodio 0.1 N.

Disolver 25 g de NazS:O¡.S HzO en 1000 ml de agua destilada por 5 minutos y transferir

hasta caliente a un frasco color ámbar y guardat la botella ( previamente lavada con

una solución de ácido crómico caliente y enjuagada con agua hervida caliente. )

Preparr cada ües meses.

8.6.5.5 Tiosulfato de sodio 0.01 N

Adicionar 50 ml de Na2S2O3 0.1 N a un frasco volumétrico de 500 rn1 y diluir con

agua hervida y fría. Preparar en fresco o estandarizar mensualmente.

o. Estandarización

Pesa¡ 0.0100 g deK2Cr 2O7 en un frasco de 250 rnt

Adicionar 80 ml de agua libre de cloruros y 2 g de KI para dis olvet elK2Ct2O7

Adicionar 20 ml de HCI e inmediatamente coloca¡ en la oscuridad por l0 minutos.

Titular el 12 liberado con Na2S2O3 hasta solución arnarillo débil

Adicionar 2 ml de indicador de almidón y continuar titulando hasta cambio de color a

azul.

Normalidad del Na2S2O3 = Peso del K 2Cr207 ( 1000 )

Yolumer de Na2S2O3 (49.032)

8.6.5.6 Tiosulfato de sodio 0.00I N

Pipetear 50 ml de la solución de Tiosulfato de sodio 0.01 N en un frasco volumétrico y

diluir hasta la m¿uc¿ col agua hervida y fria. Preparar la solución diariamente.
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5.6.5.7 Solución Ácido acético - Cloroformo.

Mezclar 3 partes de ácido acético glacial (grado reaaivo) con 2 partes de cloroformo

(grado reacrivo) Precaución: el cloroformo es una sustancia carcinógeaa

8.6.5.8 Prueba Diaria

Adicionar 2 gotas de indicador de almidón a 0.5 ml de KI en 30 mI de la mezda de

ácido acético- cloroformo.

Si se forma un color azul cuando se necesita mas de una gota de Na2 S 2 03 para

descargar, Descartar la solución de KI y prep¿uar una solución ftesca

oslo¿
f'lr " lit

§ ;;.;;, ,ií$

CIBT
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8.6.6 Cflculos

Yalordeperóúdo = (S-B)( 1000)*N
Peso de la muestra

Donde:

PV: Miliequivalente de peróxido / 10009 de muestra

S : ml de Na2S2O3 usados para titular la muestra

B : ml de Na2S2O3 usados para titular el blanco

N : Normalidad de la solución de Na2S2O3 .

8.6.6.1 Precision

La difercnoa máxima permisible entre análisis duplicados en niveles de 0 - 3 meq / kg

es de 0.1.

8.6.6.2 Ejemplo

Muestra: Aceite de Girasol

Normalidad de Na2S3O2: 0.001N

ml de consumo de Na2S3O2: 0.3 rr¡l

Peso de la muestra: 5.04 g

B: Se asume el valo¡ del blanco como 0.05m1

Valor de peróxido = ( S -B ) ( 1000)*N

Peso de la muestra

Valor de peróxido = ( 0.3 - 0.05 ) ( 1000 )*0.001

5.M

Valor de Peroxido= 0.05 meq
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8.7 DETERIvIINACION DEL VALOR DE ACIDEZ

8.7.1 Fundamento

El valor de acidez es el numero de mügramos de rilcali de baja concentración,

necesario para neutralüar los ácidos grasos libres en un gramo de muestra.

En muesffas que vi¡tualmente no contienen mas que ácidos grasos lib'res, el

valor de acidez se puede convertir por medio de un factor determinado ao/o de

ácido grasos libres.

8.7.2 Procedimiento

1. Tomar una fiola de 250 ml y colocarla sobre I abalanza analítica, encerar

labalanza

2. Pesar de 56.42 + / - 0.05 g de muestra en la fiola.

3. Agregar 50 rnl de alcohol neutro a 80oC.

4. Adicionar 2 ml de Fenoltaleina.

5. Tin¡larla con hidróxido de 0.1 N hasta que tome una coloración rosada

leve durante 30 segundos.

ó. Tomar lectura del consumo de hidróxido de sodio para los ailculos.

7. Los resultados se presentan como porcertaje del ácido grasos presente en

lia muestra. Para los aceites se usa el factor de ácido oleico.

8.7.3 Equipos y materiales

t1. Bureta de 50 rnl

\ Bala¡za analítica

rlo Erlenmeyel de 250 cm3.

vJo Pipeta pasteur desechable
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8.7.4 Reactivos

b Hidróxido de sodio 0.1 N
rlo Alcohol neutro

vJ" Solución Indicadora de Fenolftaleina

8.7.5 Preparación de reactivos

8.7.5.1 Hidróxido de sodio NaOH 0.1 N

g¡= Yolumen x miliequivalente x normalidad

gr= 1000x0.040x0.1

g=4

Adicione 4 g de NaOH grado reactivo y se llevan a 1000 ml con agua destilada

en un matraz aforado y se agita hasta completa dilución

8.7 .5.2 Alcohol neutro

A 50ml de alcohol neuüo adicionar 2 rnl de solución indicadora de ferrolftaleina

al 1%, y hacerlo hervir y se titula con hidróxido de sodio 0.1 N en la burea

hasta que tome un color rosado tenue.

8.7.5.3 Solución indicadora de fenolftaleina al 1%

100 rnl de agua destilada y I ml de fenolftaleina
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8.7.6 cálculos

El valor de acidez expresado en miligramos de NaOH por gramos de muestra es

calculado por:

% A.G.L ( Acidez)= m[ de co*u-o d. *"O" * 
"noot

peso de la muesEa

Para expresar el ¡esultado el % A.G.L en base oleico, laurico o palmitico, diüda

el valor de índice de aadez por el facto¡ del ácido graso

Factor oleico= N(OHNa) x 100 x 0.282

Fa«or palmitico= N(OHNa) x 100 x 0.25ó

Factor laurico= N)OHNa) x 100 x 0.19

8.7.6.1 Ejemplo

Muestra: Aceite de Girasol

Fador:2.76

Normalidad de NaOH: 0.0979

ml de consumo de NaOH: 0.55

Peso de Ia muestra: 56.40

o/o A.G.L ( Acidez)= uil de co*o-o d" *oOr r ao"at
peso de la muestra

o/o A.G.L (Acidez en oleico)= 0.55X2.76

56.,10

o/o A.G.L (Aadez en oleico)= 0.27
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CONCLUSIONES

rl. Los análisis en pescado fresco deben de ser de preferencia rápidos, debido

a las ¡eacciones fuicas - quimicas que presenta por el proceso normal de

descomposición, por lo tanto se debe de mantener refrigaada o congelada

dependiendo del tiempo que se demorara en empezar el anáisis. Además

se trabaja en condiciones de inocuidad para cualquiera que sea el análisis.

$ El control de caüdad no solo depende de los análisis químicos-fisicos o

mioobiológicos, tambié¡ son import¿ntes los an¿ílisis organolépticos y los

controles en linea. De esta manera s€ podrá mantener un proceso

homogéneo, y elaborar un producto de optima calidad.

rJo Hay una gran conñabilidad e¡ los aniilisis desar¡ollados dentro del

laboratorio, debido a que mensualmente los analistas son evaluados

mediante muestras control de laboratorios de Canadá y Estados Unidos,

mediante Control de Patrón de Referencia (PTS). Adem.ís de esto los

Iaboratorios de control de calidad cuentan con los equipos y materiales, al

igual que los reactivos necesarios pílra los diferentes procedimiento

analíticos.
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RECOMENDACIONES

& No solo se debe concientizar al personal sino que también, exigirle

cumplimiento de las normas de Seguridad Industrial dentro del

laboratorio, ya que estas si están en vigencia en la empresa .

$ Se debe prestar mayor atención al Control de Inventario en el laboratorio

para evitar retrasos en la ejecución de los anáIisis por la falta de reactivos.

Siendo preferible manejar el sistema de Inventario con Stock minimo de

reactivos para hacer el pedido.

rl. Dentro de los sistemas de Control de Calidad se tiene en cuenta la

calibración de los termómeüos, siendo estos sensibles a los golpes se le

debe exigir al personal que los r¡sa un mayor cuidado de estos.
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ANEXO NO 1

INCOMING FI9H

DAfE
ORIGEN

ooAf RODOLFO

LOTE 216

5C0\"1 3E

coNfArNER ?ONU 445b1-b
DEgf|NE MAOUILA

fEMTERAÍURE o
No MUESÍRA9 3

YF 5J OE ALÉ
-3 3-4 4-7 7-10

10-15 15-20 20-25 25-50
3O-4O 4O-5O 50-60 +OO

IPENfIFICACION DE LA MUEgfRA EN RECETCION

E6la la ñcha u6ada en la recepcion para la
co¿ilicacion de la mucelra, al lleqar loo

conl,enedore, a la planta

7 ara idanr.iñcar loo datos da Eopecla y f amaño
cncieran an un circulo la aorraapondiente

E9?ECIE5

5J
OE

YF

ALÉ

Skip Jack
Aiq Eyea

Y¿llow Fin

Albaoora

5-4 9a refire al peooon librao dal Taooado

DAIE Correoponde a la fecha de recepcion del peocaáo an la ?lanla
ORIGEN Correoponde al luqar de áonde viene el barco

bOAf Correoponde al nombre dal barco

SCOW Correeponáa al numero y ubiaaoión de la cuba dcn¡,ro del baroo

7or lo qeneral no ae usa en loa Lote6 Albacora, an el raato dc eopecie

6iam?re oa uga

LOIE Numeracion deoiqnada a la carqa opa llaqa

CONÍAINER Es la codiñcaoion ¿a contene¿or que lraen Albacora
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ANEXO No 2

CODIFICACION PE LAg LAfAg

CAWCK

C: Chunk o lomo ( 607. de Élake - 40% áe lomo)

At Albaoora

W: Caldo Vcqatal o 6roth

O Llnoa áe proaaeo (Llaando y Sellado)

k baah o Lot* áagún la hora dc ou claboracion

KÉWPJ

K: Chunk o lomo (7O% da lomo -3O%dcFlake)

6: blenAeado o mdzcla de aopecieo

W: Caldo Yegelal o óroth

O: Linea de procaoo (Llaanáo y gellado)

J: baah o Lota 5c4ún la hora de gu elaboraoion

FBODA

ft tlake o carne rallada o deamcnuzada

b: blendeado o mezcla de aopccieo

Oz Aacile

D: Linea de proaeoo (Lleando y Sallado)
B: Bach o Lote Según le hora de su elaboracion



Total Mercury Analysis
Flameless Atomic Absorpt¡on

SoectroDhotometric Method
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