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COMPARACION DE LA TITULACION DE LA ACIDEZ DE LECHE
CAPRINA Y BOVINA CON HIDROXIDO DE SODIO Y CAL COMUN
SATURADA!

Alejandro Chacon Villalobos?

RESUMEN

Comparacion de la titulacion de la acidez de leche ca-
prina y bovina con hidroxido de sodio y cal coman satu-
rada. El presente estudio fue efectuado en el modulo de pro-
cesamiento de derivados lacteos de la Estacion Experimental
Alfredo Volio Mata de la Universidad de Costa Rica, durante
los meses de mayo y junio del 2005. Una muestra compues-
ta de leche de cabra (Capra hircus) de un hato Lamancha y
una muestra compuesta de leche de vaca de un hato Jersey
(Bos taurus), formadas ambas por la mezcla de tres ordenos
aleatorios diferentes, fueron pasteurizadas (65 °C/ 30 min.) y
almacenadas durante seis dias a 6 °C. Dos operarios especia-
lizados del modulo, analizaron por sextuplicado cada 48 ho-
ras (iniciando a las 0 horas) las muestras de ambos tipos de
leche por medio de una valoracion convencional de la acidez
con una disolucion patron de NaOH 0,1N, y de una valora-
cion con tres disoluciones saturadas de cal preparadas cada
una con marcas comerciales diferentes. Los datos se evalua-
ron por medio de un diseho factorial para dos niveles del fac-
tor “analista” (analista A y B), cuatro niveles del factor “tipo
de valoracion” y cuatro niveles del factor “tiempo de almace-
namiento”. La variable respuesta evaluada fue el porcentaje
de acidez expresada como acido lactico. Para los dos tipos de
leche, los métodos de valoracion que emplearon disoluciones
saturadas de cal mostraron ser significativamente diferentes
al método basado en NaOH (p <0,05). En ambos casos, pa-
ra cada nivel del “tipo de valoracion” determinado, el efecto
de la determinacion del porcentaje de acidez expresado como
acido lactico no se ve afectado por el analista.

Palabras claves: Acidez, leche de cabra, leche de vaca,
valoracion, calidad.

ABSTRACT

Comparison of sodium hydroxide and saturated lime
solutions as titration agents of cow and goat milk. The
evaluation was conducted at the Dairy Processing Facility of
the Alfredo Volio Mata Experimental Station of the
University of Costa Rica, during the months of May and June
of 2005. Two compose milk samples of both La Mancha
goats (Capra hircus) and Jersey cows (Bos taurus) obtained
from mixing three different milking batches randomly
selected, were pasteurized (65 °C/ 30 min.) and stored at 6 °C
during six days. Two different analists evaluated both types
of milk for their acidity every 48 hours using the
conventional titration method with NaOH 0,1N and a method
based on saturated lime solutions. Three different solutions
prepared with three different brands of lime were used. A
statistical factorial design (two levels for factor “annalist”,
four for “sort of titration” and four for “time”) was used for
analyzing the data. The percentage of lactic acid was the
response factor. For both types of milk, the method based on
saturated lime solutions was significantly different when
compared with the NaOH based method (p < 0,05). In both
cases, for every level of “sort of titration” there is no effect on
the determination of acidity because of the “analist”.

Key words: Acidity, goat milk, cow milk, titration,
quality.
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INTRODUCCION

La acidez de la leche inmediatamente después del
ordefo es generada principalmente por los fosfatos, las
casefnas y el dioxido de carbono que constituyen parte
de sus componentes principales (Kirk ez al. 1999). Es-
te parametro se modifica especialmente a través de un
proceso de fermentacion atribuible principalmente a los
microorganismos del grupo de los Streptococcus lacti-
cos (Nasanovsky et al. 2003), quienes forman acido
lactico a partir de la lactosa. Esta acidez se expresa co-
mo el porcentaje de acido lactico presente en la mues-
tra, y ronda valores de 0,15% a 0,16% en la leche fres-
ca, siendo tolerable para efectos de industrializacion un
maximo de 0,18 % (Herrera 1995).

Leches que no presentan una adecuada calidad hi-
giénico-sanitaria pueden presentar valores elevados de
acidez debida a un aumento de la concentracion de aci-
do lactico, a causa de la contaminacion, fundamental-
mente por bacterias mesofilas aerobias fermentadoras
de lactosa.

Durante los procesos fermentativos, el pH de la le-
che baja de un valor inicial aproximado a los 6,6 hasta
casi 4,3, mientras que el porcentaje de 4cido lactico su-
pera facilmente los valores de 0,18% (Alais 1988; Kirk
et al. 1999).

Es importante que la leche no se encuentre fermen-
tada antes de su ingreso a las plantas de produccion, da-
do que su caracter 4cido provoca una serie de reaccio-
nes colaterales indeseables para la calidad. El valor de
acidez es por lo tanto un indicador de la contaminacion
microbiana, y a la vez un criterio muy importante de ca-
lidad (Chacon 2004).

La determinacion de la acidez titulable de la leche
es quizas el analisis mas rutinario que se efecttia en las
industrias lecheras de todo el planeta, siendo el mismo
vital en el aseguramiento de la efectividad de los proce-
sos a los que se somete la leche con el objetivo de trans-
formarla en los diferentes derivados lacteos (Goded y
Mur 1964; Chacon 2003). Dado que la informacion ge-
nerada por este analisis suele ser determinante en el
momento que se decide el destino de lotes considera-
bles de leche, es necesario que cuando la acidez se de-
termine, los datos sean fidedignos (Casado 1965; Alais
1988).

En Costa Rica la determinacion de la acidez de la
leche, ya sea por titulacion u otros métodos instrumen-
tales, es una practica comun en las empresas industria-
les medianas y grandes, aspecto que es contrastante con
una gran cantidad de productores artesanales que omi-
ten generalmente esta evaluacion de la calidad (Chacon
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2003; Diaz 2004). En muchos de los casos estas omi-
siones se dan debido al: desconocimiento, desinterés
asociado a la falta de divulgacion e incluso a razones
econdmicas. No obstante, las notorias mejorfas en ca-
lidad en términos de inocuidad, rendimientos y capaci-
dad de produccion que suelen experimentar los peque-
flos productores una vez implementados estos anlisis,
hacen pensar que su adopcidn sera bien recibida por los
mismos una vez que sean capacitados, y especialmente
si los costos asociados se mantienen bajos (Jiménez
2004).

La acidez de la leche generalmente se determina
por medio de un analisis volumétrico de titulacion que
emplea disoluciones patron normalizadas de una base a
modo de valorante (como el hidroxido de sodio de con-
centracion 0,1 N) y fenoftaleina como indicador para
poner en evidencia el punto final de la valoracion (Kirk
et al. 1999).

Si bien es cierto, el porcentaje de acido lactico de
la leche puede determinarse también por técnicas enzi-
maticas, potenciométricas, espectrofotométricas y has-
ta por cromatografia de gases (Kirt ez al. 1999), muchos
de estos procedimientos no estan al alcance de los pe-
quehos y medianos productores que conforman una
gran parte de la agroindustria de los paises latinoameri-
canos (Dfaz 2004), ya sea por limitaciones econdmicas
o técnicas.

La relacion matematica para el porcentaje de acido
lactico en funcion del volumen de titulante empleado y
los gramos de leche valorados se muestra en la Ecua-
cion 1 (Wagner 1989; Herrera 1995):

% Acido ldctico = ™Naor 0,1 v * (0,0090 + 0,0005) * 100

8 muestra
(Ecuacion 1)

A pesar de que la valoracion con NaOH 0,1 N es de
los ensayos més simples, difundidos y rapidos de efec-
tuar, muchas fabricas artesanales tienen problemas con
el manejo de quimicos estandarizados, lo que puede dar
al traste con un adecuado analisis al perder estos reacti-
vos el grado estandar (Casado 1965; Chacén 2003). El
mantener la disolucion de NaOH 0,1 N de modo que
conserve su concentracion declarada requiere cuidado,
especialmente debido a los fenomenos de carbonata-
cion de estas disoluciones que ocurren sin previo aviso.
Las disoluciones estandarizadas de hidroxido de sodio
ademas presentan el problema de tener precios conside-
rados prohibitivos para el pequeo productor. La posi-
bilidad de emplear, en lugar del NaOH, disoluciones sa-
turadas de cal que no necesariamente sean de alta
pureza tendria no solo un impacto econdmico dado su
menor precio, si no que eliminaria el problema de la
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conservacion tan celosa que necesita el patron estanda-
rizado.

En disoluciones saturadas de cal se establece teori-
camente un equilibrio dependiente de la temperatura, de
modo tal que a una temperatura determinada, una disolu-
cion de cal debe presentar una concentracion definida.

Dado lo anterior, y segin lo propuesto por Goded
y Mur (1964), es posible expresar el porcentaje de aci-
dez tedrico de la leche en funcidn de la temperatura se-
glin la formula expresada en la Ecuacion 2:
% acidez = ml g * (0,0493 - 0,00047,)) (Ecuacién 2)

Donde

ml,: mililitros de disolucion saturada de cal em-
pleados al titular.

T.,: temperatura medida de la disolucion de cal al
momento de titular (°C).

Mostrar la factibilidad de un método artesanal ba-
sado en el modelo anterior, y que emplee cal viva co-
mercial estandar (entre 83% - 87% o6xido de calcio) de
venta comin, podria implicar un significativo ahorro
para el lechero deseoso de encontrar alternativas econd-
micas para mantener estandares de calidad adecuados.
Asi mismo el corroborar si este método es robusto al
cambio de analista es importante, dada la multifuncio-
nalidad que en empresas pequefas y medianas suelen
presentar los operarios. Esti de mas hacer énfasis en la
importancia de que dicho método sea aplicable a dife-
rentes tipos de leche, y sea robusto a diversos tiempos
de almacenamiento e incluso a los mismos problemas
asociados a su pureza.

El presente trabajo tuvo como objetivo comparar
por medio de un ensayo practico efectuado en un mo-
dulo de procesamiento de derivados lacteos si existen
diferencias significativas entre los resultados obtenidos
al efectuar una titulacion de la acidez de la leche con hi-
droxido de sodio 0,1N y aquellos obtenidos al efectuar
la misma titulacion con disoluciones saturadas de cal
comercialmente disponible, lo anterior para diferentes
niveles de concentracion de acido lactico generadas du-
rante el proceso de almacenamiento de la leche.

MATERIALES Y METODOS
Localizacion
El experimento se llevd a cabo entre mayo y junio

del ano 2005, en las instalaciones del Modulo de Proce-
samiento de Productos Lacteos Caprinos de la Estacion
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Experimental Alfredo Volio Mata de la Universidad de
Costa Rica (EEAVM), ubicado en el Alto de Ochomo-
go en la provincia de Cartago, Costa Rica.

Procedimientos

Se prepararon tres disoluciones saturadas madre
(cinco litros), cada una a partir de muestras diferentes
de cal comtn adquiridas para tal efecto en ferreterfas
ubicadas fuera de la capital de Costa Rica. Cada diso-
lucion se preparo al disolver directamente la cal en agua
desionizada por agitacion constante a temperatura am-
biente (25 °C), de modo tal que se obtuviese un preci-
pitado visible en el fondo del recipiente de preparacion.
Paralelamente se prepararon con base en calculos este-
quiométricos tedricos cinco litros de una disolucion de
NaOH, partiendo de agua desionizada y NaOH solido.
Se titul6 la misma con una disolucion patron certifica-
da de HCI1 0,0115 £ 0,0002 mol/l. A partir de la titula-
cion se determind estequiométricamente una concentra-
cion del patron de NaOH igual a 0,0112 + 0,0002 mol/l.

Tres muestras de leche de cabra de ocho litros ca-
da una y provenientes de ordefios diferentes selecciona-
dos aleatoriamente en el mismo dia se pasteurizaron a
una temperatura de 65 °C durante 30 minutos. Después
de ese periodo se enfriaron empleando un bafo de hie-
lo hasta llevarlas a 6 °C. Tres muestra homologas de le-
che de vaca se recolectaron, pasteurizaron y preserva-
ron de idéntica manera. A partir de las tres muestras de
cada tipo de leche se form6 una muestra compuesta,
una de leche de cabra y otra de vaca. Los envases de
recoleccion y mezclado se lavaron y desinfectaron pre-
viamente de modo que se garantizara la ausencia de
microorganismos fermentativos indeseables.

Dos analistas provenientes del modulo de elabora-
cion de productos lacteos de la EEAVM y con forma-
cion previa en titulacion de la leche, valoraron por sex-
tuplicado a lo largo del tiempo las muestras compuestas
tanto para leche de cabra como de vaca, empleando las
cuatro disoluciones patron que se prepararon: tres patro-
nes de cal y uno de hidroxido de sodio. Las valoracio-
nes iniciaron en el tiempo O horas (inmediatamente des-
pués del enfriamiento posterior a la pasteurizacion), y se
efectuaron cada 48 horas durante cuatro sesiones de va-
loracion. Durante el periodo de las valoraciones ambas
muestras compuestas de leche se almacenaron en una
camara de refrigeracion a una temperatura de 6 °C efec-
tuando en todo momento una manipulacion aséptica.

Para las valoraciones con la disolucion patron de

NaOH 0,0112 +0,0002 mol/l, se sigui6 el procedimien-
to volumétrico descrito por Herrera (1995) y Kirk ef al
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(1999). Este consistio en ajustar la temperatura de la
muestra a unos 20 °C. Posteriormente se tomaron tres
porciones de 9 g de la muestra de leche y se depositaron
en erlenmeyers limpios y secos. Se agregaron dos go-
tas de indicador de fenoftaleina a cada erlenmeyer con
las muestras de leche, adicionando 15 ml de agua desti-
lada para facilitar la valoracion. En forma lenta y con
agitacion manual continua se valor6 cada muestra hasta
obtener el viraje del indicador (punto final). Se midio
el volumen en mililitros de NaOH requerido por cada
muestra y se realizo el calculo del porcentaje de acidez
expresado como écido lactico empleando la ecuacion
correspondiente sobre la base de la normalidad reporta-
da y los mililitros de disolucion consumidos.

Para las valoraciones con las disoluciones satura-
das de cal se siguid un procedimiento volumétrico ana-
logo al descrito. Se midi6 el volumen vertido y la tem-
peratura en grados centigrados de la disolucion patron,
antes de cada valoracion empleando un termdmetro ca-
librado. Por medio de la Ecuacion 2, y sobre la base de
los datos recopilados, se calculd el porcentaje de acidez
expresada como acido lactico.

Diseno experimental

Se evaluaron los datos tanto para la leche de cabra
como para la de vaca por separado, por medio de un di-
seho factorial para dos niveles del factor “analista”
(analista A'y B), cuatro niveles del factor “tipo de valo-
racion” (NaOH 0,0112 + 0,0002 mol/l, cal saturada 1, 2
y 3) y cuatro niveles del factor “tiempo de almacena-
miento”’; la variable respuesta evaluada fue el porcenta-
je de acidez expresada como &cido lactico. (Cochran y
Cox 1973; Box et al. 1978; Rios 1983; Montgomery
1992; Dean y Voss 1999). El modelo estadistico adop-
tado puede definirse matematicamente como:

Xijkl =u+ Ti + A_] + Pk +TAij +TPik + Eijkl

Donde:
Xijki: Observacion l-ésima en el k-ésimo periodo del j-
ésimo analista y el i-ésimo tratamiento.
T;: Efecto principal del i-ésimo tratamiento.
A;: Efecto principal del j-ésimo analista.
Py: Efecto principal del k-ésimo periodo.
TA;;: Interaccion del i-ésimo tratamiento en el j-Esimo
analista.
TP;: Interaccion del i-ésimo tratamiento en el k-ésimo
periodo.
Ejjii: Error
¥ : Media

Todas las evaluaciones estadisticas se realizaron
por medio del programa JMP-SAS version 4.04. Las
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fuentes que resultaron estadisticamente diferentes, se
sometieron a la prueba de Tukey (a= 0,05).

RESULTADOS

El anlisis estadistico del modelo factorial plantea-
do para las valoraciones de la leche de vaca arrojo un
coeficiente de determinacion R ajustado igual a 0,9941.
Para el modelo evaluado en leche de cabra se obtuvo un
coeficiente de determinacion R ajustado igual a 0,9943.
El coeficiente de determinacion mayor a 0,7 en ambos
casos afirma que el ajuste del modelo es tal que permi-
te describir y predecir la relacion entre los datos que se
estan evaluando (Morales 2004)3.

El anilisis de varianza efectuado tanto para la le-
che de cabra como para la de vaca muestra que existen
diferencias significativas (p < 0,0001 en ambos casos).

Tanto en la leche de vaca como en la de cabra, pa-
ra el nivel tiempo de almacenamiento los efectos fueron
significativos (p < 0,0001 en ambos casos), lo cual es
atribuible al 16gico proceso fermentativo que la leche
sufre a medida que progresa el almacenamiento. Con-
forme avanza el tiempo de almacenamiento, la cantidad
de acido lactico se incrementa en la leche. Por esta ra-
z6n logica la prueba de Tukey sefiala para ambos tipos
de leche como la acidez media en todos los tiempos es
significativamente diferente (p < 0,05).

Para ambos tipos de leche los efectos son significa-
tivos para el factor “tipo de valoracion” (p < 0,0001 en
ambos casos).

En la titulacion para la leche de cabra, la prueba de
Tukey reveld la existencia de diferencias significativas
(p = 0,05) entre la valoracion con hidroxido de sodio
(media = 0,26 %) y las valoraciones efectuadas con las
disoluciones de cal para la variable respuesta porcenta-
je de acidez titulable expresada como acido lactico. A
su vez la valoracion con la disolucidon de cal nimero
uno (media = 0,28 %), nimero dos (media = 0,28 %) y
namero tres (media = 0, 27 %) fueron significativamen-
te diferentes entre si (p < 0,05). En el caso de la leche
de vaca, la prueba de de Tukey mostrd la existencia de
diferencias significativas (p < 0,05) entre la valoracidon
con hidroxido de sodio (media = 0,28 %) y las valora-
ciones efectuadas con las disoluciones de cal uno

3 MORALES, I. 2004 Evaluacion estadistica de titulaciones de la
leche. Entrevista. Departamento de Estadistica del Centro de In-
vestigacion en Tecnologia de Alimentos de la Universidad de Cos-
ta Rica. San Pedro de Montes de Oca, Ciudad Universitaria Rodri-
go Facio, San José, Costa Rica.
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(media= 0,30%), cal dos (media= 0,30%) y cal tres
(media= 0,30%). En este caso ninguna de las tres diso-
luciones de cal presentaron diferencias significativas
entre si (p < 0,05) en términos del porcentaje de acido
lactico obtenido al emplearlas como valorante.

De los resultados anteriores se desprende que los
métodos de valoracion que emplean cal saturada arroja-
ron, indistintamente de la leche empleada como sustra-
to, valores de acidez titulable porcentual que difieren
significativamente de aquellos correspondientes al mé-
todo estandar con hidroxido de sodio. No es posible
por ello recomendar una sustitucion directa de dicho
método por otro basado en disoluciones saturadas de
cal empleando la metodologia expuesta, si lo que se
busca es una coincidencia exacta de los resultados.

El analisis estadistico sefiala que tanto para la leche
de cabra como para la leche de vaca los efectos no son
significativos para el factor “analista” (p < 0,05).

La interaccion entre el factor “analista” y el factor
“tipo de valoracion” no es significativa ni en la titula-
cion de la leche de cabra ni en la de vaca (p <0,05), por
lo tanto, se tiene que el efecto de la determinacion del
porcentaje de acidez expresado como é4cido lactico no
se ve afectado por el analista para los diferentes niveles
del factor tipo de valoracion. Los métodos no se ven
perturbados entonces por el hecho de que sean efectua-
dos por diferentes analistas.

Las medias de acidez para cada método de titula-
cion a medida que avanza el tiempo se detallan en el
Cuadro 1. La relacion grafica de dichos valores se pre-
senta en la Figura 1 para la leche de cabra y en la Figu-
ra 2 para la leche de vaca.

La interaccidn entre los factores “Tipo de valoran-
te” y “tiempo” es significativa en la titulacion de la
leche de cabra y en la de vaca (p < 0,05), por lo tanto,
se tiene que el efecto de la determinacion del porcenta-
je de acidez expresado como acido lactico se ve afecta-
do por el tiempo para los diferentes niveles del tipo de
valoracion. El resultado anterior se puede corroborar
en la Figura 1 y en la Figura 2. Los entrecruzamientos
entre las lineas manifiestan la interaccion, la cual se da
en ambos casos en momentos en el tiempo posteriores
a los dos dfas de almacenamiento, o incluso en el mo-
mento final como es el caso de la leche de vaca. Del es-
tudio de las graficas puede denotarse como las valora-
ciones basadas en disoluciones saturadas de cal tienen
la tendencia a sobreestimar el valor de la acidez titula-
ble en comparacion con el método basado en hidroxido
de sodio, especialmente en las primeras etapas del al-
macenamiento. Estudios posteriores podrian evaluar la
posibilidad de plantear alguna correccion metodologica
que pueda equiparar de manera aceptable los resulta-
dos, aspecto que pareciera factible dada la relativa uni-
formidad de tendencias observadas en la Figura 1 y es-
pecialmente en la Figura 2.

Cuadro 1. Medias de los valores de acidez obtenidos por medio de los diferentes
métodos de titulacion a través del tiempo experimental. Cartago, Costa

Rica. 2005.

Titulacion de la leche de vaca

Titulacion de la leche de cabra

Acidez Acidez
Tiempo Tratamiento Media (%) Tiempo Tratamiento Media (%)
cl 0,18 cl 0,18
0 c2 0,17 0 c2 0,16
c3 0,16 c3 0,15
n 0,15 n 0,14
cl 0,20 cl 0,19
2 c2 0,19 2 c2 0,18
c3 0,19 c3 0,17
n 0,17 n 0,15
cl 0,29 cl 0,28
4 c2 0,30 4 c2 0,32
c3 0,30 c3 0,32
n 0,28 n 0,30
cl 0,54 cl 0,47
6 c2 0,52 6 c2 0,47
c3 0,54 c3 0,44
n 0,52 n 0,47

cl: Disolucion de cal 1; ¢2: Disolucion de cal 2; ¢3: Disolucion de cal 3; n: Disolu-

cion de NaOH 0,0112 + 0,0002 mol/l.
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Figura 1. Comportamiento a través del tiempo experimental de las medias de los valores de acidez
obtenidos para la leche de cabra por medio de los diferentes métodos de titulacion. Carta-

go, Costa Rica. 2005.
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Figura 2. Comportamiento a través del tiempo experimental de las medias de los valores de aci-

dez obtenidos para la leche de vaca por medio de los diferentes métodos de titulacion.

Cartago, Costa Rica. 2005.

Del estudio de las graficas puede observarse tam-
bién que a pesar de que las disoluciones de cal fueron
preparadas a partir de cal viva que no tenfan una alta
pureza, las mismas no solo guardan similitudes entre si,
si no que muestran una tendencia relativamente unifor-
me dentro del rango de valores de interés en un analisis
empirico, y a pesar de la diversidad de sus origenes. No
es posible afirmar la existencia de un efecto de
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distorsion importante debido a un efecto de la compo-
sicion de la matriz de la cal viva.

A la luz de los resultados, las valoraciones con di-
soluciones saturadas de cal ejecutadas bajo la metodo-
logfa estudiada, si podrian poseer un valor en la practi-
ca artesanal empirica, todo caso que estas se efectiien
con la intencion de tener un criterio de seguridad
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aproximado, basandose en el ya mencionado hecho de
la aparente sobreestimacion de la acidez titulable obte-
nida por el método basado en hidroxido de sodio. El
hecho de que por lo general las entregas de leche por
parte de los productores artesanales a las unidades de
procesamiento, o bien el procesamiento artesanal de la
misma se registre en las primeras 48 horas después del
ordefo, podria reforzar la posibilidad anterior.

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

En el intervalo de tiempo evaluado y para la meto-
dologia aplicada tanto para la leche de vaca como para
la leche de cabra, la titulacion a partir de disoluciones
saturadas de cal comin demostrd ser significativamen-
te diferente al método comin més utilizado de valora-
cioén con NaOH.

No es posible recomendar para las condiciones es-
pecificas de la evaluacion efectuada en el Mddulo de
Procesamiento de la EEAVM, que el método tradicio-
nal de valoracion con NAOH pueda ser sustituido en
términos analiticos por la metodologfa particular anali-
zada basada en disoluciones de cal saturada.

Se recomienda la ejecucion de estudios de campo
en la agroindustria rural de modo que se evalte la apli-
cabilidad y conveniencia para efectos de un control
préctico, empirico y preliminar de la acidez titulable, de
la valoracion con una disolucion saturada de cal em-
pleado operarios capacitados.
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