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I'NTRODUCCTON



En la actualidad se encuentran distribuidos en el mercado nacional una gran
variedad de aceites vegetales comestibles elaborados a partir de los diferen
tes cultivos de oleaginosas que se encuentran en el pafs, tales como girasol,

. mafz, algoddn, cdrtamo, soya, oliva, cacahuate, colza y ajonjol1.

Estos aceites, al igual que muchos de los alimentos que se consumen en México
hoy en dfa, sufren adulteraciones, que en este caso, se Jogran mediante la
adicién de aceites mds baratos como el aceite mineral, el cual modifica su
compos icidn quimica y baja su poder alimenticio, Es por esta razon, por lo
que es de gran importancia mencionar los andlisis fisicoqﬁimicos Y sus proce
dimientos, las normas y especificaciones que se dan para estos andlisis y las

adulteraciones mds comunes de los aceites vegetales comestibles.

La finalidad de esta Tésis es dar a conocer la organizacifn del Laboratorio
de Control de Calidad, asi como Ta distribucidn de recursos materiales, ins-

talaciones y capacidad del mismo.

Los procedimientos de los andlisis fisicoquimicos y las especificaciones da-
das para los aceites vegetales analizados en este laboratorio, se han estable
cido de tal forma qué el control de calidad que se efectde, sea mis riguroso
que et v;ealizado en otros laboratorios de este tipo. De esta manera, los cer
tjficados de aceptacion expedidos, garantizardn que los aceites analizados
puedan competir, y adn ser mejores en calidad, composicidn qdimica y valor

alimenticio, que los que se encuentren distribufdos en e) mercado.

Cabe sefialar que e] Laboratorio de Control de Calidad va a funcionar como un



organismo descentralizado y s6lo va a ser un apoyo para la asistencia técni-
ca de las autoridades gubernamentales como la Secretaria de Salud, as{ como
tambign un apoyo para aquellas industrias alimentarias que no cuenten con un
laboratorio para el an61is1§ dé sus aceites y para compafiias distribuidoras

de aceites vegetéles comestibles.



GBIETIVOS



OBJETIVO GENERAL

"proporcionar a técnicos y empresarios la informacifn necesaria para la implan
tacién, conduccién y organizacién de un Laboratorio de Control de Calidad que

analice aceites vegetales comestibles".

0BJETIVOS PARTICULARES

1) Mencionar las caracterfsticas de los principales aceites y semillas olea

ginosas.

2) Dar a conocer el proceso-General de Obtencién de los aceftes vegetales

comestibles,

3)  Desarrollar la estructura de un Laboratorio de Control de Calidad que
realice las labores de inspeccibn, supervisi6n, andlisis y certificacidn

de aceites vegetales comestibles.

4) Dar a conocer la organizacibn del laboratorio, las funciones de su per-
sonal, la distribucién de aparatos y material quimico, asf como también

las instalaciones y capacidad del mismo.
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1. ORGANIZACION DEL LABORATORIO

1.1 Organizacién del Personal.

La organizacidn del Laboratorio de Control de Ca11dqd va a estar
bajo 1a responsabilidad y dependiendo directamente de un Consejo

Directivo y una Gerencia General.
!
La Gerencia General va a tener a su cargo tres Gerencias:
(64, 65, 74, 77)
1. Gerencia Administrativa,
2. Gerencia Técnica.
3. Gerencia de Supérvisién
El organigrama general se encuentra representado en 1a figura No. 1.
. Como 1a finalidad de esta Tésis es mencionar la Organizacién del Tabora
torio desde un punto de vista quimico, s6lo se van a desarrollar las

funciones que corresponden a 1a Gerencia Técnica.

E1 organigrama de la Gerencia Técpica se encuentra representado en la

figdra No. 2.



Fig. No. 1 ORGANIGRAMA GENERAL DEL LABORATORIO. (64, 65, 74, 77)
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Fig. No. 2. ORGANIGRAMA DE LA GERENCIA TECNICA (64, 65, 74, 77)
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1.2 . FUNCIONES DEL PERSONAL.

1.2.1

GERENCIA TECNICA.

La'Gerencia Técnica estard bajo 1a responsabilidad de un Geren-

te que va a realizar las siguientes funciones: (64, 65, 74, 77)

a) Coordinar las actividades del Departamento de Control de Ca-
11dad,

b) Coordinar 1as actividades del Departamento de Normalizacién.
¢) Establecer las polfticas de control.
d) Llevar estadfsticas de control.

a) Coordinar el plan de trabajo del Departamento de Control de
Calidad.

- ) Coordinar el plan de trabajo de! Departamento de Normaliza-

cibn.

EY Gerente Técnico contard con una secretaria que va a redactar
y mecanografiar los planes de trabajo de Control de Calidad y

Normalizacidn, asf como las estadisticas de control.

DEPARTAMENTO DE CONTROL DE CALIDAD

ET Departamento de Control de Calidad serd dirigido por un jefe

de departamento, el cual va a supervisar a los quimicos analis-

tas que realizarn las siguientes funciones:



11.

2} Llevar a cabo el muestreo de aceites.
b Llevar a cabo el andlisis quimico de aceites.

c) Elaborar repbrtes de calidad de los aceites, en cuanto a

su andlisis quimico.
d) Rechazar los aceites que no cumplan con las normas requeridas.
e) Expedir los certificados de aceptacitn de los aceites anali-

zados.,

Tambi&n se contars en este departamento con un encargado de lim-
pleza que ademds de mantener en orden todo el laboratorio, esta-
ré encargado de lavar el material quimico.

1.2.3  DEPARTAMENTO DE NORMALIZACION.

E1 departamento de Normalizaci6n contars con un jefe de Departa
mento, un auxiliar de estadistica y un auxiliar de investigacidn.

Las funciones que ejercerd este departamento son las siguientes:

a) Investigar nuevas t&cnicas para los andlisis quimicos de Tos

aceites.

b) Estar al dfa con todas las normas publicadas, tanto a nivel

nacional como internacional.
c) Dar asesorfa al Departamento de Controt de Calidad.

d) Manejar estadisticas.



e)

f)

a)

12.

Crear banco de datos.

Realizar estudios sobre técnicas y procedimientos de Con-

trol de Calidad.

Responsabilizarse de la informaci6n que la empresa intercam

bie con otras organizaciones,
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14.

CARACTERISTICAS OE LOS ACEITES Y SEMILLAS OLEAGINOSAS.

En este capftulo se desarrollard un breve estudio de 1a composicifn y
de las principales caracteristicas de las semillas oleaginosas, asf co-
mo también'se mencionard 1a composicién en Acidos grasos de los aceites.

(11, 21, 31, 32).

La clasificaciln de aceites se refiere & 1a distribucién de Yos &cidos
grasos en los glicéridos. Los tipos de glicéridos que se encuentran en
mayor proporcibn en un aceite, son Tos TRIGLICERIDDS, cuya férmula gene-

ral es:

CH,-0-R

1

CHO-R!

1

CHZ-O—Rf (24, 39, 68, 69)

Donde el radical R puede ser un dcido grasc cualquiera. Un ejemplo de

esta formula de trig)icérido es el siguiente:

f

CHZ-O-(CHZ)B-CH = CH-(CH2)7-C00H

1

CH-O-(CHZ)S-CH = CH-CH,_CH = CH-(CH2)7-CODH

1

CHZ-O-(CHZ)E-CH = CH-CHZ-CH = CH-CHZ-CH = CH-(CH2)7-COOH

51 se Timitaran los dcidos grasos a tres, se pueden tener las siguientes



combinaciones de triglicéridos:

15.

CH20-R1 CH20-R1 CH20-R1 CH20-R1
1 1 1 1
CHO-R2 : CHO-R1 ; CHO-R1 ; CHO-R2
1 1 1 1
CH20-R3 CH20-R2 Cheo-R1 CH20-R2

CH20-R2 CH20-R1 CH20-R3

1 1 1

CHO-R2 : CHO-R3 3 CHO-R3

1 1 1

CH20-R2 " CH20-R3 CH20-R3
CH20-R, CH20-R, CH20-R3
1 1 1
CHO-R1 - CHO-R2 ; CHO-R3
1 1 1
CH20-R3 CH20-R3 CH20-R2

Observando 1a posicibn de los radicales dcidos que pueden tener en la
motécula del triglicérido, se ve que se puede obtener un nimero muy alto
de estos productos; cada uno con caracteristicas fisicas propias, tales
como color, olor, sabor y textura. También cada uno de los radicales
puede estar en posicifn cis-trans en la molécula del triglicérido, con
10 que el nGmero de triglicéridos posibles es altisimo. (39, 68, 69)
Dentro de 1a industria alimenticia Jos aceites mds usados por sus carac-
teristicas, son los aceites vegetales, dentro de los cuales Tos de mayor

_interés son los siguientes:



2.1

2.2

1§..

ACEITE DE GIRASOL. (3, II, 21)

Se obtiene de la semilla de Ja planta Helianthus arndus, perte-
neciente a 1a familia de las compuestas. Cada 100 kg de semilla
dan como media, de 30 a 40 kg de cdscara y 60 a 70 kg de almen-

dra {semilla descascarillada).

La composici6n media de la semilla entera de girasol es la si-

guiente:

Agua ' §-10%

Grasa 50 - 51%

Protefna . 24 - 25%
. Carbohidratos 11-12%

Cenizas 2-3

E1 aceite resultante de 1a extraccidn de la semilla tiena la

siguiente composicibn de &cidos grasos:

Acide palmitico 6-7¢

Acido estedrico 3-4%

Acido o1éico y

linoléico 80 - 85%

Acido araguidénico  4-4% (3, 12, 41)

ACEITE DE MAIZ. (3, 11, 21)

Se obtiene del germen de la semilla Zea Mays. E1 peso del ger-

men representa alrededar del 4 al 6% de la almendra,



2.3

7.

Si el germen no es desecado inmediatamente, se praducen fentme-
nos fermentativos y Ja acidez de 1a sustancia grasa aumenta sen

siblemente.

La composicidn media del germen en estado natural es:

Agya 35 - 40%
Grasa 15 - 20%
Protefnas 40 - 50%

Cenizas 2-3% (29, 15)

Los dcidos grasos que se encuentran.en el aceite de mafz son

los siguientes:

Acido Tinoléico 16 - 67%
Acido oléico 20 - 70% (3)

ACEITE DE ALGODON. {3, 11, 21)

Se obtiene de la semilla de diversas plantas del género

Gossypium, 1as cuales contienen de un 14 a 25% de aceite.

La semilla de algodén estd contenida en un fruto constituide
por el linter o borra (residuo textil unido a la ciscara), la
cdscara y la almendra. La composicién media de la semilla es

1a sigufente:

Agua 7-11%



2.4

Protefnas 15 - 21%
Carbohidratos 23 - 32%
Celulosa 15 - 23%
Grasa 17 - 23%
Cenizas 3-5% (41)

El aceite presenta la siguiente composicidn de dcidos grases:

Acido 1inoléjco 45 - 50%
Acido oléico 20 - 40%
Acido palmfitico 20 - 25%
Acido mirfstico 1% (3)

ACEITE DE CARTAMS. (3, 11, 21)

Se obtiene de la semilla de la planta Carthamus tinctorious que

tiene un contenido de aceite del 25 al 37%.

La composicidn media de la semilla entera es ia siguiente:

Agua : 8 - 11%
Proteinas 19 - 26%
Carbohidratos 21 - 26%
Grasas 24 - 36%
Cenizas 3-6%

E1 aceite de cdrtamo tiene la siguiente composicion de dcidos

grasos:



2.5

Acido oléico 7 - 36%
Acido linoléfco 56 - 80% (3)

Los autores mds recientes aseguran que no hay presencia de dci-
do linolénico. Se tiemen, no obstante, dates de composicifn muy
variable entre los diversos autores. Esto explica los limites

mds bien amplios, en la mayor parte de las caracteristicas.

ACEITE DE SOYA. (3, 11, 21)

Se obtiene de 1a semilla de las plantas Glycine hispida, Soja

hispida y Doliches soja, variedades bertenecientes a la familia

de las leguminosas. EI1 contenido de aceite de la semilla varia
entre 13 y 26%. De todas las soyas cultivadas, es apreciada,
de modo particular el tipo "soya amarilla" cuya composicién es

ta siguiente:

Agua 8 - 104
Proteinas 38 - 40%
Carbohidratos 26 - 29%
Fibra 4 - 5%
Cenizas 5-6%
Grasa 17 - 20%

La composicién de &cidos grasos es 1a siguiente:

Acido 1inoldico 48 - 60%
Acido 0léico 16 - 307



2.6

20.

Acido Tinolénico 8 - 9%

E1 aceite de soya bruto contiene ademas{.e1evados porcentajes
de: monoglicéridos constitufdos principalmente por fosfolfpidos
(de) 1.65-4%). (23, 41, 48)

ACEITE DE OLIVA. (3, 11, 21)

Se obtiene del fruto (aceitqﬁa) de 1a'0lea europea. Lla aceftu-
na es una drupa oval que se compone de piel, bulpa. aimendra o
germen y hueso, ET aceite se encuentra contenido fundamental-
mente en la pulpa, y el porcentaje de aceite oscila entre el

20 y 30%. Los productos obtenidos del procesado de 1a aceituna

son:

- Aceite de oliva (15 -22%)
- Torta (30- 40%)
- Agua de vegetacién (35 - 45%)

La composici6n media de 1a aceituna es la siguiente:

Agua 33 -3
Grasa 6 - 10%
| Piel 7 - 8%
Hueso 35 - 45% (18, 22)

E1 porcentaje de dcidos grasos es el siguiente:



2.7

2.8

21.

Acido oléico 77 - 86%
Acido 1inol&ico 7%

Acido palmitice 9 - 10%
Acide estedrico 2 - 4%

ACEITE DE CACAHUATE. (3, 11, 21)

Mk o

Se obtiene de la sem‘ﬂ]a del Arachis hypogea, E1 cacahuate des

cascarillado, da una media del 42 al 53% de aceite.

La composicion media de la semilla descascarillada es la siguien

te:

Agua 4 - 5%
Proteinas 28 -'20%
Grasa 50 - 51%
Carbohidratos13 - 14%
Celulosa -3 (3, 11)

E] aceite de cacahuate en general presenta a siguiente com-

posicidn en dcidos grasos:

Acidos saturados 18 - 23%
Acido oléico 50 - 56%
Acido 1inotéico 2% - 213 (3)

ACEITE DE AJONJOLI. (3, 11, 21}

PALEAE-B A AL LA L

Se obtiene de 1a semilla de 1a planta Sesamun indicum. El con-
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tenido de aceite en 1a semilla varia del 35 al 67%. Su porcen-

taje de 4cidos grasos esta sobre el 14%.

La semilla de ajonjoli producida por 1a planta Sesamun presenta

a siguiente composicion:

Agua 5 - 6%
Protefnas 20 - 30%
Grasa 45 - 60%
Carbohidratos 14 - 16%
Fibra 7 - 85%
Cendzas 6- 7%

E1 aceite de ajonjol§ presenta 1a siguiente composicibn de &ci-

dos grasos:

Acidos saturados 13 - 143

Acido oléico " 40 - 45%
Acido linoléico 40 - 42%

ACEITE DE COLZA. (3, 11, 21)

Se obtiene de 1a semilla de colza, cuyo contenido en aceite va-

ria del 30 al 45%. E1 aceite de colza contiene bajo porcentaje

de &cidos grasos saturados que raramente superan el 6 6 7%.
La semilla de colza tiene la siguiente composicifn:

Agua 5-7%
Proteinas 19 - 22%
Grasa 38 - 48%
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Carbohidratos 10 - 24%
Lelulosa 6 - 16%
Cenizas 4-86% (3)

La composicidn en &cidos grasos es Ja siguiente:

Acido oléico 3-4
Acido 1inoléico 3- 42
Acido gaduléico " 68 - 70%
Acido erdcico 120 - 25%

PROCESO_DE EXTRACCION DE LOS ACEITES. (2, 2, 13, 16, 17, 30,

41, 62)
En general el proceso comprende las siguientes etapas:

2.10,1 Recepcidn y almacén de matérias primas. Dado que esta

industria maneja vollmenes considerables de semillas,
debe contar con una amplia capacidad de almacenamiento.
furante el almacenamiento es indispensable controlar la
temperatura y humedad refativa del medio, asi como el
contenido de humedad, con el propdsito de evitar mermas

de material.

2.10.2 Preparacifn y acondicionamiento de la materia prima.
Dependiendo del tipo de semilla que se ﬁtilice, serd ne
cesario apiicar tratamientos distintos pava su acondi-
clonamiento y preparacin, Las operaciones involucradas

para este fin son:
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a) Paso de las semillas por zarandas para desprender im
purezas (usando en aceites de girasol, algoddn, cirta

mo, soya y oliva).

b) Laminacién de.1as semillas {aceites de girasol, mafz,

algodbn, cirtamo, soya, ajonjoli y cacahuate).

¢) Formacién de una masa ﬁomogénea con 1as hojuelas o
semiilas Yaminadas mediante calentamiento y humedad
(aceites de girasol, algoddn, cértamo, soya, ajonjo-

fi y cacahuate).

d) Coccibn de 1a masa a temperatura promedio de 70°C
(aceites de giraéol. mafz, algodén, cdrtamo, soya,

ajonjolf y cacahuate).

Extraccifn del aceite. Los métodos utilizados para la

extraccifn del aceite incluyen un proceso mec8nico y
ﬁor solventes; Ya seleccién del proceso dependerd basi-
camente de la materia prima que se utilice; para la so-
ya y mafz se utiliza la extraccién por solventes, mien-
tras para el girasol, algodén, cértamo, oliva, ajonjol{,
cacahuate y colza, se efectﬁa primero la extraccidn por
prensado y en seguida la segunda extraccidn por solven-

tes.

La extraccifn por prensado se realiza en unas prensas
continuas de tornillo denominadas "expellers" y la ex-

traccidn por solvente en extractores de precolacién don
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_de se circula hexano a contracofriente con e} material,
La principal diferencia entfe esos procesos son 1os ren
dimientos que se obtienen; con la extraccifn por prensa
do se obtiene un contenido residual de aceite en la pas
tadeun 5 a 6%y con la extraccién por solvente el acel

te residual en Ta pasta es igual o menor al 1%.

ﬂggyperacidqrdel Aceite Crudo. La mezcla de aceite-hexa
no se pasa a un sistema de evaporacidn donde el hexano
se separa en una serie de evaporadores y condensadores;
de aquf, él aceite crudo pasa a los tanques de almacena

miento y el hexano se recircula al sistema de extraccitn.

Desolventizado de la Pasta, Al salir de la extraccién,

la pasta resfdual contiene hexano que debe eliminarse;
esto se logra al hacer pasar la pasta a un desolventiza
dor. E) hexano se elimina por una destilacién por arras

tre de vapor,

Las- condiciones del desolventizado determinardn si la
pasta obtenida se puede utilizar para consumo animal o
consumo humano; esto se debe a que con el calentamiento

se deterfora 1a calidad de la proteina.

Para consumo animal, el hexano se elimina en un desolven
tizador-tostador y cuando 1a pasta se quiere para consu-
mo humano, es indispensable que esta operacidn se reali-

ce en un desolventizador flash,
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Despuds de salir del desolventizado, las pastas obtenidas
se pasan por un secador rotatorio y por un enfriador y

finalmente a envases y almacenamiento.

Refinacidn. Con este proceso se cbtiene una purificacjﬁn
de gceite crudo; Tas sustancias que se eliminan con este
proceso son: &cidos grasos libres, fosfatidos, gomas, ma
terial insoluble y material insaponificable. Existen

dos métodos para refinar aceites: el tratamiento alcalino

y e) tratamiento con vapor.

Blanqueo. Tratamiento que se aplica a los aceites para
eliminar impurezaé remanentes para que el producto cumpla
con las especificaciones de color; con el color se elimi-

nan pigmentos, tocoferoles, fosfatidos, etc.

Se efectiia 1a absorcién con tierras activadas, carbin

) ictivado. etc.

Winterizacién. Es una cristalizacién fraccionada que
tiene por objeto separar los glicéridos de mfs alto pun
to de fusidn que originan enturbiamiento y aumento de
viscosidad en los aceites al bajar la temperatura, y con
siste en precipitar en forma de cristales, en determina-
das condiciones de temperatura-tiempo, Vos glicéridos

causantes del enturbiamiento,



27.

2.10.9 Deodorfzacidn. Destilacibn con vapor que se aplica con
el fin de mejorar las caracterfsticas de sabor, olor y

estabilidad,

E diagrama de flujo del proceso de obtencidn de los acei

tes estd representado en la figura No. 3.
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Fig. No. 3 DIAGRAMA DE FLUJO OEL PROCESO DE OBTENCION DE ACEITES
VEGETABLES COMESTIBLES. (2, 4, 13, 16, 17, 30, 41, 62).
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ANALISIS FI1S1COQUIMICOS.

Los procedimientos fisicoquimicos establecidos para controlar 1a calidad

de los aceites, se basan en los que exige la Direccifn General de Normas,

Estos procedimientos son los siguientes:

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

7

3.8

3.9

Humedad y Materia Voldtil.
Materia Insaponificable.
Densidad.

Indice de Acidez.

Indice de Saponificaci6n.
Indice de Perfxidos.
Indice de Refraccidn.
Indice de Yodo.

Prugba de Halpen. (26, 40, 42)

Como 1a finalidad de este laboratorio es efectuar un riguroso control

de calidad que garantice que los aceites certificados pueden competir en

calidad, composicidn quimica y valor alimenticio, con los que se encuen-

tran en el mercado, y ain més, que sean mejores; el laboratorio realiza-

rd otras pruebas, dentro de las cuales se encuentran las qué indican 1as

adulteraciones mis comunes que sufren los aceites. (7, 38)
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Estas pruebas adicionales son las siguientes:

3.10

3.7

3.18

3.19

3.20

Impurezas insolubles
Identificacidn de Aceite de Nabo (Prueba de Twitchell),
Identificacién de Aceite de Cacahuate (Prueba de Renard 'y Evers).

Identificacién de Aceite de Ajonjo}{ (Prueba de Villavecchia-

Baudouin). .

Identificacifn de Aceite Mineral.
Determinacifn de lco\or.

Prueba de enfriado.

Prueba de Titer,

Nimero de Refchert-Meiss! y Polenske.
Cromatograffa de 1fquidos {antioxidantes).

Prueba de estabilidad {Método del Oxfgeno Activo) (26, 40, 42),
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HUMEDAD Y MATERIAL VOLATIL.

3.1.1

3.1.2

3.1.3

Método de horno vacfo. (26, 40)

DEFINICION
Este método determina la humedad y cualquier otro mate-
rial vol4til, bajo condiciones de 1a prueba.

APARATOS

1) Horno de vacfo.

2) Platos de aluminio para humedad de 50x 19 nm, con
cubiertos deslizables con aditamento de ajuste her

mético.

3) Desecador.

" PREPARACION

1) Ya que el agua tiende a fijarse en las muestras
que se han suavizado, debe tenerse cuidado de mez-
clar las muestras perfectamente bien para distri-
buir el agua uniformemente. Suavicense con calor

y mézclense.
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PROCEDIMIENTO

1) Pesar con toda precisidn 5 g de muestra bien mezcla-
da, dentro de un plato de humedad tarado que haya si

do previamente secado y enfriado en un desecador,

2) Secar a peso constante en un horno de vacio a una
temperatura no menor de 20°C y no mayor de 25°C, so-
bre el punto de ebullicibn del agua a la presién de
operacibn que no debe ser mayor de 100 mm de Hg (ver

tabla mds adelante).

3) Sacar del horno, enfriar en e) desecador a temperaty

ra anblente y pesar,

4) E1 peso constante se consigue cuando la pérdida es
de no mds de 0.05% en perfodos sucesivos de secado

en i hr,



Presién interna del horno Temperatura de horno permitida

. . Hg,. Minima Mixima
100 - 72°C 7°C
9 - o " 75 "
80 67 * 72"
70 - 65 " 720"
60 . 62 " 68"
50 58 63"
40 54 " 69 ¥ ,

3.1.5 - CALCULOS
. _Pérdida de pesox 100
% Humedad y mat. volitil = —H—L—f-gramos & Tasstra

3.1.6 ESPECIFICACIONES  (46-51, 81, 82, 83)

Valor {%)
Acefte MIN MAX
GIRASOL - 0.05
MAIZ - 0.05
AL GODON - 0.05
CARTAMO - 0.03
SoYA - 0.04
OLIvO - 0.03
CACAHUATE . - 0.05
AJONJOLI - ' 0.05

COLZA - 0.05
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3.2 MATERIA INSAPONIFICABLE. (26, 40)
3.2.1  DEFINICION

Materia'insaponificab1e, sopn aquellas sustancias que fre
cuentemente se encuentran disueltas en los aceites, las
cuales no pueden ser saponificadas por tos dlcalis cus-
ticos, pero son solubles en los ordinarios soTventes de
. grasas (alcsholes aliféticos, esteroles, pigmentos e hi-
drocarburos).
3.2.2  APARATOS

1) Embudo de separacifn 500 ml.

. 2) Aparato de extraccifn (incluye parrilla y refrigeran
te).

3) Matraz erlenmeyer de 100 & 200 ml.

4) Vaso de sifén.

3.2.3  REACTIVOS
1) Alcoh;1 etflico 95%.
2) KO acuoso 50%,
3) Eter de petréleo.

4) NaOH sol. 0.2N.

5) Indicador fenoftaleina.
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3.2,4 PROCEDIMIENTO

1)

2)

4)

Pesar § g de la muestra bien mezclada en un érleome-
yer. Afadir 30 ml de alcohol etilico y 5 ml de ‘KOH
Acuoso. Calentar lentamente debajo de un condensador
por 1 hr. o hasta que esté completamente saponificado.
Es esencial 1a completa saponificacién.

NOTA: Es preferible dejarlo saponificar 2-3 hr para

tener una completa seguridad,

La muestra saponificada se lava con 40 ml de alcohol.
Completar la transferencia con agua destilada primero
caliente y después frfa, hasta completar volumen de

80 ml. Dejar enfriar.

Hacer lavados con €ter de petrfleo en el embudo de
separacifn, agitarlo por un minuto y esperar a que
se separen tas dos fases, se va guardando la parte
etérea y a la otra se le hacen otros lavados. Se ha

cen aproximadamente 6 lavados.

Se hacen 3 lavados con 25 m! de alcohol al 10% con

agua destilada, se agita fuertemente.

Transferir el extracto de éter y evaporar en un vaso,
Se mete a la estufa de vacfo 75-80°C, con una presidn
no mayor de 20 mmHg. Se enfrfa en el desecador y se

pesa.
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5) Después de pesado el residuo se disuelve en 50 ml de

alcohol al 95% caliente, que estard previamente neu-

tralizado.

Se titula con NaOH 0.02N al mismo color rosa.

Peso de &cidos grasos Vibres=ml NaOH 0.02Nx 0056 (en

gramos)f

3.2.5  CALCULOS

Materia 1nsapon1f1cab1e¥

3.2.6  ESPECIFICACIONES

ACEITE
“GIRASOL
MALZ
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLI
COLZA

Peso residuo - peso fc. 9. x 100

peso muestra

(46- 51, 81, 82, 83)

VALORES (%)

MIN.

MAX.
1.0
1.0
0.7
1.0
1.1
1.3
1.0
2.0
2.0



3.3 DENSIDAD (26, 40)
3.3.1  DEFINICION

Este método determina el radio del peso de un volumen
unitario de 1a muestra a 25°C al peso de un volumen

unitario de agua a 25°C.

3.3.2 APARATOS
1) Botellas de gravedad especifica,
2) .Bafio de agua manteniendo a 25°C ¥ 0,02°C.

3) Termbmetro con subdivisiones de 0.1 6 0.2°C,

3.3.3  PROCEDIMIENTO

1) Filtrar 1a muestra a través del papel filtro para
remover cualquier impureza y la Gl1tima huella de

* humedad.' La muestra debe estar completamente seca.

2} Enfriar la muestra a 20-23°C y 1lenar la botella
hasta dervamar, manteniendo 12 botella sobre su a
do, de tal forma que se prevenga la detencién de

burbujas de aire.

3) Inserte el tapbn, inmergir y mantener en bafio de

agua a 25°C ¥ 0,2°C durante 30 minutos.

4) Cuidadosamente Vimpiar cualquier aceite que haya



3.3.4

3.3.5
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pasado a través de la abertura capilar y sacar del

baflo. Limpiar y secar perfectamente bien,

5) -Pesar Ta botella y contenido, calcular la gravedad

especifica.

CALCULOS

N = Peso de botella y aceite- peso botella
Densidad a 25/25%C Peso del agua a 25°C

ESPECIFICACIONES  {46-51, 81, 82, 83)

VALOR  (25°C)

ACEITE . MK MAX.
GIRASOL 0.915 0919
MAIZ 0.915 0.926
ALGODON 0.915 0.919
CARTAMO 0.915 0.925
SOYA 0.917 0.924
OLIVA 0.910 0.915
CACAHUATE 0.910  0.915
AJONJOLT 0.915 0.923

COLZA 0.906 0.910
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3.4 INDICE DE ACIDEZ. ‘(26, 40)

3,41 ' DEFINICION

3k

indice de-acidez es el nimero:de miligramos de hidré

“xido-de. potasio necesarios para neutralizarilos: 8¢idos

‘grasos’1ibres ‘eni1 gramo ‘de muestra,

3:472  “APARATOS

11)
)
3)

“‘Matraz erlenmeyer'de”250°6 300 ml.
"pipeta- volumétrica de-50 ml.
JBureta "de 50:ml.

“parrilla eléctrica.

-3.4.3 " REACTIVOS

ﬂl)

gy

“KOH 0.IN. “Afiadir 6 g deé-KOH & I ‘Ttide-agua en-un
'matraz ‘erlenmeyer-de’ 2 '1t, hervir 10.minutos con
“agitacién, afiadir 2 g-de Ba(CH),, ~volver a hervir
' -de 5-10 minutos; -enfriar por varias horas, filtrar
‘enuna campana para proteccifn del qoz desprendi-
“do. - Se titula con ftalato dcido de potasio, usan-

do como indicador fenoftalefna.

Mezcla de solventes, partes .iquales de alcohol.ise
Cpropilico y tolueno. En lugar de esto, se puede

usar alcohol absoluto. Neutralizar con-&lcali,
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-cudlquiera de 1as 2 opciones.

3} iIndicador fenoftalefna 1% en alcohol isopropilico.

“3/4.4 - PROCEDIMIENTO

i1} “Seicolocan 5 g de muestra aproximadamente en un ma
‘traz:-erlenmeyer y se adicionan 50 ml de alcohol »

;previamente. nettralizado.

2) :Se-calienta-a ébullicién.y se-titdlatcon‘501uc16n
«de 'KOH' 0. 1N, ‘usando ‘fenoftaleina:como "indicador
‘Se.debe -agitar fuertemente después-de:cada adicién
-de-&1cald para asegurarse de -la completa:neutrali-
.zacidn de los ‘dcidos grasos Vibres. ‘E1 color debe

persistir durante 30 seg.

3,45  CALCULOS

Valor de Scidez = Ml.-de KOH x N x 56.1
{ % a..0léico) peso muestira

3.4.6 - ESPECIFICACIONES (46-51, 81, 82, 83)

VALOR (%)
ACEITE MIN. MAX.
GIRASOL - 0.05
MALZ - 0.05
ALGODON - 0.05

CARTAMD - 0.05



ACEITE

SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLT
COLZA

MIN.

16

42,

MAX.

0.03
0.5
0.5

0.5

0.5
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3.5 INDICE DE SAPONTFICACION. (26, 40)

3.5.1

3.5.2

DEFINICION

E1 fndice de saponificacién es la cantidad de &1cali
necesaria para saponificar una cantidad determinada de
muestra. Esto es expresado como el niimero de mg de

KOH requeridos para saponificar un g de muestra.
\

APARATOS

1) Matraz erlenmeyer de 250 a 300 ml.

.

2) Condensadores de aire.

3) Baflo de agua o parrilla eléctrica con control de

calor,

REACTIVOS
1) HC1 .0.5N.

2)- KOH alcohflico. Pesar 5 a 10 g de KOK en un matraz
de 2 Vitros, afiadirla a 1.5 1ts. de alcohol etflico
95% y hervir en la parrilla, abajo de un condensa-
dor de reflujo por 30-60 min, Destilar y colectar
el alcohol. Disolver 50 g de KOH, un poco de car-
bonato en un 1itro de alcohol destilado, conservan
do una temperatura abajo de 15.5°C, mientras el &1

cali se estd disolviendo. Esta solucidn debers
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1)
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conservarse clara,

PROCEDIMIENTO

Mezclar Ta muestra si no estd 11quida, filtrar a
través de un papel filtrado para remover algunas
impurezas y trazas de humedad. La muestra debe

estar completamente seca.

2) Pesar de 4 a'5 g de muestra. Afiladir 50 ml de KOH -
alcoh6lico con una pipeta.

3) Preparar con una pipeta.

4) Conectar el condensador de aire y hervir lentamen-

te la muestra hasta que esté completamente saponi-
ficada. Esto usualmente requiere 1 hora. Tener
cuidado que el vapor no chogue con el tapbn ya que
habrd pérdidas.
Después de que el condensador y el matraz se enfria
ron, se enjuaga el condensador con una pequefia can-
tidad de agua destilada, se desconecta el condensa-
dor, se le agrega 1 m! de indicador y se titula con
0.5N de HCl hasta obtener color rosa.

CALCULOS

Indice de saponificacidn:
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1.5, =ML HC1 para titular blanco - nl_HC) _para t. problema
Peso de la muestra

ESPECIFICACIONES {46-51, 81, 82, 83)

valor {%)
ACEITE MIN, NAX.
GIRASOL ' 188 194
MALZ 187 193
ALGODON 190 198
CARTAMO 188 194
SOYA 189 195
OLIVA 187 195
CACAHUATE 187 196
AJONJOLT 187 195

COLZA 170 180
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3.6 INDICE DE PEROXIDOS. (26, 40)

3.6.1  DEFINICION

Este método determina todas las sustancias, en témminos
de miliequivalentes de peréxido por 1000 g de muestra,
que oxida el yoduro de potasio bajo las condiciones de
la prueba. Esto generalmente se asume que son perdxi-

. dos u otros productos similares de oxidacibn de aceites.

3,6.2  APARATOS

1} Pipeta Mohr."

2) Frasco erlenmeyer con tapin de crista) (250 mi1).

3.6.3 - REACTIVOS

1} Solucién de &cido acético-cloroformo. Mezcle tres
partes por volumen de dcido acético glacial con

dos partes por volumen de cloroformo.

2)  Solucién de yoduro de potasio: solucién saturada
de KI en agua destilada recientemente hervida. Ases

gurese de que 1a soluctdn quede saturada como se indica



3.6.4

3)

4)

1)

2)

47.

por la presencia de cristales no disueltos. Gudrdese
en lugar oscuro. Pruebe diariamente agregando 2 go-
tas de soluci6n de almidén a 0.5 ml de la solucibn de
KI eﬁ 30 m} de solucidn de dcido acético-cloroformo.
Si se forma un color azl que requiera mds de una go
ta de solucibn de tiosulfato de sodio o.1N para des-
cargar, descarte la so1ﬁc16n de KI y prepare una so-

lucidn fresca.

Solucidn de tiosulfato de sedio 0.1N valorada, Esta
solucidn puede ser preparada pipeteando con toda pre

cisién 100 ml de 1a solucién 0.1N dentro de un frasco

. volumétrico de 1000 m1 y diluyendo a volumen con agua

destilada recientemente hervida.

Soluci6n indicadora de almidén, 1% de almiddn soluble

en agua destilada.

PROCEDIMIENTO

Pese 5 * 0.05 g de muestra dentro de un frasco erlen
meyer de 250 m1 con tapdn de cristal y despuds agre-

gue 30 m de la solucién de dcido acético cloroformo.

"Gire el frasco hasta que 1a muestra se disuelve en

1a solucion. Agregue 0.5 ml de Ta solucidn de KI sa

turado, usandopreferentemente una pipeta tipo Mohr.

Deje que 1a solucidn repose, agitando ocasionalmente
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por exactamente un minuto y después agregue 30 ml de

agua destilada.

3) Titule con tiosulfato de sodio 0.1N agregando gradual
mente con agitacién vigorosa y constante. ContinGe
1a titulacién hasta que casi haya desaparecido el co

Tor amarilto.

Agregue 0.5 m1 de solucién indicadora de almidsn.

Continfie 1a titulacién agitando el frasco vigorosamen
te cerca del punto final para liberar todo el Yodo de
la capa de cloroformo. Agregue el'tiosu1fato a gotas

hasta que el color azul desaparezca.

NOTA: Si la titulacidn es menos de 0.5 m) repita la

determinacidn usando tiosulfato 0.01N.

4) Conduzca una determinacién de blanco de los reactivos
diariamente. La titulacidn del blanco no debe exce-
der de 0.1 m) de la solucidn de tiosulfato de sodio

0.1N.

CALCULOS

(5= B) x (N} x (1000)

Indice de perSxido=
g de muestra

B = Titulacidn del blanco.
S = Titulacién de la muestra

N = Normalidad de la solucién de tiosulfato de sodto.



ESPECIFICACIONES  (46-51, 81, 82, 83).

VALOR (ppm)

ACEITE MIN. MAX.

GIRASOL - 3
MAILZ - 3
ALGODON - 2
CARTAMD ' - 3
SOYA : - 2
OLIVA - - 2
" CACRHUATE - - 2
AJONJOLE - 2
COLZA - 2



3.7 INDICE DE REFRACCION. {26, 40)

3ga

3.7.3

DEF INICION

El fndice de refraccidn de una sustancia es el radio
&e 1a velocidad de Ya luz al vacfo, a 1a velocidad de
la luz en la sustancia, Para medidas oricticas, las
escalas d? instrumentos esténdares indican fndices de
refracci&nrcon'respecto antes al aire, que al vacfo.

E1 Indice de refraccifn de aceites es caracteristico
para céda tipo de aceite. Este dependerd del grado

de saturacién, Scidos grasos 1ibres, oxidacién y tra-

tamiento con calor.

APARATOS

1) Refractémetro.

REACTIYOS

1) Tolueno o algln solvente de grasas satisfactorios

pafa limpiar los prismas.

PROCEDIMIENTO

1) Mezclar 1a muestra, filtrarla a través de un papel
filtro para remover algunas impurezas y trazas de

hume dad.

50.



La muestra debe estar completamente seca.

51.

2} La temperatura del refractdmetro se ajustard a 25°C

para todos los aceites.

- 3.7.5' ESPECIFICACIONES

ACEITE
GIRASOL
MAIZ
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLT
COLZA

{45-51, 81, 82, 83)

VALOR (25°C)

HIN.
1.465
1.479
1463
1,470
1.470
1.465
1.467
1.468
1.470

MAX.
1.411
1.477
1.468
1,980
1.476
1.468
1.470
1.474
1.474
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3.8 . INDICE DE Y0DO. (16, 40)

3.8.1

3.8.2

3.8.3

DEFINICION

El indice de yodo es una medida de la insaturacién de

grasas que se expresa en términos de nlmero de miligramos
de yodo absorbidos por un gramo de muestra {% de yodo ab-
sorbido). Es aplicable a grasas y aceites que no tienen

sistemas conjugades.

APARATOS

1} Matraces erlenmeyer de 250 ml con tapbn de vidrio.
2) Pipeta volumétrica de 25 ml.
3) Bureta graduada.

REACTIVOS

Solucibn de yodo de Hanus. Disolver 13.2 g de yodo puro
en un litro de dcido acético (99.5%), el cual no debe

mostrar reduccién con el dicromato y el dcido sulfirico.
Ag}egar suficiente cantidad de bromo al doble del conte-
nido del haldgeno. E1 yodo puede ser calentado para di-

solverlo, pero debe ser enfriado para agregarle el bromo.

E1 procedimiento conveniente para preparar el halfgeno es

el siguiente:

a) A un volimen de 825 ml de &cido ac8tico se le agregan



b)

1
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13,615 g de yodo y se disuelven por medio de calor.
Se toman 25 m] de esta solucidn y se titulan con soly

cifn de tiosulfato de sodio 0.1N.

Se toma otra porcién de 200 m de dcido acético y se
le agregan 3 m] de bromo, A 5 ml de esta solucifn
agregarle 10 ml de una solucién de KI al 15% y titu-
lar con tiosulfato de sodio 0.1N

bl
Calcular cuantitativamente la solucién de bromo nece-
safia para que contenga el doble de] haldgenc del res

tante de 800 ml de yodo. ,

Ejemplo: A=B/¢C donde:

A: Mililitros de soluci6n de bromo requeridos.

B: 800 m1 por equivalente del tiosulfato de sodio de
un ml de la solucibn de yodo.

C: Equivalente del tiosulfato de 1 ml de solucién.
Si es necesario, reducir la sotucibn mezcldndola
a una concentracitn proporcional con el dcido acé

) tico dilufdo.

PROCEDIMIENTO

Pesar 0.500 g de aceite, ponerlos dentro de un matraz
de yodo o bote con tapén de vidrio y disolverlos en

10 m) de cloroformo en una pipeta.
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2)

3)

4)

5)

I.Y. =

54,

Agregar 25 m} de solucidn de Hanus, vaciando 1a pi-
peta en un tiempo definido. Guardar por 30 minutos,
agitando de vez en cuando (este tiempo debe ser fi-

Jo para obtener datos constantes).

Adicionar 10 ml de solucién de KI al 15% y agregar
100 m! de agua hervida y frfa, lavando el fondo y

el tapbn para ver si tiene yodo Vibre.

_Titular con soluci6n de tiosulfato adicionando len-

tamente y con agitaciones constantes hasta la apar{
cién de un color amarillo. Agregar unas gotas de
solucién de almiddn y continuar la titulacibn agi-
tando fuertemente con el matraz tapado, hasta que

el color desaparezca de 12 solucién de cloroformo.

Hacer dos blancos simulténeameénte con la muestra.

" CALCULOS

(B -S) x N x12.69
Peso de 1a muestra

Donde:

B = Titulaci6n del blanco.
S = Titulacion de la muestra.

N = Normalidad del tiosulfato de sodio.



ESPECIFICACIONES (46-51, 81, 82, 83)

VALOR
ACEITE: MIN. MAX.
GIRASOL 115.0 126.5
MALZ 103.0 120.0
ALGODON 99.0 119.0
CARTAMO 135.0 148.0
s 107.0 19,0
OLIVA 79.5 91,0
CACRHUATE 80.0 106.0
AJONJOLI 1060 120.0

COLZA 97.0 108.0
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PRUEBA DE HALPEN. (26, 40)

3.9.1

39,2

3.9.3

39.4

3.9.6

DEFINICION

Este método determina cualitativamente la presencia

de aceite de algeddn en aceites vegetales.

APARATOS ¥ EQUIPO

1} Bafio de salmuera

2) Tubos de ensayo de 250 por 25 mm.

3) Probeta de 10 ml, ,

4)  Placa de calentamiento con regu1adqr de temperatura

§) Campana y material comiin de laboratorio.

REACTIVOS

1) Reactivo de Halpen. A una solucién al 1% de azu~
fre en disuifuro de carbono se le agrega un volumen
igual de alcohol isoamilico,

2) Cloruro de sodio comercial.

PREPARACION DE LA MUESTRA

La muestra para esta determinacidn es de 5 ml,

PROCEDIMIENTO

En un tubo de ensayo se coloca la muestra, se le agre-

gan 5 m} del reactivo de Halpen; se pone el tubo en el
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bafio y &ste se pasa a la placa de calentamiento; se em
pieza a calentar lentamente colocdndolo bajo la campa-
na. Se agita el tubo con intervalos frecuentes, a me-
dida que la temperatura va elevdndose; cuando el bafo

alcanza temperatura de ebullicidn se le agrega el Nall

“en un 20%, con relacién al volimen de agua y se conti-

3.9.6

3.9.7

nfia hirviendo durante 2 horas.

INTERPRETACION

———

E1 aceite de algoddn se identifica por el desarrollo de
una coloracién roja-cereza, cuya intensidad depende del
grado de calentamiento a que haya sido sometido el acei

te a analizar.

La coloracifn empieza a aparecer aproximadamente a los

15 minutos de iniciarse el calentamiento.

E1 tiempo necesario para la aparicifn total de la solu
cibén es de 2 horas.
ESPECIFICACIONES (46-51, 81, 82, 83)

VALOR

ACEITE MIN HAX

GIRASOL NEGATIVO TRAZAS
MATZ NEGATIVO TRAZAS



ACEITE
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLI
COLZA

MIN.
POSITIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO

58,

MAX.,

NEGATIVO
TRAZAS
NEGATIVO
TRAZAS
TRAZAS
TRAZAS



3.10  IMPUREZAS INSOLUBLES, (26, 40)

3.10.1  DEFINICION

Este método determina la suciedad, harina y otras sus-

tancias insolubles en &ter de petrdleo y kerosena.

3,10.2  APARATOS

1) Crisol Gooch, preparado con un cojin de asbestos la
vado en &cido. Lavar el cojin con agua, alcohol y
ter. Secarlo a peso constante a 101 ¥ 1°C, enfriar

en un desecador a temperatura ambiente y pesar.
2) Frasco filtro de tamafio conveniente y adaptador
de crisol Gooch,

3.10.3  REACTIVOS

1} Eter de petrdleo,

2) Kerosena destilado de petrdleo refinado con un pun
to de inflamacidn no mis abajo de 23°C. La kerosena
debe ser filtrada a través de un criso) Gooch, pre-

parado como se indicé anteriormente,

NOTA: En lugar de kerosena puede usarse gasolina

filtrada.



3.10.5

1)

2)

3)

4)

66,

PROCEDIMIENTO

Usar el residuo de la determinacifn de humedad y ma

teria voldtil o preparar una muestra similarmente.

Agregar 50 ml de kerosena al residuo y calentar a

bafio marfa para disolver la grasa.

Filtrar a través del crisol Gooch preparado con la
ayuda de un vacfo. Lavar con 5 porciones de 10 ml
de kerosena caliente, permitiendo que cada porcién

se drene antes de agregar la siguiente.

Lavar muy bien con Eter de petrdleo para quitar la

'kerosena. Secar el crisol y el contenido a peso

constante a 101 * 1°C, enfriar a temperatura ambien

te en un desecador y pesar,

3.10.6° CALCULOS

% impurezas insolubles =

gane _en peso del crisol x 100
Peso de la muestra tomada pa-
ra humedad.

NOTA: El tetracloruro de carbono, tentativamente es

aprobado para lavar el residuo en el crisol,

en lugar de éter de petrdleo.



3.10.7

ESPECIFICACIONES

ACEITE
GIRASOL
MAIZ
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLI
CoLZA

(46-51, 81, 82, 83)

MIN.

VALOR (%)
MAX.
0.02
0.02
0.02
0.02
0.02
0.02
0.02
0.05
0.02

G1.
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TDENTIFICACION DE ACEITE DE NABO.
(Prueba de Twitchell) (26, 40)

3.11.1  DEFINICION

Este método detecta cualitativamente ia presencia de

aceite de Nabo en aceites vegetales.

3.11,2  APARATOS

1)

2)

3)
4)
5)

6)

Bafio maria con regulador de temperatura.

Placa de calentamiento con regulador de tempcratgra,
Embudos de separacibn de 400 a 50 ml.

Vasos de precipitaci6n de 250 a 500 ml.

Vidrios de reloj.

Pipetas volumétricas.

3.11.3  REACTIVOS

1)
2)

3)

Alcohol etilico al 95%.
Solucibn acuosa de Hidréxido de Potasio al 50%.

Solucién de glicerina cdustica. Calentando se di-
suelven 250 g de KOH en 1.250 g de glicerina. Para
evitar que se forme espuma se recomienda calentar

entre 135 y 145°C.,



4)
5)
6)
7)
8)
9)
10)

11)

63.

HCY 1:4 .

Eter ctilico o de petrdleo.

HC1 concentrado.

Acetato neutro de plomo cristalizado.

_Sulfato de Sodio anhidro.

)
Solucién indicadora de anaranjado de metilo.

-Papel indicador de pH.

Papel filtro poro regular.

3.11.4  PROCEDIMIENTO

1)

En el vaso de pp. se coloca 1a muestra, se le agre-
gan 25 ml de alcohol y 30 g de la solucién de KOH,
se hierve durante 60 m}n hasta que la saponificacidn
sea completa. Se pasa al bafio marfa hasta que se
evapore todo el alcohol; se coloca el vaso en la pla
ca de calentamiento teniendo cuidado que no haya preo
yecciones; se agregan 200 m) de agua destilada hasta
disolucién completa del jabin y HC1 conc. hasta que
de reaccidn francamente dcida al anaranjado de meti-
1o, que se puede agregar a la misma solucidn; no con
tinuar el calentamiento en el bafio maria hasta que
se forme una capa superior de dcidos grasos fundidos

y bien separados, se pasa todo el embudo de separa-



2)
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cién grande, se agregan de 50 a 100 m} de &ter etfii
co o de petrdleo, no agitar, se deja en reposo hasta
que las dos fases, 12 acuosa y la etérea estén per-
fectamente separadas. La fase etérea se lava con pe
quefas porciones de agua, hasta que el G1timo lavado
no dé reaccidn dcido con el anaranjado de metilo y

en seguida con papel indicador de pH; la fase eté-

rea debe quedar totalmente sin agua.

Se filtra la solucitn con un embudo seco, se evapofa
el Eter haciendo pasar una corriente de bidxido de

carbono para evitar que se oxiden los &cidos grasos.

Separacifin de 1os dcidos grasos 1fquidos,

Se ponen 5 g de los 4cidos grasos obtenidos segfin to
anterjor y se colocan en un vaso de p.p;; en otro
vaso se ponen 3 g del acetato neutro de plomo, a ca
da uno de los vasos se le agregan 50 ml de alcohol
etflico, se cubren con vidrios de reloj y se calien
tan hasta ebullicibn en la placa de calentamiento,
si 1a solucidn de acetato de plomo est& turbia, se
filtra y se afiade e] otro vaso que contiene 1a soly
cion de dcidos grasos, agitando con frecuencia; es-
ta solucidn que contiene los jabones de plomo forma
dos, se deja en reposo en el bafio marfa a una tempe
ratura de 10°C hasta que cristalicen los jabones

de plomo insolubles; se filtran a través de papel
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filtro, teniendo cuidado de que queden en el vaso
los jabones solubles. €1 precipitade que queds en
el. papel filtro se lava con 200 m! de alcohol etf-
Tico, en pequeias porciones que después se decantan;
en 1a sotucidn quedan los jabones de tos dcidos gra

sos 1iquidos.

Separacién de los 8cidos grasos s6lidos.

En el papel filtro, quedan los jabones de plomo insp
Iub}es que no pasan con 50 ml de alcohol etilico hir
viendo, a tin vaso de pp., e} cual se lleva a ebuili-
cién durante 5 minutos. Esta solucidn se filtra en
caliente, calentdndola con bafio maria hirviente mien
tras se estd filtrando; se decanta, para que la par-
te insoluble no pase al filtro, se repiten los lava-
- dos con 50 m} de alcohol etilico hasta que el @itime
lavado no se enturbie al dilufrle con un volumen
fgual de agua. En 1a solucidn quedan 1os jabones

de plomo que corresponden @ los &cidos grasos satu-
rados del &cido estedrico y el residuo que permanece
insoluble estd formado con jabdn de plomo del &cido

mis O menos puro.

Purificacidn del &cido erdicico.

Al residuo insoluble que quedd en el vaso se le agre
gan .20 m1 de HC! dilutdo, se hierve, se enfria al

chorro de agua y se le agregan 50 m) de éter etili-



3.11.5

3.11.6
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co, se pasa al embudo de separacidn chico, se lava
el vaso con 2 porciones de 10 ml de dcide clorhi-
drico dilufdo agregando en cada lavado 25 de éter
et%lico. estos lavados se pasan al embudo de sepa-
racion grande, se agita, se deja en reposo hasta
que la separacidn de ]as dos fases sea completa;

la fase acuosa se desecha procurando eliminar el re
siduo de cloruro de plomo. La fase etérea se lava
varias vece§ con agua hasta que el #1timo lavado

no dé reaccifin dcida al papel indicador de pH; Tue-
go de filtrar, evaporar el &ter en recipfente cerra
do, pasando una corriente de bidxido de carbono pa- .

ra evitar Ja oxidacion de los dcidos grasos.

RPRETACION

INTE|

Al residuo anterior se le determina su punto de fusisn

y si

permanece estable a 34°C indica la presencia de

&ctdo eriicico.

ESPECIFICACIONES (46-51, a1, 82, 83)

VALOR
ACEITE . MIN, MAX.
GIRASOL NEGATIVO TRAZAS
MALZ NEGATIVO TRAZAS
ALGODON NEGATIVO TRAZAS



ACEITE
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLT
COLZA

MIN.
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO

67.

MAX.
TRAZAS
TRAZAS
NEGATIVO
TRAZAS
TRAZAS
TRAZAS
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IDENTIFICACION DE ACEITE DE CACAHUATE.
(Prueba de Renard y Evers). (26, 40)

3.12.1

3.12.2

3.12.3

3.12.4

DEFINICION

Este método detecta cualitativamente 1a presencia de acei

te de Cacahuate en aceites vegetales.
APARATOS

1) Tubos de ensayo de 25 x 150 mm.

2) Bafio marfa en regulador de temperatura.

3) Termbmetro de 0-50°C.

REACT IVOS

1) Solucidn alcohblica de Hidroxido de Potasio.
Preparacifn de la solucifn. Disolver en 50 ml de

alcohol al 70%, 4.25 g de hidrGxido de potasio.

2) Solucibn de Acido Acético.
Preparacifn de 1a solucifn. Se disuelven 14.5 ml
de &cido acético glaéia1 en aproximadamente 50 ml
de agua, de tal manera que 1.5 ml de esta solucifn
sean exactamente neutralizados por § ml de la solu-

cibn alcohélica de hidrdxido de potasio.
3) Acido clorhidrico concentrado.,

4) Alcohol etilico al 70%.

PROCEDIMIENTO

Se coloca 1 g de muestra en un tubo de ensayo, se le agre

gan 5 ml de 1a solucién alcoh§lica de hidréxido de pota-



3.12.5

3.12.6

sto, se calienta aproximadamente 35 minutos hasta que la
saponificacion sea completa y cuando el 1iquido presente
un aspecto claro y uniforne, se agregan 1.5 ml de 1a solu
¢ibn de scido acBtico, se tapa bien el tubo, se coloca en
el bafio marfa a 18°C por 30 minutos minimo; se agita de
vez en cuando, se Te agregan 50 m! de alcohol etilico de
70% que contenga por cada 160 ml de alcohel 1 ml de &cido
clorhidrico;, se mezcla bien 1a solucidn y se coloca nueva

mente en el baflo marfa a 10°C durante una hora.

INTERPRETACION

E1 aceite de cacahuate se identifica por la presencia de
un precipitado o turbidez ficilmente perceptible, que pue

de ser hasta 5% aproximadamente del aceite de cacahuate.

NOTA: EV precipitado formado aumenta al aumentar la can

tidad de aceite de cacahuate.

Aunque hay algunos aceites que dan precipitado, es
te se destruye cuando se vuelve a calentar y se en

fria a 18°C,

ESPECIFICACIONES. ~ {46-51, 81, 82, 83}

VALOR
ACEITE MIN. MAX.
GIRASOL NEGATIVO TRAZAS
MALZ NEGATIVO TRAZAS



ACEITE
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLI
coLZA

MIN.
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
POSITIVO
NEGATIVO

NEGATIVO .

70.

MAX.
TRAZAS
TRAZAS
TRAZAS
NEGATIVO
POSITIVO

" NEGATIVO

TRAZAS
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IDENTIFICACION DE ACEITE DE AJONJOLI.
{(Prueba de Villaveechia-Baudouin). (26, 40)

2.13.1  DEFINICION

Este método determina cualitativamente la presencia de

aceite de Ajonjoli en aceites vegetales.

3.13.2  APARATOS

1) Tubos de ensayo de 25 x 250 mm.

2) Material comiin de laboratoric.
3.13.3  REACTIVOS

1) Acido'clorhfdrico concentrado.

2} Solucién de furfural.

Preparacidn de 1a solucidn. A 100 m! de alcohol
etflico-anhidro se adicionan 2 ml de furfural y se

mezclan perfectamente,

3) Sacarosa.

4} Reactivo de Baudouin,



3.13.4

3.13.5
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preparacién del reactivo. Se pesan 100 mg de sacaro
sa, so colocan en un tubo de ensayo, se agregan 10
ml de &cido clorhirico y se agita hasta diselucidn

completa.

§) Reactivo de Villavecchia,

Preparacién del reactivo. 100 ml de alcohol et{lico

se le agregan a 2 ml de furfural,

PROCEDIMIENTO

Villayeechia.

En un tubo de ensayo se mezclan 10 ml de la muestra 1§-

-quida con un volumen igual de &cido clorhidrico.. Se

égrggan 0.1 m de reactivo de Villaveechia. Se agita
durante 15 segundos y se deja reposar hasta que se rom-

pa la emulsibn.

Baudouin,

En un tubo de ensayo se mezclan-10 mi de l1a muestra 1f-
quida con 10 m1 de la soluci6n clorhfdrica al 1% de sa-
carosa, se agita durante 15 segundos y se deja reposar

hasta que se rompa la emulsifn.

INTERPRETAC ION

Se observa inmediatamente el color formado en la porcidn
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inferior, después que la emulsidn se ha separado. la apa
ricidn de un color rosa o carmesi se considera positiva,
En caso de duda, se pueden agregar 10 ml de agua y agitar
15 segundos, se deja reposar hasta que las dos porciones
se separen, Si el color persiste, la muestra tiene acei
te de ajonjoli. Si e} color desaparece 1a prueba es nega
tiva.
NOTAS: Se debe observar el color tan pronto como sea po-
sible; éste debe ser carmesi o magenta y debe ob
servarse antes de que sea cubierto por el desarro

110 de otros coleores no caracteristicos.

Se debe efectuar una prueba testigo con )os reac
tivos, para asegurar que 8stos no produzcan una

coloracidn que interfiera la prueba.

La intensidad del color es de cierto grado propor
cional a la cantidad de aceite de ajonjoli presen
te en la muestra. Por comparacidn con muestras
que contengan cantidades conocidas de este aceite,
se puede tener una idea de la cantidad de aceite

de ajonjoli presente en la muestra ensayada.

3.13.6 ESPECIFICACIONES  (46-51, 81, 82, 83)

VALOR
ACEITE MIN. MAX.
GIRASOL HEGATIVO TRAZAS



ACEITE

MAIZ
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACAHURTE
AJONJOLI
COLZA

MIN,

NEGATIVO
NEGATIVO
NEGATIVO
NEGAT IVO
NEGATIVO
NEGATIVO
POSITIVO
NEGATIVO

74.

MAX,

TRAZAS
TRAZAS
TRAZAS
TRAZAS.
NEGATIVO

TRAZAS
POSITIVO

" TRAZAS



75,

3,14 IDENTIFICACION DE ACEITE MINERAL. (26, 40)

3.14.1

3.14.2

3.14.3

3.14.4

Esta prusba determina cualitativamente la presencia de
aceite mineral en aceites vegetales,

APARATOS

1) Matraces erlenmeyer de 300 ml.

2) Pipetas graduadas.

3) Probeta de 100 ml.

4) Condensador de reflujo.

REACTIVOS

1) Solucién de hidréxido de potasio {tres partes de

KOH con dos partes de agua).

2) Alcohol etilico al 95%.

PROCEDIMIENTO

En un mStraz erlenmeyer poner 1 ml de aceite y amadir

1 ml de 1a solucidn de hidrdxido de potasio y 25 ml de
alcohol etilico. Ajustar el matraz bajo un condensador
de aive, hervir a reflujo y agitar ocasionalmente, has-

ta que la saponificacidn sea completa {aproximadamente



3.14.5

3.14.6
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-5 minutos). Agregar al contenido del matraz 25 nt de

agua destilada y mezclar.

INTERPRETACION

La presencia de cantidades mayores de 0.5% de aceite

mineral, es detectada por 1a aparicibn de turbidez de

la muestra,

ESPECIFICACIONES (46-5“1, 81, 82, 83)

VALOR
ACEITE MIN. MAX.
GIRASOL NEGATIVO
WALz " NEGATIVO
ALGODON NEGATIVO
CARTAMO NEGATIVO
SOYA NEGATIVO
OLIVA NEGATIVO
CACAHURTE NEGATIVO
AJONJOLY NEGATIVO

COLZA NEGATIVO
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3.15 DETERMINACION DE COLOR (26, 40)

3.15,1 DEFINICION

Este método determina ¢l color por compara-

cibn , con cristales de caracteristicas de

color conocidas,

3,15,2 APARATOS

1) Colorfmetro, Puede ser del tipo Wesson,

8 del tipo Stevenson, 6 el Tintémetro --

Lovibond modelo 14A.

El mfs usado es el tint6metro Lovibond,

el cual estd formado por las siguientes

partes,

a) 3 Rejillas de bakelita con tapas ro-
jas 0,1

b} 3 Rejillas de bakelita con tapa ama-
rillas 0.1, 1y 10,

c) 1 Rejilla de bakelita con tapa trans
parente 0.1 y 1

d) 2 Celdas de vidrio

e) 1 caja adecuada con accesorios

f) 1 gabinete con luz blanca

g) 2 lamparas de aceite de 240 volts

h) 2 trozos de Carbonato de Magnesio

i) 1 mortero de porcelana.
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j) 1 libro de formas de andlisis

k} 1 instructivo

2) Casilla de color

3} Vidrios de color

4) Tubos de color,- Tubos de color de vidrio -
claro, incoloro con un fondo liso, plano y
pulido, y de las siguientes dimensiones: --
Longitud 154 mm, total, didmetro inferior -
19 mm., didmetro cxterior 22 mm,
Los tubos de color estfn provistos con dos
marcas, una para indicar una columna de acei
te de 133,35mm (5.25"), y otra para indicar
una columna de aceite de 25,4mm, (1").

gj Papel filtro, Wathman #12,

3.15,3 PROCEDIMIENTO

1} Las muestras de acelte, dcben ser tratadas -
.con 0.5 gr, de tierra diatomficea oficial por

por 300 gr, de aceite
Se agrega la tierra al aceite y se agita du--
rante 2 1/2 min.a 250 rp. a temperatura am--
biente, 6 a mds de 10°a 15°C arriba del pun-
to de fusién dcv]n grasa, Si es necesario se

Filtra con Whatman # 12,

(Blanqueado)., E1 aceite deberd estar absolu-

tamente claro.



da a la marca.
te 1iquida a 25- 30°C, calentar a una temperatura

- de no mis de 10°C arriba del punto de completa fu

sién.

3) Se coloca 1a celda en el tintbmetro y se cierra,
ahora se colocardn los vidrios rojos y amarillos
que sean necesarios para igualar el color del acei

te, observando 1a muestra del aceite y los vidrios

-WIII

a través del visor.

3.15.4  ESPECIFICACIONES.

ACEITE
GIRASOL
MAIZ
ALGODON
CARTAMO
SOYA
OLIVA
CACRHUATE
CQLZA
AJONJOLT

eS8y
7],
% muorsg,q

2) Ajustar la temperatura a 25°- 35°C y 1levar la cel

Si la muestra no estd completamen-

(46-51, 81, 82, 83)

VALOR (escala Lovibond)

MIN.

HAX.
3.08, 20,04
4.5%, 35.0A
4.5R, 35.0A
IR, 15.04
3.0R, 20,04
2:0R, 20,04
2.0R, 20.0A
3.0R, 30.0A
1.5R, 20.0A



3.16  PRUEBA DE ENFRIADO. (26, 40)

I

3.16.1

3.16.2

3.16.3

DEFINICION

80.

Este método mide Ja resistencia de la muestra a la cris

talizacibn, y es comunmente usada como un {ndice de

winterizacidn.

ABARATOS

1) Botellas para muestra de aceite completamente lim
pias y secas de 115 ml.
2) Recipiente de bafo de agua fria a 0°C (se utiliza

rén hielos).

PROCEDIMIENTO

1) Filtrar una suficiente cantidad de muestra (200--
300 ml.) a través de un papel filtro y después ca
lentar la porcién filtrada. Quitar 1a muestra

cuando haya alcanzade una témperatura de 130°C.

E) propisito de este tratamiento preliminar, es
para remover trazas de humedad y para destruir al
_gunos nucleos cristales, los cuales pueden estar
presentes provocando una cristalizacién prematura

6 turbidez.

[

2} . Llenar completamente la botella con la muestra e

insertar un corcho hermético. Ajustar a 25°C el
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bafio de agua y despuds sellar con parafina.

3) Sumergir la botella con 1a muestra en el hielo y
bafio de agua, hasta que dsta esté cubierta comple

tamente por el agua y hielo.
4) Es muy fmportante que se mantenga la temp. a 0°C.

5) A las "X" horas y media se sacard la botella del
bafio de agua, y se examinard la presencia de cris

tales 6 turbidez.

Para pasar la prueba, la muestra debe estar clara,

limpia y brillante.
3.16.4 ESPECIFICACIONES. (46-51, 81, 82, 83)

VALOR {horas)

ACEITE MIN.
GIRASOL 7:30
MAIZ 15:0
ALGODON 10:0
CARTAND 5:30
SOYA 5:30
OLIVO 6:30
CACAHUATE 1:0
COLZA 5:30

AJONJOLT 5:30



82,

3.17  PRUEBA DE TITER. (26-40)

3.17.1

3.2

DEFINICION

Este método determina el punto de solidificacién de

los &cidos grasos.

APARATOS

1) Para titers arriba de 35°C; vaso de forma baja
Griffin, de 2 litros de capacidad y botella de bo
ca ancha, de capacidad de 450 ml., altura 190 mm.,

didmetro interior del cuello 38 mm.

2) Para titer de 35°C, y abajo: puede usarse un vaso
de vidrio en vez de acero inoxidable, si se desea
para observar la muestra durante la prueba. En es
te caso, los vasos de 5800 ml. y 8000 m). de acero
inoxidable con 1a aislacién de corcho a tierra en-
tra ellos, pueden reemplazarse con un vaso senci-

1o de vidrio de 8000 ml.

3) Tubos de prueba, longitud 100 mm. de difmetro 25
mm., con & sin aro. Estos tubos pueden tener una
marca extendiéndose alrededor del tubo a una dis-
tancia de 57 nm, del fondo para mostrar la altura

a la cudl el tubo debe 1lenarse.

4) Vasija de saponificacién: esta puede ser un fras-



5)

6)

7

8)
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co, vaso, 6 caserola de una capacidad conveniente.
La forma de esta vasija no es fmportante, mientras

sea satisfactoria para la saponificacibn.

Agitador, 2 a 3 mm. de didmetro exterior con un ex
tremo doblado en forma de un lazo de 19 mm. de dif
metro exterior, puede usarse vidrio, nicromo, ace-
ro 1nox1dqltm1e 6 alambre monel. E1 extremo superior
puede estar formado para acomodar un agitador ma-

nual 6 puede sujetarse a un agitador mecdnico.
Termbmetro de laboratorio, 0- 150°C.
Termbmetro de prueba de Titer.

Pape‘llfﬂtro, cualitativo, grado de fiitrado répido,

3,17.3  REACTIVOS

1)

2)

Solucidn de Glicerol-céustica: con la ayuda de ca-
lor disuelva 250 g. de hidréxido de potasio sélido
en 1250 g. de glicerina (grado C.P. 6 dinamita),

Para evitar espumeo, no caliente arriba de 135° a

145°C,

Diluido de &cido sulfirico, 30% por peso de H,50,.

Esto se prepara agregando 16 ml, de dcido sulfdri-
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co (Grav. Esp. 1.84) & 70 m}. de agua destilada.

3) Glicol etileno.

4) Hielo seco {difxido de carbono sdlido).

PROCEOIMIENTO

5) Preparacidn de los Acidos Grasos.

1)

2)

3

Pese cerca de 110 g. de gliceraol-clustico den
tro de una vasija de saponificacifn. Agite y
caliente a 150°C, 'Agregue cerca de 50 ml. de
muestra de aceite 0 grasa fundida y vuelva a
calentar a 140° a 150°C. En algunos casos pue
de ser necesario una poca de solucidn adicio-

nal, para asegurar una saponificacién completa.

Continfie moviendo hasta completar la saponifi-

cacifn {ver Nota 1). Aproximadamente 2 horas.

PRECAUCION: No caliente arriba de 150°C.

Enfrie ligeramente, agreque cerca de 200 a 300
ml. de agua destilada, mueva la masa bien y ca
liente hasta disolver el jabdn. Agregue cuida
dosamente mientras mueve, 50 ml. de HyS04 al
30%. Hierva hasta que los dcidos grasos estén

completamente fundidos y claros. (se forman 2
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5)

6)
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capas: arriba clara, abajo obscura).

Puede agregarse agua adicional antes § durante
Ta ebullicidn si se desea. Si se usa un meche
rn‘de gas para calentar, el nivel de agua se

mantiene 1o suficientemente alto para prevenir

quemadura sobre el lado del plato.

Checar que no pase de 150°C.
\ ‘

Quite 1a capa acuosa (es la capa clara, Ia de

_arriba) conteniendo el HgS0y. Otra vez agre-

gue agua y hierva por 2 a 3 minutos & hasta que
tos &cidos grasos estén completamente fundidos
¥ claros, Los &cidos de alto punto de derreti
miento, muchas veces son lentos para fundir y
aclarar.' Inspeccione 1a capa de dcido grase
mientras estd quieta, para estar seguro que

todo se ha fundido.

Quite el agua otra vez y, si es necesario, re-
pita el lavado como se indica en el pdrrafo 4,
ﬁasta que el-agua de Javado esté neutral al in

dicador de anaranjado de metilo.

Transfiera los &cidos grasos a un papel filtro
para que no fncluyan nada de agua. E1 papel

filtro puede sujetarse sobre un pequefio vasc

- sin embudo. Los Acidos deben quedar completa
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mente fundidos, hasta que estén completamente

filtrados.

tatdente Tos 4cidos filtrados sobre un plato
caliente a 130°C, para quitar las huellas de
humedad y 1lene un tubo de prueba titer a una

altura de 57 mm. del fondo.

PRECAUCION: La muestra no se mantiene a 130°C,
ni se vuelve a calentar a esta temperatura mis
de una vez. Si hay una humedad excesiva, deje

que el agua se asiente, decante los &cidos gra

sos y despuds vuelva a filtrar y vuelva a ca-

lentar.

Estos &cidos deben estar perfectamente secos. _

b) Solidificacidn de los Acidos Grasos

1)

2)

Para titer de arriba de 35°C: 1lene el bafio °
de agua hasta el nivel designado, y ajuste la
temperatura 15 20°C abajo del punto de titer

esperado.

Para titer de 35°C y abajo: 1lene €] bafo con
glicol de etileno al nivel designado. Inserte
Ta criba de acero inoxidable, y coloque hielo
seco justamente abajo del nivel del glicel de

etileno.
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4)
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Triture e) hielo seco alrededor de cubos de

0.5 de pulgada, y agregue cuidadosamente para
alcanzar la temperatura deseada. Mantenga la
temperatura del bafio a 15 a 20° abajo del pun-

to del titer de 1a muestra.

Cologue el tubo de prieba conteniendo los dci-
dos gresos en el ensamble. Inserte el terméme
tro titer hasta 1a marca de inmersién, para

que esté eqhidistante de los lados del tubo.

Agite, con la varilla de agitacidn en una forma
vertical, a l1a proporcidn de 100 movimientos '
completos hacia arriba y hacia abajo por minu
to (ver Nota 2). E1 agitador se mueve a tra-
vés de una distancia vertical de cerca de 38
mm, La agitaci6n se inicia.mientras la tempe
ratura es de por lo menos 10°C arriba del pin
to de titer, ‘

Agite 1a proporcién indicada hasta que la tem-

. peratura permanezca constante por 30 segundos,

6 empiece a elevarse en menos de un intervalo
de 30 segundos. Deje de mover inmediatamente,
saque el agitador 6 sibalo fuera de 1a muestra,
¥ observe el aumento én la temperatura. "El

punto de titer es 1a temperatura mis alta indi
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cada por e) termfmetro durante esta subida",

Generalmente las determinaciones duplicadas,

se espera que coincidan dentro de 0.2°C.

3.17°5  ESPECIFICACIONES.

ACEITE
GIRASOL
MAIZ
 ALGODON
CARTAMO
SOVA
OLIVA
CACAHUATE
€oLzZA
AJONJOLT

(46-51, 81, 82, 83)

VALOR  (°C)

MIN,
15
14
31
15
20
16
26
1.5
20

MAX,
2
20
37
18
27
22
32
15.0
25



3.18  NUMERDS DE REICHERT-MEISSL ¥ POLENSKE. {26, 40)

3.18.1

3.18.2

3.18.3

DEFINICIONES

REICHERT-MEISSL: expresa los mililitros de dlcali
0.18 necesarios para neutralizar los dcidos grasos vo-
1dtites solubles en agua, provenientes de 5 g de Yipi-

do en condiciones especificas.

1
POLENSKE: expresa los mililitros de dlcali 0.1N nece-

sarfos para neutralizar los dcidos velitiles insolu-

“bles en agué. provenientes de 5 g de aceite en determi

nadas condiciones.

MATERIAL

1} Probeta graduada de 25 e,

2) Bureta de 50 ml, graduada en 0.1,
3)  Piedra pbmez.

4) Manbre de alumtnic.

5} Papel filtro de 9 cnm de didmetro,
6) Material comin de laboratorio.

7) Balanza analitica.

é) Aparate de destilacidn de vidrio.

9} Bafo de agua con regulador de temperatura.

REACTIVOS

1) NaOH al 50%.
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3.18.5

2) #,50, dilufdo.

3) Hidréxido de Bario 0.1N.

4) Hidréxido de Sodio 0.IN.

5) Solucién de soda giicerinada.

6) Sulfato de plata.

7) Alcohol etflico al 95%, neutro a la fenolftalefna
8) Fenolftalefna al 1% en alcohol etilico al 95%.

PREPARACION DE LA MUESTRA

La muestra por analizar debe estar completamente 1fqui
da, limpia y seca; en caso contrario, pasarla a través
de papel filtro, para eliminar cuaiquier impureza, co-

mo humedad.

PROCEDIMIENTO

a) Indice de Redchert-Meissl.

Dentro de un matraz de destilacidn de 300 ml., deter-
minar 1a masa exactamente de 5 g de muestra; agregar
20 ‘ml. de sosa gYicerinada y calentar hasta saponificg
cién completa. €1 final de Ya saponificacibn puede to
marse cuando la muestra se toma completamente clara.
Agitar suavemente el matraz, st es que se forma espu-

ma.

Agregar 135 ml de agua destilada, recientemente hervi-
da, primero gota a gota para evitar la formacién de es

puma. Después agregar 6 ml de &cido sulfirico dilutdo
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y unos trocitos de piedra pémez.

Conectar el matraz con el aparato de destilacion y des
tilar sin previa fusidn de los &cidos grasos. E1 ma-
traz de de;tilacién se descansa sobre una placa de as
besto que debe tener un orificic en el centro, de 50mm
de didmetro. Regular Ta flama del mechero de tal mane
ra que se obtengan 110 ml de destilado en 30 minutos

¥ 2 minutos. ‘Este destilado deberd gotear en el matraz

receptor a una temperatura no mayor de 20°C.

Cuando se han separado 110 ml separar la flama y susti
tuir él matraz receptor por una probeta de 25 ml para
recoger las gotas que puedan caer, después que la fla-

ma ha sido retirada.

Mezclar con agitacidn suave el contenido del matraz y
‘sumergir &ste, casi en su totalidad, en agua a 15°C,

durante 15 minutos.

Filtrar Tos 110 ml del destilado a través de un papel
filtro seco de 90 mm de diémetro. Titular 100 ml con
NaOH 0.1% empleando 0.5 m1 de la solucién de fenolfta-
lefna, hasta la aparicién de un color rosado, que per-

sista de 2 a 3 minutos.

Preparar y efectuar una prueba testigo, procediendo de
modo semejante a cada uno de los pasos anteriores, omi.

tiendo 1a cantidad de muestra.



b) Indice de Polenske.

Separar los 5cjdos grasos remanentes solubles en agua,
de los &cidos grasos insolubles en agua que estén so-
bre el papel filtro, avando con 3 porciones sucesivas
de 15 m1 de agua destilada, estas porciones deben pa-
sarse previamente a través del refrigerante de la pro-
" beta de 25 ml de la alargadera y del matraz receptor
de 110 ml. Finalmente, estos lavados con agua se de-

sechan,

Disolver los &cidos grasos insolubles en agua, repi-
tiendo los lavados descritos anteriormente, pero usan-
- do tres porciones de 15 m1 de alcohol etflico, previa-

mente neutralizado a la fenolftaleina.

Juntar 1os tres lavados alcoh6licos y titular con la
solucifn de NaOH 0.1N, empleando 0.5 ml de la solucidn
indicadora de fenolftalefna, hasta 1a aparicién de un

color rosado, que persista durante 2 a 3 minutos.

3.18.6 EXPRESION DE RESULTADOS

Los indices correspondientes, se calculan mediante las sighien-

tes férmulas:

LR.M, = (\l1 - V2) % 1.1
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En donde:

1.R.M. = Indice de Reichert-Meissl.

L.P = Indice de Polenske.

V1 = ml de la solucién 0.1IN de NaOH, emple}dos en la va-
loracidn de los dcidos grasos volatiles.

Vs = ml de 1a solucidn 0.1N de NaOH, empleados en la prug
ba testigo.
V3 = ml de 1a solucidn 0.1N de NaOM, empleados en la valg

racion de 1os &cidos grasos voldtiles insolubles.

3.18.7 ESPECIFICACIONES.  (46-51, 81, 82, 83)

é) Indice de Reichert-Meissl.

VALR (%)
ACEITE MIN, MAX.
GIRASOL .
MALZ . 0.05
ALGODON .
CARTAMO . 0.05
sovA o - 1.0
OLIVA ‘ - 1.2
CACAHUATE - 1.6
AJONJOLI 1.0 2.8

COLZA - - 0.05
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b) Indice de Polenske.

VALOR (%)

ACEITE . MIN, MAX.
GIRASOL -

MAIZ - 0.05
ALGODON -

CARTAMO - 0.05
SOVA - 1.0
OLIVA ' - 2.5
CACAHUATE - 0.5
AJONJOLI - 1.0

COLZA ' - 0.5



3.19 - CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS (ANTIGXIDANTES) (26, 40) -

3.19.1

3.19.2

3.19.3

DEFINICION

 Este método determina la concentracién en ppm de anti

oxidantes que contiene upa muestra de aceite.

Aplicable a Propil Galate (PG). 2, 4, 5-trihidroxiby
tirofenona (THBP), ter-butilhidroquinona {TBHQ), dci-
do nordihidroguaiarético (NDGA), 2 y 3-tert-butil-4
hidroxianisol (BHA), 2, 6-di-tert-butin-4-hidroximetil
fenol (Ionox 100) y 3.5-di-tert-butin-4-hidroxitolue-
no (BHT).

PRINCIPIO

La muestra es diluida en hexano y los antioxidantes
son extrafdos en acetonitrilo. La solucién concentra
da es diluida con un voldmen igual de isopropanol e
inyectada en un cromotSgrafo de 1iquidos con detec-

cibn al UV a 280 nm.

APARATOS Y REACTIVOS

a) Cromatdgrafo de liquidos con gradiente. Equipado
con registrador, vdlvula de injeccion para 20 micro-
litros de muestra y detector para medir absorbancia

a 280 nm. Condiciones de operacidn: sensibilidad

del detector 0.05 AUFS; constante de tiempo 0; tempe
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ratura ambiente y rango de flujo 2 ml/minuto. b) Co
lumna cromatogr&fica, Columna de acero inoxidable,

250 x4.6 mm de didmetro interno, empacado con parti-
cular de 10 milimicras LiChrosorb RP-18 o su equiva-
lente. Si se desea, usar guardacolumna, La separa-
cion de los 7 antioxidantes de la 1inea base debe ser

obtenida como se muestra en la siguiente figura:

0006 AV

L 1 I i ! 1 1 ]
o 2 -4 e [ ] 1o 12 4

TIEMPO ( MINUTOS )

Separacién cromatografica de estdndares de antioxi-
dantes. 0.2 microgramos cada antioxidante: 1, PG,
2, THBP; 3, TBHQ, 4, NDGA; 5, BHA; 6, Ionox-100;
7, BHT



¢) Material de vidrio. Enjuagado todo el material de
vidrio con CHCL3 {triclorometano), acetona y metanol
(en este orden) y secar con nitrégeno. d) Solventes.
Acetonitrilo, 2-propanol y hexano grado HPLC. e) Fa-
se movil. Usar solvente grado HPLC o su equivalente.
A.- Agua destilada con 5% de dcido acético.

B.- Acetonitrilo con 5% de dcido acético.

Usar gradiente linear de 30% de B en A a 100% de B so-
bre 10 m1nutos\con 4 minutos de espera en 100% de B a
2 mi/min. Para muestras dnicamente, incrementar el
rango de flujo a 6 ml/min en 100% de 8 por 5 minutos

o hasta que los lipidos no po]qres sean eluidos. Para
muestras y estdndares, regrese a 30% de B en A sobre

1 minuto a 2 m1/min y permita que la linea base, pre-
sibn y composicibn de la fase mivil se estabilizen
{cerca de 10 min). Corra un blanco del gradiente (sin
" imyeccién). Los picos que interfieran con la detec-
cidn de algln antioxidante no deben estar presentes.
Si-los picos pequefios estdn presentes y no pueden ser
eliminadas, corregir por interferencia todas las altu
ras de picos relevantes.

f) Antioxidantes. BHA(mezcla de 2 y 3 BHA), BHT, T8
HQ, Ionox 100, THBP, PG y NDGA.

g) Solucién estindar. Refrigerar todas ias solucio-
nes antioxidantes protegidas de la luz. Freparar to-
das 1as soluciones con una mezcla de : a 2 propanol/

acetonitrilo.
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3.19.4

(1) Solucibn stock. 1 mg/ml. Exactamente pesar 50
mg de cada antjoxidante a un matrdz volumétrico de 50
m!; diluir a voldmen y mezclar.

(2} Solucién estdndar. 0.01 mg/ml (10 microgramos/
ml), Pipetear 1 ml de la solucibn stock dentro de un
matrdz volumétrico de 100 mi; dilufr a vollimen y mez-
clar.

h) Solventes de extraccion. Saturar hexano y acetoni

trilo por agitacifn; juntos por 2 minutos y posterior

mente separarlos, Usar el solvente saturado en la ex-

traccién.

DETERMINACION

a) Extraccibn.

(1) Aceites Viquidos. Pese exactamente 20 g de acei-
te dentro de un vaso y transfiera cuantitativamente
dentro de un matrdz volumétrico de 100 ml, lavando el
vaso con hexano y mezclando. Pipetear una alfcuota
de 25 ml dentro de un embudo de separaciﬁn de 125 ml;
extraer con 3 porciones de 50 ml de acetonitrilo, Si

se forma emulsidn, romperla sosteniendo el embudo ba-

. Jo un chorro de agua caliente, durante 5-10seg. Co-

lectar los extractos en un embudo de separacibn de
250 ml y permitir gue se combinen los extractos lenta
mente, escurriendo dentro de un matraz para ayudar a

1a extraccion de gotitas de aceite-hexano.

9.



NOTA: En este punto, los 150 m1 de acetonitrilo ex-
trajdos pueden ser almacenados por toda la noche en
refrigeracidn.

Evaporar 3-4 m1, usando un evaporador con bafio de agua
< 400 y completando la evaporaci6n en menos de 10 mi
nutos, NOTA: ta pérdida de TBHQ puede ocurrir si el
tiempo de evaporacidn es prolongado.

Usar una eficiente fuente de vacio y agua fria-hielo
para d1sm1nu{} el tiempo de evaporacion. Usando una
pipeta, transferir la mezcla de getas de aceite-aceto
nitril& a Una probeta graduada de 10 ml. Lavar el ma
traz con pequefias porciones de acetonitrilo no satura
do y transferir con una pipeta 5 ml del lavado a una
probeta. Lavar la pipeta y continuar lavando el ma~
traz con pequefias porciones de 2-propanol; hasta que
exactamente 10 ml sean colectados. Mezclar el conte-
nido de las probetas.

NOTA: Evitar demorarse en el andlisis después de pre
parar la solucién de la muestra, ya que puéde haber
pérdida de TBHQ.

b) Cromaﬁografia. Inyectar a la columna por duplica-
do, 20 ml de la solucidn preparada de la muestra y
programar 1os solventes como se describid

Inyectar 20 m1 de la solucidn preparada da 1a solucidn
estdndar de antioxidante {10 microgramos/ml) y progra-
mar los solventes como se describié para antes y des-

pués cada muestra. Para los picos de muestras en la
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escala, cuantificar las soluciones de muestras diluf-
das con 2-propano) y acetonitrilo (1:1). Identificar
los picos por comparacidn con los tiempos de retencién
del esténdar.

Realizar 1a determinacidn de un blanco de reactivos,
sustftuyendo 25 m1 de hexano por aceite-hexano,
Continuar la extraccibn como en (1) comenzando en "Pi-
petear una alicuota de 25 ml...". Inyectar 20 microli
tros de la solucidn blanco de reactivos y programar‘
Tos solventes como se describié, Los picos que inter-
fieran con la determinaci6n de algin antioxidante no
deben estar presentés. Usando el cromatograma del
blanco de gradiente como gufa para seguir la 1fnea ba
se, Determinar la altura del pico de la muestra del

antioxidante de las inyecciones por duplicado (corre-

‘gidas por el blanco de reactjvos y gradiente) y la a)

tura del pico del.estindar de antioxidante de las in-
yecciones por duplicado antes y después de la muestra

(corregidas por el blanco de gradiente).

CALCULOS

Calcular 1a concentracin de antioxidante como sigue:
ppm Antioxidantes = [ %r ] X (cswx) xD

R = Altura del pico de la muestra.

R' = Altura del pico del estdndar.



3.19.6

C. = Concentracifn del estdndar en microgramos/ml.

W, = Peso de la muestra en gramos/ml en 10 m1 de la
extraccidn final.

D = Factor de dilucibn, si la solucion inyectada es

diluida

ESPECIFICACIONES  (46-51, 81, 82, 83)

El valor de antjoxidantes es el mismo para todos los
aceltes (Girasol, Maiz, Algod6n, Cirtamo, Soya, 0liva,

Cacahuate, Ajonjoli y Colsa).

ANTIONIDANTE RANGO .S s
o (ppm) x o
T 19-201  3.3-7.6  2.2-7.6
THp 20-210  1.3-6.5  1.0-5.2
TBHQ 19-205  2.5-26.0 1.5-9.5
NDGA 18-98 0.5-4.9  0.3-4.7
BHA 19200 0.7-1.8 0.4-6.5
Tonox-100 20-217  0.7-14.7  0.7-12.2

BHY 20-210 0.9-5.2  0.9-3.5
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3,20 PRUEBA DE ESTABILIDAD

Método del Oxigeno Active (AOM). {26, 40)

3,20.1

3.20.2

3,20.3

‘DEFINICION

Estabilidad de grasas. Es el tiempo medido en horas
que tarda una grasa en alcanzar un indice de perSxido
preestablecido bajo las condiciones especificas de la

prueba de la oxidaci6n de los &cidos grasos insaturados.

FUNDAMENTO

Este método se basa en medir el tiempo requerido de una
grasa para alcanzar un valer de perdxido especifico.
La rancidez de la grasa se acelera considerablemente al
Vlevarla a una temperatura de 97.8°C y hacerle pasar
ura corriente de aire a un flujo constante, Yo que per
mite la formacidn de peréxide como producto de la oxi-

dacién de la grasa.

APARATOS

1) Tubo de ensayo de 25x 200 mm con tapén de pldstico.
2) Tubos capilares de 50 mm.

3) Frascos de boca ancha con tapén de pléstico horadade.
4) Pinza Mohr.

5) Mangueras de pldstico.

6) Pipetas volumétricas de 10 m).



7)
8)
%)
10)

11)

12)

103.

Material comin de laboratorio.

Balanza analitica.

Bomba de aire.

Bafio de'temperatura constante o calentador el cual .
mantendrd todas las muestras a una temperatura de
97.8°C * 0.2°C.

Distribuidor de aire construido de acero inoxida-
ble, n1que1: aluminio o vidrio. Los capilares de-

ben ser calibrados para permitir el mismo flujo

( lQ%) a través de cada salida cuando el flujo

- total seé ajustado a 2.33 ml por tubo por segundo.

Tren purificador de aire:

a) Tubo_de entrada de aire cbmprimido equipado, con
vélvula de aguja de acero inoxidable.

b) Columna lavadora de aire consistente de una pro
beta de 50 mm di&metro exterior y 375 mm dé al-
tura, que contenga agua destilada.

¢) Columna lavadora de aire consistente de una pro
beta de 50 nm didmetro exterior y 375 mm de al-
tura, que contenga una solucifn de 2% de dicro-

mato de potasio en dcido sulfdrico al 1%.

Llenarla a aproximadamente 25 cm de profundidad
y cambiarla después de 72 hrs. de operacifn con
tinua.

d) Co1umﬁa lavadora de aire consistente en una pro

beta de 50 mm de dimetro exterior a 375 mm de
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altura. Conteniendo agua destilada 1lemar a
aproximadamente 25 cm de profundidad, Reempla
ze ésta a la primera aparicidn de un color ama
rillo,

e) Condensador enfriado con agua.

f) Trampa, botellas de 16 0z. de boca ancha conte
niendo fibra de vidrio.

g) Dos columnas reguladoras de presidn de 50 mm de
difmetro exterior y 375 mm de altura, contenien
do agua destilada. Llenar a una profundidad de

20 cm.

La regulacién de 1a presidn puede también obte
nerse por medio de una vélvula de presidn apro

plada.

REACTIVOS

1) Agua, mencionéndose cuando deberd utilizarse desti

lada y/o desmineralizada.

2) Solucién de Permanganato de Potasio al 2% (m/v}.

3) Solucién de Dicromato de Potasio al 2% {m-v) conte

niendo 1% {v/v) de &cido sulfiirico concentrado.

4) Vaselina }iquida U.5.P. 130.

PREPARACION DE LA MUESTRA

La muestra 1iquida deberd agitarse para lograr una com

pleta homogeneidad. Debe estar 1ibre de Humedad y 1im
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pia.

PROCEDIMIENTO

Vacfe cuidadosamente 20 m? en tres tubos, vaciese cui-
dadosamente en e) centro del tubo de modo que no se
manche 1a parte superior del tubo y consecuentemente

el tapdn.

Insértese el ensamble aereador al tubo y ajuste de modo
que el tubo de descarga del aire esté 5 cm (2") debajo

de la superficie de. la muestra.

Coléquese el tubo con la muestra a bafiomaria por 5 mi-
nutos. Al final de este tiempo, séquese del bafio, sé-
quese y cémbiese inmediatamente al bafio de temperatura
constante manteniendo 1a' temperatura de la muestra a

97.8°C f 0.2°C. Conéctese el tubo de aefeacién al ca-
pilar del tren aereador, habiéndese ajustado previamen
te e1 flujo del aire y anctando el tiempo de inicio de
Ta prueba. Conectar un tubo y después los otros exac-
tamente 1 hora después el segundo del primerc y 1 hora

después el tercero del segundo.

E1 nlmero que se reporta como el valor de estabilidad
AOM es el tiempo requerido en horas por la muestra pa-
ra 1legar & un valor de perdxido de 100 miliequivalen-

tes y debe ser el promedio de 2 muestras.

Periédicamente y de preferencia a intervalos de 1 hora,
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inspeccionar el olor de 1os tubos. Al notar un olor
rancio, tomar una muestra de 1 g del primer tubo y de-
terminar el {ndice de perfxido de la muestra. Si el
nimero de perdxido determinado estd entre 75 y 175 mi-

liequivalentes, efectuar otra determinacién usando 5 g

de muestra, Si el resultado indica un nimero de perd-

xido mayor de 175, descartar la muestra. Si el valor
es de menos de 75 m.e, estime 1a muestra. Si el valor
es de menos de 75 m.e.; estime cuando la muestra alcan
zard el valor de 75 m.e. y haga otra determinacifn del

nimero de perdxido.

. Haga una segunda determinacidn de nimero de perdxido

sobre 1a misma muestra, usando 5 g de muestra, exacta-

mente 1 hora después de la primera muestra.

Lo anterior da 2 valores de perdxido entre 75 y 225 m.
e. Use papel milimétrico rectangular para graficar es
tos valores contra sus respectivos tiempos de aereacidn
en horas. E1 vator de estabilidad AOM es el tiempo en
hor;s en el cual una linea recta que conecta estos 2
puntos cruza la coordenada de 100 m.e. Repita este
procedimiento sobre 1a muestra duplicada y reporte ei

promedio de los 2 resultados,

ESPECIFICACIONES.  (46-51, 81, 82, 83)



ACEITEY

GIRASOL
WALZ
ALGODON
CARTAMO
S0YA
OLIVA
CACAHUATE
AJONJOLI
COLZA

* S{n antioxidantes.
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VALOR (horas)
M.
16

20
16
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" RECURSOS MATERIALES.

Los recursos materiales que va a necesitar el laboratorio para su monta-

je, se van a clasificar en dos:
4,1 Aparatos de Laboratorio.

4,2 Material Quimico

4.1 APARATOS DE LABORATORIO

En este punto aparece una tabla (Tabla No.1), en donde se mencig
nan los aparatos‘de Taboratorio requeridos para cada uno de los

andlisis. También en esta tabla se sugieren algunos modelos de

alta precisidn,

Elylaboratorio debe contar como mfnimo con el siguiente equipo

para realizar los andlisis fisicoquimicos mencionadas en el capi

tulo IV.



Tabla MNo. 1 LISTA DE APARATOS REQUERIDOS PARA EL LABORATORIO DE
CONTROL DE CALIDAD.

APARATEO

CAPACIDAD
-~

CANTIDAD

POTENCIOMETRO
-Digital pH-Meter ES32
Metrohm Herisau

1 muestra

MUFLA

-Hevi Duty

Electronic Corporation
Tipo 051-PT

7 - 8 nmuestras
(hasta 1,100°C)

ESTUFA

-Doble capacidad
Napco

Modelo 430

6 muestras

BALANZA ANALITICA
~Mettler HBO

Lectura hasta 4
décimas
Rango: 0.1mg-160.0g

BALANZA GRANATARIA
-Hartner

Cargo méximo 2000 g

BANO DE AGUA CALIENTE
~Water bath

GCA Corporation
Modelo 4632

Tamafio grande

BOMBA PARA VACIO
~Feli-Weah '
Modelo 1402

1 muestra

RAFRACTOMETRO
~Tipo depping

Modelo 1673

1 muestra

110,



Continuacitn de la Tabla No. 1.

111,

APARATO

CAPACIDAD

CANTIDAD

9. . ESPECTROFOTOMETRO
a) Perkin Elmer
Infrarojo 398

b) Uv/VIS
Hewlett Pack
Modelo 8450 A

1 nuestra

1 nuestra

EN CAPA  FINA

Incluye:
drio

10. CAMARA PARA CRUMATOGRAFU

P1aca de Vi-

1 muestra




4.2

112,

MATERIAL QUIMICO (67, 80)

E1 material quimico se encuentra representado en una lista donde
se indica el tipo, clase de material y las medidas de dicho mate

rial, para poder empezar a trabajar en el Laboratorio.

E1 minimo de material necesario para poder realizar los andlisis

se indica en 1a tabla No. 2.
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Tabla No. 2 MATERIAL QUIMICO REQUERIDO PARA EL LABORATORIO DE
CONTROL DE CALIDAD.
MATERIAL MEDIDA CANTIDAD

Matraz Kitazato 250 ml 10

" 500 ml 10

Alargadoras para el para 250 ml 10
Kitazato '

" para 500 m) 10

Matraz Erlenmeyer 126 m 6

" 250 ml 20-25

" 300 ml 20-25

500 ml 10-15

1000 m 10

Matraz aforade 50 ml 10

" 100 ml 10

" 250 ml 6-8

" 500 ml 10

" 1000 m 10

" 2000 ml 3

Vaso de precipitados 40 m 10

" 80 ml 10

" 150 ml 20

" 250 ml 20

" 300 ml 15

" 600 ml 10-15

Pipeta graduada 0.1 m 5

" 1 m 15-20

N 5 ml 15-20

" 10 m 15-20

" 20 m 15-20

Pipeta volumétrica 1 m 15

" 5 ml 15

" 10 ml 20

" 25 20

" 50 m 20
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Continuacion de la Tabla No. 2 .

MATERIAL . MEDIDA CANTIDAD

Probeta 5 m 10

N 10 ml 10

" 25 ml . 10

" 100 ml 8

" 250 ml 5

" 1000 w1 5

Termdmetro De 10 a 110°C 5

" De 10 a 150°C 3

" De 10 a 360°C 2
Bureta . 25 ml 3
" 50 ml 3
Embudo de separacifn 126 ml 4
B 500 ml 6

Embudo Tallo largo vidrio 10

" Tallo corto plastico 5

" Tallo corto vidrio 5

Matraz Erlenmeyer con

tapon esmerilado 250 ml 6
Varilla de vidrio . 2 metros (para
6 varillas)
Desecador 22 om 1
" 25 om 2
" ' 29.5 cm 1
Frasco con tapbn esmerilado De todos los tamafios.
(para reactivos) E1 mds usado de 1 1t. 15

Frasco oscuro dmbar con
tapén esmerilado De todos los tamafios 7-8

Frasco gotero 60 - 75 ml 10-15




Continuacidén de la Tabla Ho. 2 .

MATERIA MEDIDA CANTIDAD
Vidrio de reloj De diferentes tamafios 15
Criso} de porcelana Forma baja 20-25
Crisol de porcelana Gooch Forma baja 20
Embudo buchner de porcenala Didmatro 10.5 cm 5
Mortero de porcelana con mano Grande 2
- chico 1
Cdpsula de porcelana Didmetro 7.5 cm 2

Didmetro 9.5 m 2

Tridngulo de porcelana 3
Anillo de fierro Grande 5
chico 5

Bunsen Grande 2
normal 5

Soporte Universal Grande 5
normal 5

Tela de alambre con asbesto 10
Taladracorchos En todos los tamafios 1
Tripié 5-6
Pinzas De tenedor 10
" Para mufla 1

" Para crisel 2

:' Para matvaz 2

' Para bureta 2

:: Para vasos 2

) Para cépsulas 1
Normales 6




Continuacitn de 1a Tabla No. 2 .

MATERTAL MEDIDA CANTIDAD

Tapones de hule De todos los tamafios 50-60
Piceta . 6
Espdtula De diferentes tamafios 6-8
Guantes de asbesto Normal - 3 pares
Perillas de succibn 10
Pepel filtro Wathman " No. 4 2 cajas
No, 1 2 cajas
No. 42 . 1 caja

Tira placas para cromatografia
en capa fina ' 1

Varilla magnética para sacar
agitador magnético Diferentes tamafios ]

Escobillén Diferentes tamafos 10-15

o
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CAPACIDAD INSTALADA.

En el Laboratorio de Control de Calidad Jos andlisis que se 1levardn a
cabo de acuerdo a las normas y que requieren del uso de aparatos son

los siguientes:

5.1 CAPACIDAD DEL APARATO

PABALLA AL A=A LS

1) Humedad y Materia Volatil 35 muestras/ 3 hrs.

2) Material Insaponificable 6 muestras/ 1 1/2 hr.

3) Indice de Saponificacitn 6 muestras/ 1 hr,

4) Indice de Refraccidn 6 muestras/ 1 hr.

5) Cromatografia de 1iquidos 20 muestras/ 1 hr.,

Se contard en el Taboratorio como minimo con 4 quimicos analistas, los

cuales podrén ir turnando los diferentes an&lisis. En un dfa cada uno
se podré dedicar a dos tipos de andlisis, tomando en cuenta que en la
mayoria de andlisis se tienen tiempos ahoreados como son tiempos de des

tilacidn, reflujos, etc.

En ese tiempo es cuando se cueden 1levar a cabo los otros andlisis (ani
1isis rdpidos).

Los anilisis rdpidos son:

1) Humedad y Materia Volatil.

2} Densidad.



3)
4)
5)
6)
7)
8)
8)
10)
1)
12)
13)
14)
15)
16)

Indice de Acidez.

Indice de Saponificacion

Indice de Perdxido.

Indice de Yodo.

Identificacién de Aceite de Algodén.
Impurezas Insolubles.

Identificacion de Aceite de Ajonjoli.
Identificacion de Aceite Mineral.
Identificacién de Aceite de Cacahuate.
Determinacién de Color,

Prueba de Enfriado,

Prueba de Titer.

Nimeros de Reichert-Meisel y Polenske.

Cromatografia de Liquidos (Antioxidantes).

Los andlisis que requieren de mds tiempo son:

)

2)
3)
4)

Materia Insaponificable.
Indice de Refraccién.
Identificacién de Aceite de Nabo.

Prueba de Estabilidad.

118.



5,2 CAPACIDAD DEL LABORATORIO EN UN DIA*

(EN CUANTO A EQUIPD)

ANALISIS Mo. DE ANAL1SIS/OIA
1) Humedad y Materia Volati) 35

2) Material Insaponificable 6

3) Densidad tndefinido
4) -Indice de Acidez 10

5) Indice de Saponificacién 12

6) Indice de Perdxido 13

7) Indice de Refraccidn 12

8) Indice de Yodo 15

9) Prueba de Halpen 1%

10) Impurezas Insotubles 16

11} Prueba de Twitchell 6

12} Prueba de Renard-Evers 10

13} Prueba de Vi)laveechia-Baudouin 12

14) Identificacidn de Aceite Mineral 12

15) Determinacién de Color 10

16) Prueba de Enfriado 17

17) Prueba de Titer 15

18) Ndmero de Riechert-Meissl y Polenske 13

18) Cromatografia de Liquidos
{Antioxidantes) 5
20) Prueba de Estabilidad 5

* Esta capacidad estd calculada para 4 quinicos analistas.



Hay que toﬁar en cuenta tiempo para:

- Preparacion de Material.
- Reportes.

- Célculos.
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6. INSTALACIONES

6.1

DEPARTAMENTO DE QUIMICA (25, 74, 75)

Para que un laboratorio sea reconocido oficialmente, necesita

tener las siguientes caracteristicas:

1)

3)

4)

5)

Un lugar especial para las balanzas analiticas, ya que és-
tas son de gran precisién y se descalibran muy fécilmente.

Se deben encontrar en mesas firmes y en un cuarto especial.

Un Tugar especial para guardar los reactivos en diferentes
estantes. Es muy importante separar los reactivos infiama-
bles, asf como los reactivos peligrosos pava la salud (Aci-

do Sulfirico, Sosa, etc).

Un lugar especial para guardar las muestras en diferentes

estantes.

£s muy importante que el laboratorio cuente con un sistema
de extraccién, asi como una campana, ya que se utilizardn

muchos solventes nocivos para la salud.
Deberdn existir instalaciones de gas, agua y vacio.

Deberd existi’ un sistema de recirculacién de agua, el
cual consiste en que el agua sale de un tinaco {que se
encuentra en la parte superior del laboratorio) y se re-
parte en las tuberias, E] agua usada caerd en un tanque

que se encuentra en la parte inferior del laboratorio;



8)

9)

10)

11)

12)

13)

14)

15)
16)
17)

18)

124,

cuando este tapque estd 1leno, sube el agua al tinaco y asi -

se sigue l1a recirculacidn,
Deberén existir 1laves de seguridad para el gas,
Debe existir una cantidad de luz suficiente.

Todos los aparatos se deberdn encontrar en espacios amplios,

miniro el espacio que ocupa el aparato a su alrededor.

Las estufas deberdn estar apartadas de los demds aparatos,

en un lugar especial.

La mufla se deberd encontrar separada ya que alcanza muy

altas temperaturas,

Deberd- haber un departamento de andlisis instrumental para
los aparatos especiales como espectrofotfmetro, refractéme

tro, colorimetro, etc.

La tuberia de gas estard por el techo y pintada de un co-

Tor especifico.

Deberd.contar con regaderas distribufdas en diferentes par

tes para la prevencin de accidentes,

.Deberd contar con extinguidores,

Una mesa para muestreo,
Mesas de trabajo con un lavabo.

En cada mesa existirdn diferentes gavetas para guardar



19)

20)

21)
" 22)

23)
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material.

Deberd haber un lavabo especifico para lavar todo el mate

rial (mis grande que el de la mesas de trabajo).

Es importante que el laboratorio cuente con un manual para

" la técnica de muestreo.

Un manual para las técnicas de andlisis.
Un manua) de todos los aparatos en uso.

Debe haber un cubiculo dentro del departamento de quimica

para el jefe de Departamento.
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DEPARTAMENTO ADMINISTRATIVO (25, 64, 74, 76, 77}

1)

2)

3)

" E1 drea administrativa estar§ dividida en:

Gerencia General.

Se contard con una oficina para el Gerente General, con un

apartado para la Secretaria.

Gereacia Administrativa.

Se contaré con una offcina para el Gerente Administrative,

con un apartado para 13 Secretaria.

Ademds se contard con dos privados, uno para el Departamen-
to de Relaciones Humanas y otro para el Departamento de Con

tahilidad.

Gerencia de Supervisibn.

Se contard con una oficina para el Gerente de Supervisidn

can un apartado para la Secretaria.

Ademds se contard con un privado para el Departamento de

Oficinas.

Gerencia Técnica.

Se contard con una oficina para el Gerente Técnica, con un

apartado para la Secretaria.

Ademds se contard con un privade para e} Departamento de



Normalizacién.
5) Se tendrd uma sala de juntas cuyas funciones serén:
1} Para juntas.
2) Para proyeccibn.
3) Para capacitacidn.

6) Se tendrd una Bib1ioteca, que estard a cargo de Normaliza-

cibn,

7) Un apartado para la fotocopiadora y otro para la computa-

dora.

8) Bafios.

EV plano del Laboratorio de Control de Calidad se encuentra re

presentado en la figura No. 4 .
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Fig, No. 4  PLAND DEL LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD
PAPELERIA SALA DE  JUNTAS
BAROS BIBLIOTECA COPIADORA
—{ M — }
LAVADERO
CAMPANA BODEGA MUESTRAS COMPUTADORA
™ Y
HESA TRABAJO
MUESTREG
(mesa) DETERHINADOR BODEGA
MIESA TRABAJD DE o
HUMEDAD
(nesa) REACTI-
ﬂLJJ v0s.
ESA TRABAJO D)
AREA  CON  APARATOS ﬁ: ZARANDA
(Con mesas)
T MESA TRABAJO JEFE
DEPTO.
CONTROL
D

I\

E
CALIDAD

ESC. 1:125




CAPITULO VIT

INFORMES ¥ CERTIFICADOS



130.

INFORMES Y CERTIFICADOS

Despuds de que los quimicos analistas realicen los andlisis fisicoquimi

cos.ldeberén registrar los resultados en un cuaderno de notas individual.

La forma a 1levar el registro en los cuadernos, dependerd de cada quimi

co,

Una vez que los quimicos analistas tengan Tos resultados en sus cuader-
nos de registro, los deberdn pasar a una libreta de Control de Informes,

en la cual se incluirdn los siguientes datos:

1) Designacién.
2) Fecha de recepcidn.

3) Fecha de muestreo.
4) Procedencia.

5} Contrato.

6) Registro {interno).
7) Destinatario.

8)  Humedad y Materia Volatil ().

9) Materia Insaponificable {%).
10) Densidad {25°C).

11) Indice de Acidez (%).

12} Indice de Saponificacidn (%).
13) Indice de Perdxido (ppm).
14) Indice de Refraccidn (25°C).

15) Indice de Yodo (%).



16)
17)
18)
19)
20)
21)
22)
23)
24)
2)
26)
27)

131.

Identificacion de Aceite de Algoddn (neg).
Impurezas Insolubles (%).

Identificacién de Aceite de Nabo (neg).
Identificaci6n de Aceite de Cacahuate {neg).
Identificacion de Aceite de Ajonjolf (neg).
Identificacién de,Aceite Mineral (neg).
Determinacidn de Color (Rojos, Amarillos).
Prueba de Enfrfade (Horas).

Prueba de Titer (°C).

Nimeros de Reichert-Meiss! y Polenske {%).

_ Antioxidantes (ppm).

Prueba de Estabilidad (Horas).



Fig. No. 5 FORMATO DE CERTIFICACION DE ACEITES VEGETALES COMESTIBLES
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CERTIFICADO NO.

PRODUCTO:
DESCRIPCION DEL TRABAJD:
PROCEDENCIA:
CONTRATO:
PESO:
ANALISIS DE CALIDAD
CONCEPTO:
RESULTADO:
HUMEDAD Y MATERIAL VOLATIL (%)
MATERIAL INSAPONIFICABLE (%g
DENSIDAD (25°C
INGICE DE ACIDEZ %%
INDICE DE SAPONIFICACION %
.. |INDICE DE PEROXIDOS ppm.

| INDICE DE REFRACCION 25°c§
INDICE DE YODG (%
1D, ACEITE DE ALGODON NEG.
IMPUREZAS INSOLUBLES (%)
ID. ACEITE OE NABO NEG.
1D, ACEITE DE CACAHUATE NEG.
1D, ACEITE DE AJONJOLI ' NEG.
1D. ACEITE OE MINERAL NEG.
COLOR (LOVIBOND) . éR,A
P. DE ENFRIADO HRS
P. DE TITER (°c
NUM. DE REICHERT-MEISSL (%
NUM, DE POLENSKE (%
ANTIOXIDANTES ppm}
P. DE ESTABILIDAD HRS
OBSERVACIONES:

RESPONSABLE:
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8, CONCLUSTONES

1. Este trabajo presenta una alternativa para implantar, cgnducir y
organizar un Laboratorio de Control de Calidad que anaiice Aceites
Vegeta1e§ Comestibles y funcione como un organismo descentralizado
que actie como soporte técnico en empresas gubernamentales e indus

trias alimentarias.

2. A través del manual de técnicas descrito en esta tésis, el perso-
nal estard capacitado para realizar los diferentes tipos de mues-
treo y las técnicas de andlisis que soliciten las industrias; asi
mismo, se propone un departamento que actualice las normas y técni

cas a nivel nacional e internacional.

3. Una de las principales funciones que va a 1levar a cabo el Labora-
torio, es realizar estrictamente las pruebas fisicoquimicas para
detectar adulteraciones, garantizando asi la confiabilidad de los
certificados expedidos que determinen 1a aceptacién o rechazo de

un lote.

4." "E1 buen seguimiento de las ;écnicas fisicoquimicas mencionadas en
este trabajo, reducird el porcentaje de error, asegurando de esta

manera un resultado Gptimo.

Con todo esto, se deja la opcién abierta a todas las posibilidades,
tanto econdmicas como territoriales que tengan los técnicos y em-
presarios interesados en montar y dirigir un Laboratorio de Control

de Calidad para Aceites Vegetales Comestibles, valorando la impor-



tancia en el mejoramiento de 1a calidad de nuestros aceites y la

creacion de fuentes de trabajo dentro de la Industria Nacional,
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