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RESUMEN

La empresa Industrial Patrona S.A. de C.V., conocida a nivel nacional por ser productora de aceite
vegetal comestible se ha enfocado en obtener productos de calidad por lo que en el Laboratorio
de Control de Calidad se debe tener todo lo necesario para analizar la calidad y pardmetros en las
distintas etapas del proceso, esto lleva a un gasto econémico muy fuerte debido a la cantidad de

reactivos que se utilizan por andlisis.

Por lo que se ha optado por la adquisicién de un equipo capaz de analizar cada uno de estos
pardmetros con una sola muestra, por lo que se analizaran muestras por quimica humeda y con
ellas se alimenta de informacién al equipo. Dénde al obtener el resultado del equipo nos arroja un

resultado cercano a lo obtenido por quimica humeda.

El equipo ha demostrado ser apto para mostrar resultados que muestran gran similitud a los
arrojados por quimica humeda lo que es de gran apoyo para los laboratoristas de Industrial
Patrona S.A. de C.V. Todo esto se logrd con el apoyo de registro de los analisis que se utilizaron

para alimentar el equipo y que la curva utilizada por éste.

Asi como se realizaron diferentes analisis en el equipo y en el laboratorio, para poder lograr un
analisis de costos para los diferentes pardmetros, se utilizaron facturas de proveedores, asi como
cotizaciones para tener precios actualizados. Lo que nos dié un resultado mensual cercano a lo

gue se paga actualmente por afio para el mantenimiento preventivo del equipo.

La validacion del equipo se avanzd en un 75% debido a que la ultima calibracidn del equipo se
realizard después de la estadia en Industrial Patrona, por lo que se debe seguir con la validaciéon

por parte de los laboratoristas.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

En promedio un mexicano consume 10 litros de aceite al afio, la Asociacién Nacional de
Industriales de Aceites y Mantecas Comestibles dice que en México alrededor del 78% del

consumo de aceites embotellados es de aceite vegetal comestible (mixto) y 22 % es puro.

La Profeco probd 61 aceites vegetales al descubrirse que los acidos grasos saturados son
perjudiciales para el corazén, mientras que los mono-insaturados (oliva, canola, cartamo y girasol)

y poliinsaturados (soya, maiz, linaza) protegen las arterias. (PROFECO, junio 2002)

En Industrial Patrona S.A. de C.V. se obtienen aceites de soya, canola y mixto para los cuales se
tiene la normatividad correspondiente, se optd por la obtencién de un equipo de alta precision
excepcional en una longitud de onda personalizada (de 400 a 2500 nm). Disefiado para su uso en
el laboratorio, el NIRS DS2500, en el cual se analizardn diferentes pardmetros. Para ello se
realizaran pruebas por quimica humeda, que nos daran los resultados precisos para alimentar al
equipo y con ello crear una curva de prediccion que nos acerque al valor arrojado por el mismo

equipo.

Con ello se espera una reduccién mensual en tiempo de entrega de resultados y de costos por

reactivos para la determinacion de todos los analisis.



1.1 Estado del Arte
El equipo NIRS DS2500 de FOSS trabaja en un rango de longitud de onda entre 400-2500 nm;

analiza acidos grasos libres, indice de peréxido, clorofilas, indice de yodo, fosforo, lo mismo que
otros pardmetros mds exigentes como humedad y materia volatil, impurezas insolubles y materia
insaponificable, proporciona resultados precisos en menos de un minuto. El equipo ofrece

versatilidad en la elecciéon de las aplicaciones.

Los acidos grasos libres: son expresados frecuentemente en términos de Valor Acido o indice de
Acidez, en vez de porciento de acidos grasos libres. El valor dcido es definido como el nimero de
miligramos de KOH necesario para neutralizar un gramo de muestra. Para convertir el porciento de

acidos grasos (como oleico) a valor acido, se multiplica el porciento de acidos grasos por 1,99.

indice de perdxido: Indica los miliequivalentes de peréxidos por 1000 gramos de muestra, que

oxidan al yoduro de potasio bajo las condiciones establecidas en el método.

Clorofilas: Este hecho supone un cambio drastico en la coloracion del colorante que pasa de verde
a marron. El producto final puede contener otros pigmentos (como carotenoides), aceites y ceras,

por lo que el aspecto final del colorante es ceroso.

Fosforo: La determinacion de fésforo en aceites y grasas comestibles se considera un parametro
importante para el desgomado de aceites y grasas crudos. Y se determina fosforo o el equivalente
fosfatidico por calcinacion de la muestra en presencia de oxido dezinc, seguido de la

medicion espectrofotométrica de fosforo como un azul del complejo del acido fosfomolibdico.

Humedad y materia volatil: La humedad y otras materias volatiles son sin duda las impurezas
menores mas comunes, los aceites refinados suelen tener niveles de humedad de menos de 0.1%,

los aceites crudos tienen niveles entre 0.1 -0.3%.

indice de Yodo: El valor yodo de un aceite es la medida de su insaturacién puesto que mide el
contenido de dobles enlaces capaces de reaccionar con el halégeno. Expresa concentraciones de
acidos grasos junto con el grado de insaturacidn, en un solo nimero por lo que es un parametro

de calidad sencillo y util.

Materia insaponificable: El contenido de materia insaponificable es igual a la cantidad total de
sustancias disueltas en el aceite que, después de la saponificacién, no son en soluciones acuosas,

pero si en solventes orgdnicos.



Impurezas insolubles: El contenido en impurezas insolubles se define como cantidad de suciedad y

otras materias extraias obtenidas por este método analitico.

Prensas: Para obtener los aceites de semillas oleaginosas se parte de las semillas preferentemente
maduras, que suelen contener hasta un 30% mads de aceite que las mismas semillas verdes. La
extraccidon de la fase grasa puede realizarse mediante medios mecanicos (presidon) o mediante

disolventes (hexano). Ambos tipos han alcanzado una gran perfeccién y se usan en todo el mundo.

En el caso de las semillas oleaginosas se recurre a la extraccién por presion cuando el contenido en
aceite es mayor del 20%. Para extraer el aceite del material que lo contiene por presion, las
paredes de las células que lo contienen tienen que romperse. Esto se puede conseguir molturando
la semilla o fruto, haciéndolos copos, pasandolos por rodillos o sometiéndolos a grandes

presiones.

Extraccion: la extraccién se realiza con disolventes es un medio mds econémico de obtencién de
aceite que la extraccién por presién, y su aplicacién va aumentando rdpidamente, especialmente

para la obtencidn de aceite de soja.

Refinado: Tras la extraccion del aceite se realiza un proceso de refinado, también conocido como
“purificacién” donde eliminaremos todos los elementos groseros. A veces la refinacidn sélo exige
una clarificacidn del aceite, pero para conseguir aceites con una calidad organoléptica 6ptima, es

necesario someterlo a una serie de operaciones que eliminen el olor y sabor indeseables.

Blanqueo: Mediante este proceso eliminamos los acidos grasos libres que se han formado durante
la extraccion y que pueden enranciar el producto final. Esta desadificacidn se realiza por adicién, al
aceite, de hidroxido sédico, al 12- 15%. Esta operacion se realiza en calderas provistas de agitador
y un sistema de calefaccion con vapor a alta temperatura. Mediante este sistema se forman unos
granulos de jabdn en pasta (unién de los acidos con el hidroxido) que creceran y podran ser

eliminados mediante decantadores o centrifugas.

Desgomado: En este proceso se eliminan los fosfolipidos y glucolipidos que se encuentran
disueltos en el aceite y que se alteran con mayor facilidad que los triglicéridos. En este caso, el
desgomado consiste en tratar el aceite con agua o vapor, con lo que se hidratan estos compuestos
haciéndose insolubles en el medio graso. El proceso se realiza en unos tanques provistos de

agitadores mecanicos que incorporan agua en proporcién de un 2% con temperaturas de 70°C o



en forma de vapor lo que facilita la rapida hidratacién de los fosfatidos. Desde el tanque de
mezcla, el aceite pasa a una centrifuga de gran velocidad que separa las dos fases de forma

selectiva.

Desodorizacién: Durante este tratamiento, se eliminan las sustancias hidrosolubles responsables
del olor, mediante un chorro de vapor de agua. En el proceso, el aceite se calienta hasta
temperaturas de 150-1600C, mientras que paralelamente se le pasa una corriente de vapor
directo, que arrastra todas las sustancias volatiles, dejando el aceite practicamente inodoro y con

un sabor suave. Su duracion es de 3-4 horas y es el mas largo de todo el proceso de refinacién.
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1.2 Planteamiento del Problema

Debido a la demanda de aceites de diferentes semillas se debe tener un registro de los analisis y
resultados que se llevan a cabo en el drea de calidad, pero a causa de los tiempos de entrega por
muestra y para cumplir con la calidad durante cada etapa del proceso, se adquirid el equipo NIRS
DS2500, que nos ayuda a obtener los pardmetros de acidos grasos libres, impurezas insolubles,
valor de perdxido, valor de yodo, humedad y materia volatil, materia insaponificable, fosforo y

clorofilas.

Con este equipo se espera tener resultados en menos tiempo y con menos costos, debido a todo

el material y reactivos que se necesita para tener el resultado de un solo parametro.

La reduccion de tiempos y costos es muy importante en el drea de laboratorio de control de
calidad, ya que nos permitird tener los resultados en menos tiempo, esto se logrard con una
medicion de tiempos entre las pruebas con el equipo NIRS DS2500 y la quimica humeda, asi como
un analisis metddico sobre los gastos que se hacen con utilizando el equipo a validar y la prueba
tradicional, contando con los reactivos y cuantos se hacen en cierto periodo, lo que ayudara

también a la disminucidon de residuos.
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1.3 Objetivos

Objetivo general.

Validacién del equipo de laboratorio NIRS DS2500 para el drea de calidad de Industrial Patrona S.A.

de C.V., minimizando costos y tiempos de entrega en los parametros de dacidos grasos libres,

impurezas insolubles, valor de perdxido, valor de yodo, humedad y materia volatil, materia

insaponificable, fosforo y clorofilas, en el producto terminado.

Objetivos especificos.

>

>

>

Especificar frecuencias mensuales por andlisis dentro de la quimica humeda.
Obtener un registro de reactivos empleados para cada uno de los parametros.

Realizar un analisis de costos que especifique costo por analisis dentro de la quimica

himeda
Analizar muestras en el equipo NIRS DS2500.
Validar del equipo NIRS DS2500.

Realizar un instructivo para utilizar el equipo NIRS DS2500.

1.4 Definicidn de variables
Una de las variables mas significativas fueron los resultados obtenidos dentro de la quimica

himeda teniendo en consideracién que el resultado por pardmetro siempre varia y se deben tener

al menos 10 muestras por parametro para el mismo analisis, para poder alimentar la curva del

equipo, donde se muestrea también el tipo de aceite, el parametro y el resultado de este.
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1.5 Hipotesis
Se hace la validacién para el equipo NIRS DS2500 por medio de una comparacién de resultados
entre el equipo y por quimica humeda.

Ho= Se tiene una comparacién de resultados donde no hay varianza en cuanto al equipo y a los
arrojados por quimica humeda.

Hi= Se tiene una comparacién de resultados donde aun hay varianza entre el equipo y los
resultados arrojados por quimica hiumeda.

1.6 Justificacién del Proyecto

Este proyecto tiene como principal objetivo el validar el equipo de laboratorio NIRS DS2500 para
obtener resultado rapido, eficaz y sencillo en el que también se podran reducir costos de los
analisis que se realizan diariamente en la materia prima para los aceites, como consecuencia a
largo plazo, se encuentra la reduccién de tiempo para la entrega de las muestras al drea de
produccién y la reduccién de costos para realizar los analisis correspondientes y debido a que la
empresa Industrial Patrona S.A. de C.V. tiene en cuenta la reduccion de material contaminante,
este equipo nos ayudara a reducir los residuos que se generan para cada uno de los analisis que se

realizan a diario dentro de la quimica humeda.

1.7 Limitaciones y Alcances

Se logré alimentar al equipo NIRS DS2500 del laboratorio de calidad para los analisis en aceites
crudo de extraccion, refinados, desgomados, envasado y pipas. Dénde los resultados arrojados por
guimica humeda tienen semejanza a los obtenidos via quimica himeda. Aunque la calibracion del
equipo se hiciera de manera remota, esto hace que la calibracion de este pueda llegar a tardar en
cuestiones técnicas, por lo que es necesario contar con una correcta calibracion y alimentacién por

parte de los laboratoristas de Industrial Patrona.
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1.8 La Empresa Industrial Patrona S.A. de C.V.

La historia de esta empresa se remonta al 29 de enero de 1945, cuando cinco hombres con una
gran vision de los negocios fundaron la "Fabrica de Aceites El Faro”, estableciendo su domicilio en
la ciudad de Cérdoba, Veracruz. Lugar privilegiado geograficamente por su cercania a la capital de
la republica y al puerto de Veracruz, siendo también la puerta principal de acceso hacia el sureste
del pais. El 2 de mayo de 1972 cambia su nombre a "Industrial Patrona S.A. de C.V.", y se
constituye como una importante empresa generadora de empleos en la regién. Para septiembre
de 1977, cambia su domicilio hacia el ahora ubicado en la calle Patrona nimero 13 de la zona
industrial de la misma ciudad de Cdrdoba, Veracruz, predio en el cual se previd el crecimiento y
desarrollo alcanzado a la fecha. Nuestra empresa estd orientada hacia la fabricacién de aceites
vegetales comestibles y subproductos de estos, incluyendo la distribucién y la venta. Las
innovaciones tecnoldgicas que nuestra empresa adopta, a fin de mantenerse a la vanguardia de la
industria aceitera nacional, mantiene el rumbo del giro que inicialmente le dieron sus fundadores:
la fabricacién de aceites a base de semillas de soya, girasol, maiz y canola, asi como de sus
subproductos, con el fin de comercializarlos y distribuirlos en el mercado nacional y ahora también
en mercados internacionales. Para esta distribucidon nuestra empresa cuenta en la actualidad con
mas de 50 depdsitos ubicados en ciudades estratégicamente localizadas en el territorio nacional,

abarcando con ello un gran porcentaje del mercado consumidor nacional.
"Misién"

Elaborar y distribuir aceite vegetal comestible de éptima calidad obtenido a través de la tecnologia

mas actualizada, para satisfacer la sana alimentacién de nuestros clientes.

14



"Visiédn"

Ser una empresa, altamente productiva, lider de la industria aceitera y ser la mejor opcién para

nuestros clientes.

En Industrial Patrona se especializan en la fabricacién de aceites vegetales comestibles utilizando
ingredientes de la mejor calidad y tecnologia de vanguardia durante el proceso de produccidn.
Todo esto con la finalidad de ofrecer distintas presentaciones para satisfacer las necesidades del

nuestro mercado a nivel nacional e internacional.

IPS A
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CAPITULO 2. METODOLOGIA

Dentro del laboratorio de control de calidad en Industrial Patrona, se controla localidad en ciertos

puntos del proceso, en los que se necesita un resultado confiable y apegado a lo real demostrado

en los resultados de la quimica hiumeda y en los resultados que se obtienen en el equipo.

Dentro de la produccion de aceite se encuentran 3 etapas importantes de muestreo, extraccion de

aceite crudo, aceite crudo desgomado y aceite de los tanques de almacenamiento, en estas 3

etapas se realizan analisis de quimica humeda tales como 4cidos grasos libres, impurezas

insolubles, valor de peréxido, valor de yodo, humedad y materia volatil, materia insaponificable,

fosforo y clorofilas.

2.1 Diagrama de flujo metodologia de proyecto

Validacién del
equipo NIRS
DS2500

Aceptacion de la
estadia.

Definicion del
proyecto.

Anilisis de diferentes
tipos de aceites.

Vv

Registro de los
parametros.

Analisis de muestras
en el equipo.

Alimentacion del
equipo con los
resultados por quimica
hiameda.

Calibracion del equipo
con los resultados de
quimica humeda.

N

Andlisis de frecuencias
por aceites.

Analisis de costos de
reactivos por
parametro.

Verificacion de la
normatividad utilizada.

Recoleccion de
informacion del
equipo.

vV

Analisis de costos del
equipo.

Elaboracién de un
manual para utilizar el
Equipo NIRS DS2500.

Definicién de
conclusiones y
recomendaciones para
Industrial Patrona.

>

Termino del proyecto.
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Diagrama de flujo para las frecuencias de bombeos.
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2.2 Normatividad para analisis de aceite comestible en quimica
humeda.

Dentro de la frecuencia de aceites se hace la recepcién donde se analizan los siguientes
parametros, acidos grasos libres, indice de perdxido, clorofilas, fosforo, humedad y

materia volatil, indice de yodo, impurezas insolubles, y materia insaponificable.

Acidos grasos libres NMX-F-101-SCFI-2012 Quimica Himeda

idice de peréxido NMX-F-154-SCFI-2010 Quimica Himeda

Clorofilas Método oficial AOCS AK 2- Quimica Himeda
92

Fosforo Método oficial AOCS Ca 12- | Quimica Himeda
55

indice de yodo NMX-F-152-SCFI-2011 Quimica Himeda

Humedad y materia Método oficial AOCS Da- Quimica Himeda

volatil Za48

Materia insaponificable NMX-K-306-SCFI-2006 Quimica Himeda

Impurezas insolubles NMX-F-154-SCFI-2010 Quimica Himeda

Tabla 1. Normas y métodos.



CAPITULO 3. DESARROLLO DEL PROYECTO

Metodologia para la validacion del equipo de laboratorio NIRS

DS2500.

Se hizo la aceptacidn de la estadia por parte de Industrial Patrona S.A. de C.V. para el laboratorio
de control de calidad, alli se hizo la definicién del proyecto, que es la validaciéon de un equipo de

laboratorio que es capaz de predecir por medio de tecnologia dptica de ondas de 400 a 2500 nm.

Se realizé el muestreo de diferentes aceites para la alimentacion del equipo, como lo son el aceite
de prensas, de extraccion, desgomado, blanqueado, deodorizado, envasado y para pipas, con el fin
de desarrollar una curva de alimentacidn mas robusta para el equipo y con ello trabajar los
resultados de estos aceites por esta via, al ser de mayor rapidez y para tener una reduccién de

costos en cuanto a los reactivos que se utilizan.

Se hizo también un registro de los resultados de los parametros via quimica humeda, esto para
poder alimentar al equipo con el mismo aceite con el que se hizo via quimica himeda y alimentar
al equipo con estos resultados para poder después calibrarlo de acuerdo con los resultados que

este obtiene y los que se obtienen via quimica hiumeda.

Los analisis de muestras en el equipo mostraban un diferente resultado o muy distante por ello se
llevd a cabo una calibracién con la alimentacidn de resultados via quimica humeda, haciendo asi la
curva del equipo mas robusta en cuanto informacién, todo esto fue via remota ya que los

ingenieros de FOSS pueden hacer estas calibraciones de esta manera.

Al llevarse a cabo el registro de muestras por aceite y por parametro, también se hizo un analisis
de frecuencia mensual por cada tipo de aceite y por cada parametro, con ello se busca hacer una
suma de cuantas muestras se realizan mensualmente y como esto ayudara a Industrial Patrona en
su reduccidn de costos, lo que nos facilité la busqueda de facturas de este afio y de afios pasados
para el andlisis de costos en cuanto a reactivos utilizados dentro del laboratorio de control de

calidad.
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Se hizo una recoleccion de datos del equipo NIRS DS2500, esto con la ayuda del personal del
laboratorio, para poder realizar un manual para facil acceso al equipo que les ayudara también al

personal a utilizar de una mejor manera este instrumento.

Al culminar el andlisis de frecuencias y costos, notamos que los costos por quimica himeda que
suelen tener mensualmente son mayores al costo anual que tiene el mantenimiento preventivo
del equipo, y ya que el equipo tiene su mantenimiento preventivo, cada aino. Este suele tener una

vida de 5 anos hasta su primera falla mecdnica.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y CONCLUSIONES.

El equipo NIRS DS2500 tiene una alimentacién de anadlisis por quimica humeda los cudles nos
ayudan a tener un mejor resultado, todo esto por los ajustes que se le dan al ir incrementando la
variedad de parametros arrojados, obteniendo un mejor resultado debido a la curva de prediccién

con la que se trabaja.

El equipo NIRS DS2500 potencializa la productividad de analisis ahorrando tiempo y dinero por
cada pardmetro, por lo cual ese dinero invertido mensualmente para los analisis por quimica

himeda, se le da al equipo un mantenimiento preventivo anual.

Debido a que el equipo aun requiere una curva mas amplia, serd alimentado por los quimicos de

Industrial Patrona S.A. de C.V.
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4.1 Resultados.

Como consecuencia a largo plazo se tiene que los costos por insumo de reactivos para los
pardmetros de dacidos grasos libres, indice de perdxido, clorofilas, fosforo, humedad y materia
volatil, indice de yodo y materia insaponificable, se van a reducir por el hecho de realizarse por
medio del equipo y ya que el equipo no utiliza ningln reactivo, sera un gran aporte también para

el medio ambiente, ya que no se utilizaran las mismas cantidades de aceites para sus muestreos.

Ya que dentro de la quimica hiumeda se tiene un gasto mensual alin mayor que el gasto anual que
tiene el equipo, gracias a la tecnologia con la que trabaja, la prediccién de los resultados se

encuentra dentro de la norma, pero no es tan cercano a lo arrojado por quimica humeda.

Se logrd la validacién del equipo NIRS DS2500 dentro del laboratorio de Industrial Patrona S.A. de
C.V. en un 75% debido a la falta de calibraciones por parte del personal autorizado de FOSS ya que
debido a que la siguiente calibracidon estaba programada para después del término de la estadia,

no se logré concretar al 100% la validacion.

Dentro de los resultados a mostrar se encontraba el analisis de costos para la materia prima
(semillas y leguminosas) ya que debido al tiempo no se logré concretar, ya que es un area
diferente y debido a politicas de la empresa no se puede dar informacién sobre los precios de

materia prima.

Para poder concretar la validacion también se realizé un andlisis de costos para posteriormente
compararlo con los costos que se tienen con el equipo, al realizarlo obtuvimos que al mes el gasto
generado por quimica humeda asciende a lo mismo que se gasta el equipo anualmente por

mantenimiento preventivo.

Lo que hace del equipo una herramienta eficaz para la prediccién de resultados y facil de utilizar

para los laboratoristas de Industrial Patrona.
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4.2 Frecuencia mensual de analisis por quimica humeda.

indice de

peroxido

clorofilas

fosforo

indice
de yodo

Impurezas
insolubles

Mat.
Insaponificable

Aceite crudo
de prensas

Aceite de
extraccion

Aceite
desgomado
Bombeos
Pipas
Aceite de

extraccion

Aceite
desgomado
Bombeos
Pipas
Refinados
Blanqueados

Deodorizados

Envasado

31

31

62

60

31

93

60

720

180

1440

231

N/A

N/A

N/A

N/A

60

N/A

N/A

N/A

60

12

150

155

231

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

150

1116

N/A

N/A

62

31

N/A

N/A

93

N/A

20

12

1

(Canola)

N/A

44

31

31

62

N/A

N/A

31

93

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

16

31

62

N/A

31

N/A

93

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

Por contrato

(3)

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A

N/A
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4.3 Analisis de costos mensual para quimica huimeda.

Los andlisis de costos para quimica humeda mensual se hicieron en base a los reactivos utilizados por pardmetro dentro de la empresa. Teniendo

en cuenta el gasto generado por mes y la cantidad de reactivos utilizados.

Los precios por afio varian por lo que se utilizaron las facturas al afio correspondiente 2017-2018.

2943

690

10

155

1274

Alcohol
123.7L
3943.019138

Acido acético

Glacial
$9,979.38

Yodo
monocloruro
$181.80

Eter de
petréleo
$312.50

Papel GFC
$9.00

Cloruro de
metileno
$1,554.28

Fenolftaleina
123.7 gr
936.4012875

Trimetilpentano
$11,757.87

Ciclohexano
$306.00

Alcohol

$4.00

Keroseno
$18,189.61

Hexano 95%
$393.66

NaOH 0.1 N
515L
531.94725

Almidon
$12.00

Yoduro de
potasio
$143.60

Agua destilada

$2.00

Eter de petréleo
$541.70

Agua

destilada
$245.08

Almidon
$1.00

Hidroxido de K

$26.50

Agua destilada
$157.00

Tiosulfato
de
sodio 0.01 N

$48.00

Tiosulfato de
sodio 0.01 N
$26.30

Hidroxido de

sodio

$2.60

Alcohol
$71.30

Total

5411.36768
Yoduro de
potasio
$1,952.46  $23,994.79
Agua destilada

$11.80 $670.50
$347.60
$18,968.61
$1,947.94
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Oxido de zinc Molibdovonato Fusible

223 grado reactivo  acido nitrico de amonio Fosfatos cromo-niquel
10%
$1,596 $372 $558 $644 $326 $3,496

Gran total 54836.8077
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4.4 Analisis de costos mensual equipo NIRS DS2500

El anadlisis de costos mensual del equipo NIRS DS2500 muestra a continuacién los reactivos
utilizados para la limpieza de los articulos del equipo, ya que el equipo no utiliza algun reactivo

para analizar el aceite.

RBeactivo Costo

Apgua destilada 10 litros 5219.20
alcohol 96" 10 litros S220.00
Gran total 543920

Ya que el equipo no necesita de reactivos para poder analizar los pardmetros que se describen, el
dinero que se ahorrara mensualmente por la disminucién de andlisis por quimica hiumeda sera
utilizado para el mantenimiento preventivo anual del equipo que tiene un costo total de

$50,000.00 pesos.

El cambio de la ldampara se hace cada 8 meses por mantenimiento preventivo o antes, si se

necesita un mantenimiento correctivo.
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4.5 Manual para utilizar el equipo NIRS DS2500.

FOSS

NIRS™ DS2500F

-y - - .

MANUAL PARA UTILIZAR EL
EQUIPO NIRS DS2500

Industrial Patrona 5.A. de C.V:

Descripcion breve
Es este manual se describe la manera correcta de wtilizar el equipo de laboratorio MIRS D52500
dentro del laboratorio de control de calidad de Industrial Patrona 5.4, de C.V.

T.5.U. Rosa Isela Hernandez Maldonado
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Introduccion.

Este manuzl ha sido desamollado con e fin de apoyar 2l personal gue Bbora en el aboratorio de
calidad al utilizar el equipo de leborstorio NIRS 052500 con & fin de analizar en menos tiempo las
muestras en distintos tipos de aceites.

Ls finzslidad de este equipo es determinar los perametros de acidos grasos libres, indice de yodo,
indice de pertxdido, dorofilas, fosforo, impurezas insclubles, humedad y materiz volatl y materia
inszponificable. Todo esto como parte esendsl de |z clidad deal aceite y sus especificadones.

Instalacidn

Instrucciones para la colocadon del instrumento.

El instrumento pesa 27 kg vy debe ser elevado entre dos personas, debe estsr sislado de
vibradiones ya que podrian afectar los resulizdos del anslisis.

HNo debe impedirse |z droulacion del sire slrededor del extremo de enfriamiento de ks lampara.
Sers necesario dejar el sufidente espadio para permitir k2 drouladon de sire en todo momento.

Instalacion del software
L=z instzlzcion del software s= describe en uns guis de instelacion independients gue se adjunts
con 2 software.

L== nusvas instaladones de software se pueden distribuir mediznte |z red Maosaic

Esto se reslizzrs durante una sincronizacion con e servidor Mossic y 2l operador s2 ke informaz
de gue existe una achuslizadon de software disponible.

Una ver conectado 2l equipo se reslizs |z consxion con &l PC

Esta configuracion requiers de 2 conectores de red.

29



Instrucciones de funcionamiento.
G
1 Endenda el instrumento
Ezspers = gue |z LED naranjz de 2 parte delanters se encendz. 5 |3 t=ps estsha cemada al
encender &l instrumento, k= t=pa 52 abrirs en este punto automaticaments.
2. Inidie el programa 15iscan Nowvs en el PC
El software encontrara automaticamente [z prueba de disgndstico del instrumento.
3. Reslice el diagnostico del instrumento.

Al ammancar [Slscan Nova, se inida sutomaticamente |z prusba de diagndstico del instrumento
antes en el mismo dia. 5 & instrumento Slscan Nova se dejan encendidos durante la noche, =
prusba de dizgnostico del instrumento se inidars desde |z vists avanzado (cere)/ disgnostico del
4 EBecutar <<Mussira de control=> (check sample).

Debe realizarse una muestra de control en intenvalos periodicos. B intervalo recomendado sera
diario, pero se podra ajustar para que se comresponda con los procedimientos de fundonamiento
estandar koczles, [por ejemplo <<en cads tumo nuevo™> | <<antes y despuss del trabsjo diaric>>,
=Zsemanzimeante=>]

4.1 Procadimiento del analisis.
4.1 1 Preparacon de las musstras.
L= liguidez de wuns muestra antes de un analisis tene 2 ventzjas.

- L= muestra anzlizadz sera mas representastive del conjunto.
- Los posibles emmores gue se pusden obtensr al llenar e cubsta disminuiran debido =2 L=
homogeneidad de la musstra.

41 7 Anslisis de |z musstra.

1 Ehjz |z cubets adecuads parz Iz musstra.
Frepare cuidsdosaments |z muestrz y rellens |z cubsts de muestra hasta armibs. Es posible
compactar este tipo de musstras que tienden 2 formar espacios vaoos en ke cubsts al verterlas
utiizado Iz tapa con IEmina de oro.

2 Situeé |z cubstz llenz en el compartimiento de muestras y demre k2 tapa.

3. Haga dic en el iono del producto (product icon) y selecdons el producto (product) que
desee analizar.

4_Ssleccone un producto, cologue |z cubeta de muestras llena en posicion y hags dic en inidar
[start) en k2 esquing inferior derecha pars iniciar |z secuencia de anslisis.
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Nota: Debe estar en vista de resultados (result view), vista de historial [history view) o vista de
grafico [graph view) pars comenzar un analisis. B anslisis no puede comenzar |2 vists avanzads
(care)

L= cubeta espadfica que debe utilizarse con &l producto selecdonado puede marcarse junto con &
de funconamients [operation profile de Maossic)

4.2 Apsgar el anslizador y el software.
El instrumento y & PC pueden mantenerse encendidos entre anslisis y por k2 noche sin problems.

32 recomisnds apsgar o reinicier 2 PC 2 intenvalos regulares parz evitar problemas de
acumulacitn de archivos de registros temporales y memoria redundante. LA frecuenda con |2 que
necesite reinidar el PC dependera del propio PC. [Pero no es recomendzble dejar encendido un PC
durants meses. |

El instrumento y &l software I5lscan Nova s=2 endenden y apagan por separado. Al apagsr =
software no s2 apagara & instrumeanto ni ka lampara del intesior.

Para apagar el analizador

Dirijzse 2l menu avanzado [care)l

Hzsa dic en <<cemar aplicadon>=> [dose application).

Hags dic en <<Aceptar=> [0K) para cerrar el software.

El instrumento y Iz lampara ssguirsn redbiendo comisnte. Pars apager & instrumento por
completn desconéctelo de |z alimentadion con el intermuptor de encendido (apagado del
panel traseno)

B

Menu avanzado (care)
El meru <<zvanzado™> (czre) contiens lzs fundones gue no estan relecionadas con el anslisis

TuiInEno.

La sincronizacion de Mosaic (Mossic synchronization) la ventana sincronizadion de Mosaic ofrece
unz vision generzl de las Oltimas sincronizadones en ks que 2l analizador ha intercambizdo datos
con el senvidor.

Pare revisar &l contenido de una sesion, marguela y haga dic en <<ver registros>> [view log)

Al hacer dic en <<Acnuslizar shorz=> [update now) s2 reslizars una sincronizacion manusl, gue
cargars todos bos detos relevantes en el servidor Mossic, descargars todas las scuslizaconss
disponibles del servidor Mossic activars sutomaticamente k== achuslizadonss en instrumento
local.
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Sincronizaciones automaticas se realiza a determinados intervalos y cargara todos los datos
redevantes en &l servidor Mossic. Estes acnuslizacionss no 2 instzleran sutomaticaments, sing que
se avisa al operador de que hay nuevas actuslizacionss disponibles, se le ofreceran las opdones
<<actusalizar shora>> (updste now) o <<posponer>> [snoozs].

Se mostrara un mensaje cuando se distribuye una version acualizads del 1Skscan Nova desde of
servidor Mossic

Calibracién del instrumento
La fundon calibracion del instrumento esta en el mend avanzado (care) e induye dos fundones:
- Calibracion de longitud de onds partiendo del estandar de referends de longitud de onds
extremo.
-  Comrecdon de intensidad, con un estandar de comeccion por referencias extemnas.
La calibracion del instrumento debera realizarse siempre que el software lo pida o cusndo lo
recomiende un representante de FOSS. La no ejecucion de lz calibracdon del instrumento cuando
s& be pida no le permitira analizar muestras (ni tampoco reslizar otras tareas), pero todas las
miuestras se mancaran con bz advertends <<es necesario cslibrar el equipo>>.

La calibracion del instrumento debera reslizarse, ademas tras sustituir |z lBmpara del NIRS DS2500.
A continuadion, se musstra una descripcon de las dos operaciones. Debera recordar gue ambaos
slementos, celibradion de longitud de onds o comreccion de intensidad se reslizarsn siempre de
forma secuencial durante clibracon del instrumento. No es posible iniciarios por separado.
I5lsczn Movs recopilars & incluirs los resultsdos de ambas secuenciss en su tratamiento
miatematico avanzado, para gerantizar la calibracion optima del instrumento, en términos de
precision de longitud de onda, e intensidad.
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Calibracion de longitud de onda

£1 NIRS DS2500 utilizz un metodo innovador de calibracion de Iz longitud de onds, pars asegurar iz
coherenca entre instrumentos. Un estandar de longitud de onds, basado en matenizles con
posiciones pico estables y conoddas, s2 usa para calibrar |2 escala de longitud de ondz de cads
instrumento.

£l estandar de referencia de longitud de ondz externo e intamo 32 ores con los mismos matenzles.
En FOSS estos estandares de longitud de onda se calibran con un instrumento maestro controlado
y 32 normzlzan con respecto 2l estandar SRM-1520= de NIST. Esto asegurz que =l registro de Iz
longitud de ondz de cada instrumento s2 puede trazar hasta un estandar conocido. Cads estandar
tiens sus propios TaCtoras UNicos QUE 32 UsSan Para ssegurar un vinculo pradso y trazsble con el
estandar SRM-1520z de NIST.

Esto as=gura que =l registro de |2 longitud de onda de cads instrumento s pusde trazar hasts un
estandar conocido. Cadz estandar tiene sus propios factores UNicos Que Se USSn Para 3segurar un
vincule precizo y trazable con =l estandar SRM-1320= de NIST. Los valorss nominales de
calibracion del estandar extremo s entregan en una unidad USS junto con Iz cubetz EWC. Los
valores nominzles de calibracion del estandar de longitud de ondz intemo s2 zlmacenan en
software interno del instrumento.

Para el funconamiento rutinario del dispositivo, se recomiends utilizar &l estandar de longitud de
onda intemno 2 Iz hora de reslizar la calibracion del instrumento. Unicamente tendr3 que utilizar el
estandar de longitud de ondz interno = Iz hora de rezlizar Iz calibracion =l instrumento de
misma forma.

No suele ser necesano utilizar Iz referenciz de ondz extema donde |2 calibracion del instrumento,
y2 que &l estandar de onda interno calibrarz el instrumento de Iz misma forma.

Obviaments, debera utilizar Iz referenda de longitud externz si sus politicas de control de celidad
locales exigen el uso de un estandar externo. L= cubstz EWC no se incluye con Iz comprz del NIRS.
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Software
Este apitulo inchuye una introduccon a los 2 programes utilizados para & funconamiento y Iz

- |5lscan Nowvs
- Mossic

I5lscan MNova

Es &l software operativo del NIRS D52500 contiene todas las fundones necesarias para las nutinas
de andlisis nommales.

Seleccionar e producto y comenzar & analisis.

Introdudr la informacon de 1D de |z muestra y de otros campos de informadcon
reladonados con kB muestra.

Pressntar los resultados en |z pantzlis.

Vistas detzllzdzs de lss musstras sctusles o historices.

Generar infiormes sobre resultado o dizgndstico.

Realizar dizgndsticos y calibrar instrumentos.

Crear copizs de seguridad de bass de datos.

Configurscion d generscion de informacion de transferendz de dstos y notss de copias de
seguridad.

Configuracion y comandos para 2 comunicacion con e servidor MOSAIC

Imiciar sesion de asistends remots 3 traves de intemat.

R N S

TSN

Se utilizz pars |z configuradon de ks interfaz de usuanio o de I5kscan Nova y determiing que esta
disponible para las operadones de analisis rutinarias.

Productos y calibraciones activas.

Perfiles de fundonamisnto

Parametros cloulados

lconos, nombre de parametro y unidades

Campaos de informiacion sobre la muestra obligstonios y opdonales.
Plantillas de informe.

Configuracion de pendients e intercepdon y compensacion de humedad.

L=s configuradones de los instrumentos se gestionan locsiments con el software MOSAIC.

UL

El operador manejz el HIRS D52500 mediante o software 15lscan Nova.

52 u== un PC parz [Slscan Nova y &l software MOSAIC, s2 usa para reslizar las copizs de segunidad
de los datos y configurar bos parametros.

MOSAIC solo 52 conedta 3 un solo instrumento.
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Cuidado del equipo.
Antes de empezar a utilizar el equipo, se debe inspeccionar ambas partes del equipo, el slurry cup
qurtz, y |a tapa con lamina de oro.

Imagen 1 Slurry cup Quartz Imagen 2, Tapa con laminag de oro

Esto se hace con el fin de prevenir y evitar su mal uso, ya que, al dafiarse el cristal de cuarzo o la
lamina de oro, el resultado no sera el correcto, debido a la forma en Ia que el equipo lee las
muestras.

Llenado de |a copa de cuarzo.

Para el llenado de la copa de cuarzo, se utiliza una pipeta de trasferencia de 2.5 ml, esto para
evitar un mal llenado de la celda de cuarzo, extendiéndose desde una de las orillas de |z celda
hasta completar el circulo de cuarzo con aceite.

Imagen 3. Uenado del shurry cup guarts
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Uenado de la copa de cuarzo.

Para el llenado de |z copa de cuarzo, s2 utiliza unz pipets de trasferenciz de 2.5 ml, esto para
evitar un mal Benado de Iz celda de cuarzo, extendiendose desde una de Ias orllas de Iz celda
hasta completar el droulo de cuarzo con 3ceits.

imagen 3. Uenado del shury cup guar.

Cerrado de la copa de cuarzo correctamente con la tapa de Idmina de oro.
L= maners correcta de sellar el cuarzo con 2l sceite s debe hacer desde Iz onillz del cuarzo
deslizandose hasta t=par completaments el acsite.

2

4. Se coloc desde G onilia del Suty cap uart knagen 5. Se desias lentamente
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Cerrado de la copa de cuarzo correctamente con la tapa de ldmina de oro.

La manera correcta de sellar el cuarzo con el aceite se debe hacer desde la orilla del cuarzo
deslizandose hasta tapar completamente el aceite.

§ J .

Imagen 4. Se colota desde la orilla del Slurry cup quartz Imagen 5 Se desliza lentamente

Imagen 6. La tapa con bafio de oro tapa el aceite,
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Checar la muestra.
Posteriormente se verifica que la muestra no tenga burbujas o materia extrafa.

Imagen 6. Se verifica la muestra
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Andlisis del aceite en el equipo NIRS DS2500.
En =l programa I1S1Scan Nova, definimos =l tipo de aceite que 2 va 2 analizar, se inicia = analisis
del aceite, s= presions en el boton naranja.

mEDOD ED '

-—ar et Fer— o et Oown. PND. AL EeCE. AN e, PRA BONEOEE) (geen]

SAARRARRRERARD

-,
=
-

LFINADOS

Imagen 8. Programs 55cn Nova.

Se procede a poner etiqueta a la muestra para tener un registro sobre las muestras de
aceite analizadas.

Imagen S. Se etiguets I muestrs 3 anaicar.
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Al analizar la muestra se lleva a cabo la lectura de la muestra por medio de la luz 6ptica NIRS en un
rango de onda de de 400 a 2500 nm.
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Imagen 10. Equipo NIRS analizando aceite.

40




Alimentar el equipo con los resultados arrojados en quimica himeda.

¥z finzlizado el analisis se toman los result=dos arrojados en quimics humeds pars introdudirios al
historico del equipo, esto para ayudar 2 mejorar |2 curva del equipo y que los resultados que este
arroje sean lo mas carcano 2 lo real.

L= maners correcta de simentar el equipo 25 = siguients.
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Imagen 12 ASmentacion del egquipo con los resultados de quimics hameda 2

Se zlimenta 2l eguipo con &l resultado obtenido por guimicz humeda.
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Sustitucion de una lampara.
El instrumento debers limpiarse bien antes de sustituir una ISmpara pars evitar gue el polvo dafie
el reflector, |z sustitucon debers reslizarse en un entormo impic.

Recuerde llevar 2 csbo ke clibracdon del instrumento despuss de cambiar Iz lempara y de haber
czlentado durant= dos horas.

5 ficie cali
L= lEmpars puede calentarse mucho es imprescindible utilizer puantes de slgodon pars cambizr ks
lampara con e fin de evitar lesicnes por calor.

P -

Ho toque el aistal de |z IBmpara ni el reflector, ni deje gue ninuns superficie rugoss entre en
cont=cto con &l oistzl de |z Empara. Un arefiszo micescopico en el aistal podria llegar 2 causar
que Iz |2mpars estzllzrs.

P -

L= lempara podria resultar dafiads por mancas de dedos o residuos oleaginosos. Es imprescindible
witilizar guantes de algodon pars cambiar |z lempara pars evitar cuslquier dano.

Sustitucion del halogeno de la siguiente manera.

1. Apague € instrumento. Desconéctelo de la comients.

2. Abm ks tapa fronizal.

3. Afioje los 4 tomillos que fijan |a Epa de cubieris con la lave Allen de 4 mm
suministrada.

4 Gire con ouidado & conjunto de ks lémpars ¥ susitelo del instrumento.

5. Use dl destomillador de punia plana proporoonado para aflojar los 2 tomillos que
filan los cables de kB lampas.

&. Cologue |3 nueva IZmpars y reslice & montsje en orden inverso.
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Espedficaciones técnicas.

Datos técnicos.
NIRS D52500
Dimensiones [ancho x largo x alto) 375 x 450 x 300 mm
o 7 ks
Fusible E&
Contacto elécrio 105 VA
Nivel de ruido <70 dB [4)
Enfriamiento Texzco Hawoline x LC PG agualil (Enfriamiento
lzmpars)
Grado de proteccon IP 65

Requisitos para la instalacion

MIRS D52500

Suministro eléctrico 100-240 W CA *) Frecuenciz 50-80 Hz dase 1,
COnesion 3 tiema.

Temperatura del ambisnte 5407

Temperstura de slmecenamisnto De -2FCaFC

Entoma CEM Uso de lsboratorio, requisitos del sechor

Fundonamiento Uso en interiores

Altitud Hasta 2000 mm

Sobrecargs transitoria Conforme a la categonia Il

Contaminadion Grado 2

Humedad ambientsl <53

Entomo mecanion Fijo y mdwil en ocasiones

Vibraciones skestorias [dos especiros distintos)

0.19 grms 2 10-15 Hz conforme 3 espectros de
|2 norma CH 60063-2-643.

0.19 grms a 10-1250 Hz conforme a los
especiros internaos ed FOSS.

*} Las fluchuadiones en el voltaje del suministro elécinico no pueden ser superiores a +/- 10% de

woltaje nominal.
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Datos del rendimiento.

NIRS D52500
Modo de medicon Reflexion o transflexion {para liguido)
Rango de longitud de onda 400-2500 nm
Detector Silicona 400-1.100 nm. Sulfuro de plomo 1.100-
2500 nm
Ancho de banda optica 275 +/-01inm
Miimero de puntos de datos 4.2 00 (3300 par= el KIRS D52500)
Rango de absorbandia Hasztz 2 AU

Nimero de submuestras:

Valor predeterminada 7 pars anslisis en cubstz
pequefia, 8 para anslisis en cubeta grande
[zjustziis)

Tiempo de analisis 1 minuto por cada 8 muestras

Resoludion especral 05 nm

Predision de Is longitud de onda < 0U05 nm

Precisicn de Iz longitud de onda entre <02 nm

instrumentos (basado en un grupo de

znzlizadores)

Ruido fotométrico *) 400-1.100 nm <200
1100-2500 <200

*JRuido= Valor RMS normializado temporsiments expresado comao:

AU*YS
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4.2 Trabajos Futuros

Debido a que el equipo de laboratorio NIRS DS2500 necesita una mayor alimentacidon de los
diferentes tipos de aceite para un mejor resultado, se debe seguir con el estudio metddico de los
analisis por quimica humeda y con ello alimentar la curva del equipo, para posteriormente realizar

la siguiente calibracidn y con ello obtener un mejor resultado en el equipo

4.3 Recomendaciones

Mantener el equipo en buen estado, ya que al no necesitar reactivos se debe tener especial

cuidado con los artefactos para su calibracidn y uso dentro del laboratorio.
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ANEXOS

Los siguientes anexos son normas y métodos oficiales para realizar los andlisis por quimica
himeda dentro del laboratorio de Industrial Patrona S.A. de C.V.

Norma Oficial para la determinacion de acidos grasos libres.

WHDOE

KX
kR
&5

SECRETARIA DE
ECOMOMIA

NORMA MEXICANA
NMX-F-101-SCFI-2012

ALIMENTOS - ACEITES Y GRASAS VEGETALES O
ANIMALES - DETERMINACION DE ACIDOS GRASOS
LIBRES - METODO DE PRUEBA
(CANCELA A LA NMX-F-101-SCFI-2006)

FOODS - VEGETABLE OR ANIMAL FATS AND OILS -
DETERMINATION OF FREE FATTY ACIDS - TEST METHOD
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4 APARATOS Y EQUIPO

4.1 Balanza analitica con sensibilidad de 0,0001 g.
4.2 Bafio de vapor de reflujo o similar.

4.3 Parrilla eléctrica o similar.

4.4 Material comin de laboratorio.

5 MATERIALES Y REACTIVOS

Los reactivos que a continuacion se mencionan, seran grado analitico, a menos
que se indique otra cosa; cuando se hable de agua, esta sera agua destilada.

5.1 Solucion de hidréxido de sodio exactamente valorada (segln tabla
1).
52 Alcohol etilico de 95 © (v/v) neutralizado en el momento de usarse

con hidroxido de sodio 0,1 N.
fenolftaleina.

utilizando como

5.3 Solucion alcohdlica indicadora de fenolftaleina al 1,0 %.

6 PREPARACION DE LA MUESTRA

indicador

La cantidad de muestra empleada para esta determinacion debe estar de
acuerdo con la siguiente tabla:

TABLA 1.- Cantidad de muestra

Porcentaje de Muestra en | Mililitros de Normalidad de la
Acidos Grasos gramos alcohol solucion.
Libres
0,0a0,2 56,4+0,2 50,0 0,1
0,2a1l1,0 28,2 +0,2 50,0 0,1
1,0 a 30,0 7,05+ 0,05 75,0 0,25
30,0 a 50,0 7,05+ 0,05 100,0 0,256 1,0
50,0 a 100,0 3,525 + 0,00 100,0 1,0
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A la muestra determinada en gramos, seca, fundida vy filtrada, contenida en un
matraz Erlenmeyer de 300 ml, se le agregan tantos mililitros de alcohol etilico
(véase 11A.1) como lo indica la tabla anterior, previamente neutralizado; si la
disolucion de los acidos grasos libres no es completa en frio, caliente
suavemente el matraz en bafio de vapor a reflujo hasta disolucion completa, y
después se agrega 2 ml de fenolftaleina; se titula la mezcla con la solucion de
hidroxido de sodio valorada, agitando frecuentemente hasta que una coloracion
rosada persista durante 30 segundos.

8 EXPRESION DE RESULTADOS

El porcentaje de acidos grasos libres en la mayoria de grasas y aceites son
calculados como acido oleico, sin embargo en aceites de coco son
frecuentemente expresados como acido ladrico y en aceite de palma en
términos de acido palmitico.

. . Ny 2
Acidos Grasos Libres como Oleico, en % = 1XVx 28,2
pm
Acidos Grasos Libres como Ladrico, en % = FaNx 20,0
e
Acidos Grasos Libres como Palmitico, en % — VaNx 25.6
pm
En donde:
meq es el miliequivalente quimico del acido graso de referencia (Oleico
0,282, Laurico 0,200 y Palmitico 0,256);
N es la normalidad de la solucion de hidroxido de sodio;
" son los mililitros de solucion wvalorada de hidroxido de sodio
gastados en la titulacion de la muestra.
prm es la masa de la muestra en gramos.

Los acidos grasos libres son expresados frecuentemente en términos de Valor
Acido o Indice de Acidez, en vez de porciento de acidos grasos libres. El valor
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acido es definido como el numero de miligramos de KOH necesario para
neutralizar un gramo de muestra. Para convertir el porciento de acidos grasos
(como oleico) a valor acido, se multiplica el porciento de acidos grasos por 1,99
9 REPETIBILIDAD

El procedimiento debe efectuarse por duplicado vy el valor no debe tener una
variacion mayor de + 0,25 %, siendo el resultado final la media aritmeética de
ambas determinaciones.

10 REPRODUCIBILIDAD

La diferencia entre el resultado obtenido por un analista y el promedio de una
serie de determinaciones efectuadas en el mismo material de prueba, por
diferentes analistas, en diferentes laboratorios; no debe ser mayor de 1 %.

11 APENDICE NORMATIVO A

11A.1 En el caso de las grasas se recomienda la mezcla al 50 % de

alcohol/eter.

12 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 60 dias naturales despueées de la
publicacion de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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Normatividad para la determinacion de indice de peréxido.

NORMA MEXICANA

NMX-F-154-SCFI-2010

ALIMENTOS — ACEITES Y GRASAS VEGETALES O
ANIMALES - DETERMINACION DEL VALOR DE
PEROXIDO — METODO DE PRUEBA
(CANCELA LA NMX-F-154-SCFI-2005).

FOODS - VEGETABLE OR ANIMAL FATS AND OILS
PEROXIDE VALUE DETERMINATION
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3 DEFINICIONES
3.1 Valor o indice de peréxido:

Indica los miliequivalentes de perdxidos por 1000 gramos de muestra, que
oxidan al yoduro de potasio bajo las condiciones establecidas en el método.

4 FUNDAMENTO

Este método determina todas las substancias, en términos de peroxidos,
existentes en la solucién de la muestra en los solventes indicados en el
método. El método es altamente empirico y cualquier variacion en el
procedimiento de prueba puede dar resultados erraticos.

5 APARATOS Y EQUIPOS

- Pipeta de 0,5 ml u otro dispositivo volumeétrico que pueda
dispensar 0,5 ml de solucion saturada de yoduro de potasio ( KI );

- Matraces Erlenmeyer de 250 ml con tapon esmerilado;
- Balanza analitica con sensibilidad de 0,0001g;

- Pipetas volumétricas;

- Bureta de 50ml graduada en 0,1ml;

- Placa eléctrica para calentamiento, y

- Material comun de laboratorio

6 MATERIALES Y REACTIVOS
6.1 Solucién de &acido acético-isooctano 3:2, v/v, preparada por la

mezcla de 3 volumenes de acido acético glacial grado reactivo con
2 volumenes de isooctano grado reactivo.
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6.2

6.3

6.3.1

6.3.2

Solucion de yoduro de potasio (KI) saturada, preparada nueva,
cada dia que se realice el analisis, por la disolucién de un exceso
de KI en agua destilada recientemente hervida. Esté seguro que la
solucion permanezca saturada durante su uso, indicado por la
presencia de cristales de KI no disueltos. Guarde en un lugar
oscuro cuando no se use. Pruebe la solucion saturada de yoduro
de potasio agregando dos gotas de solucion indicadora de almidon
a 0,5 ml de la solucién de KI en 30 ml de solucién acido acético-
isooctano Si el color azul intenso que se forma requiere mas de
una gota de solucion de tiosulfato 0,1 N para desaparecer,
descarte la solucidon de KI y vuélvala a preparar.

Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N (Na,S,055H,0)
cuidadosamente estandarizada contra un estéandar primario de
dicromato de potasio como se describe a continuacion:

Solucion de tiosulfato de sodio 0,1 N, preparada por la disolucién
de 24,99 de tiosulfato de sodio en agua destilada y diluyendo a un
litro.

El estdndar primario de dicromato de potasio debera ser

finamente molido, secarse a 105 °C por 2 horas y enfriarse en un
desecador. Pese 0,16 g - 0,22 g de dicromato de potasio dentro
de frasco o matraz de 500 ml, por diferencia. usando una botella
de pesado. Disuelva en 25 ml de agua destilada, agreque 5 ml de
acido clorhidrico concentrado (35 % - 37 %), 20 ml de solucion de
yoduro de potasio al 15 % (15g KI en 100 ml de agua) y dele
rotacion al frasco o matraz para mezclar. Deje reposar por
5 minutos y entonces agregue 100 ml| de agua destilada. Titule
con solucidon de tiosulfato de sodio, agitando continuamente hasta
que casi desaparezca el color amarillo. Agregue 1 ml - 2 ml de
indicador de almidon y continué la titulacion, afadiendo Ia
solucion de tiosulfato de sodio lentamente hasta que el color azul
desaparezca. La normalidad de la solucién de tiosulfato de sodio
se calcula como sigue:

Normalidad = 20,394 x masa en gramos de K,Cr,07

ml de sol. de tiosulfato de sodio
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6.4

6.5

6.5.1

6.6

Solucién de tiosulfato de sodio 0,01 N, cuidadosamente
estandarizada. Esta solucién puede prepararse pipeteando
exactamente 100 ml de solucién 0,1 N dentro de un matraz
volumétrico de 1000 ml y diluyendo exactamente a 1000 ml con
agua destilada recientemente hervida.

Solucién indicadora de almidén probada para sensibilidad,
preparada haciendo una pasta con 1 gramo de almidén y una
pequefia cantidad de agua destilada fria. Agregue esta pasta con
agitacion continua, a 200 ml| de agua destilada hirviendo y deje
hervir por unos pocos segundos. Inmediatamente retire del calor y
enfrié. Acido salicilico en solucion (1,25g/litro) puede ser afiadido
para preservar el indicador. Si se requiere almacenar por un
periodo prolongado, la solucion puede guardarse en un
refrigerador a 4 °C - 10 °C. Una solucién fresca de indicador debe
de prepararse cuando el punto final de la titulacion de azul a
incoloro falla al no ser precisa. Si se almacena bajo refrigeracién,
la solucién de almidéon debe de ser estable por aproximadamente
de 2 a3 semanas.

Prueba para sensibilidad. Coloque 5ml de solucién de almidén en
100 ml de agua destilada y afada 0,05ml de solucién 0,1 N de KI
recién preparada y una gota de una solucion de 50 ppm de cloro
preparada por dilucion de 1 ml de una solucién comercial de
hipoclorito de sodio al 5 % a 1000 ml. El color azul intenso que se
forma se debe disipar por la adicién de 0,05 ml de solucién 0,1 N
de tiosulfato de sodio.

Lauril sulfato de sodio (LSS) = 98 %. Prepare una solucion al 10
% disolviendo 10 g de LSS en 100 ml de agua.

PROCEDIMIENTO PARA ACEITES Y GRASAS

Pese 5,00 g £ 0,05 g de muestra dentro de un matraz Erlenmeyer
de 250 ml con tapdn esmerilado y agregue 50 ml de la solucién
3:2 de acido acético-isooctano. Agite para disolver la muestra.
Agregue 0,5 ml de de solucidn saturada de yoduro de potasio
(KI), usando una pipeta volumétrica adecuada.
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7.2

7.3

7.4

9

Permita que la solucién repose exactamente 1 minuto, agitando
vigorosamente por lo menos 3 veces durante el minuto y agregue
inmediatamente 30 ml de aqua destilada.

Titule con solucién 0,1 N de tiosulfato de sodio, afiadiéndola
gradualmente con agitacién vigorosa y constante. Continué la
titulacion hasta que el color amarillo ha desaparecido casi
totalmente. Agregue 0,5 ml de solucién de LSS al 10 % vy
agregue entonces 0,5 ml de la solucion indicadora de almidoén.
Continué la titulacidn con agitaciéon constante, especialmente al
aproximarse el punto final, para liberar todo el yodo de la capa de
solvente. Anada el tiosulfato de sodio gota a gota hasta que el
color azul desaparece.

Conduzca una prueba en blanco de los reactivos diariamente. La

titulacion de este testigo no debe de exceder 0,1 ml de la solucién
0,1 N de tiosulfato de sodio.

EXPRESION DE RESULTADOS

Valor o indice de perdxido (miliequivalentes de peroxido/1000g muestra)

Donde:

M

V.P. (0I.P.)= (M -T)xNx 1000

Peso muestra en gramos

es el volumen de tiosulfato de sodio de la titulacion del blanco o
testigo;

es el volumen de tiosulfato de sodio de la titulacion de la muestra, y

es la normalidad de la solucidn de tiosulfato de sodio.
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Método para la determinacion de clorofilas.
METODO OFICIAL AOCS Ak 2-92

DETERMINACION DE CONTENIDO DE CLOROFILA EN SEMILLAS DE COLZA/CANOLA POR
ESPECTROMETRIA

DEFINICION.

Este método, adaptado del ISO 10519 (Referencia 1), define el contenido de clorofila como el total de las
sustancias gue contribuyen a la banda de absorcion cerca de 665 nm, segin lo determinado en las condiciones de
operacién especificadas en este método, medidas como clorofila y expresadas en miligramos por kilegramo (mg/Kg) del
producto tal como se recibe. TR

El contenide de clorefila de la semilia colza/canola se determina por extraccidén de una porcion de muestra en un
aparato adecuado con una solucién de etanol e iso-octano, o 2-propanol metanol e ise-octano seguida por la determinacion

espectrométrica de la clorofila contenida en la solucién de extraccion.

ALCANCE.

Este método especifica un andlisis espectrométrico para la determinacion del contenido de clorofila de semilla
de colza/cancla utilizada como materia prima industrial.

EQUIPOS. 8. Tubos de cultivo-20 ml de capacidad, con su
respectiva tapa.

Material comiOn de laberatorio y en particular lo

descrito a continuacion:

REACTIVOS.
1. Balanza analftica.
Los reactivos utilizados para la preparacion dei solvente
de extraccion deberan ser de grado analitico a menos
que se indique lo contrario.

2. Molino mecéanico- Tipo cuchilla o aspa o molino
para granos de café o equivalente.

3. Micro friturador mecanico con tubos de acero

inoxidable de aprox. 50 ml de volumen y gue
puedan ser tapados con seguridad, esferas de acere
inoxidable (16 mm de didmetro) ¥ un equipo para
agitar los tubos bien fapados horizontalmente en
una frecuencia  de 240 min 7, con un
desplazamiento horizontal de 3.5 om, o por
ejemplo, un molino de esferas Dangoumau. (Ver
notas 1),

Papel filtro-Velocidad media, doblade en V.

Espectrometiro-Adecuado para llevar a  cabo
medidas entre 600 y 700 nm, con una banda
especiral de 2 nm. Si el espectrémetro no es capaz
de lograr una banda especiral de 2 min, es necesario
{levar a cabo una calibracidn con clorofila tal como
se describe en nota 2.

Celdas opticas- Tener una longitud de trayectoria
de al menos 1 cm.

Pipetas - Capacidad 30 ml, clase A, o un
dispensador repetitive con una capacidad de
dispensar 30 ml con una precision menor del 1%.

Solvente de extraccién- Preparado como se indica
a continuacidn:
Transferir a un vaso de precipitados de 500 m!
a) #100 ml de etanol anhidro, & —
b} 50 ml de 2-propancl anhidro y 50 ml de

metanol anhidro.

B

Adicionar al contenido del matraz 300 ml de iso-
octano anhidro (2,2,5-trimetilpentano), o n-heptano
técnico, o éter de petrdleo (esenéialmente
compuesto de C7 hidrocarbones, con un rango de
ebullicién entre 90 y 100 ° C).

PROCEDIMIENTO.

El muestreo para obtener la muestra de laboratorio
y la reduccion de la misma (Tal como se recibe o
después de la separacién de impurezas) para la
muestra de prueba, se deberad llevar a cabo de
acuerdo con técnicas estandarizadas ¥ con
cualquier acuerdo actual a normas.
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2. Las semillas con un contenido de humedad mayor Donde:
de 10% (w/w) deberan ser secadas por 12 hrs a 45°
C para reducir el nivel de humedad a 10% (w/w) o
menos sit romper o descomponer los pigmentos de
clorofila. A663 = Absorbancia a 665 nm

3.  Transferir 50 gramos de la muestra prucba al
moline mecanico ¥ moler hasta producir una capa
uniforme de la semilla. Si un pequefio molino
como para café es utilizado, moler varias porciones
y luego mezclarlas profundamente.

4. Para la porcién de prueba, pesar con una precision k=13
de 1 mg, 2 gr de la muestra prueba dentro del tubo
de acero inoxidable, o del recipiente de extraccidn
del molino de esferas Dangoumau.

5. Para la extraccién de la porcién de prueba
adicionar, usando una pipeta, 30 mi del solvente de
extraccion al tubo o recipiente. Si esta utilizando
un tuboe. adicionar 3 esferas de acero inoxidable al
tuba y agitar por una hora. Para moline de esferas
Dangoumau , adicionar esferas de acero (al menos
4 de {amafic mediano) al recipiente y extraer por

Acorr(Absorbancia corregida)=A665-[(A705+A625)/2]

A705 = Absorbancia & 705 nm

A625 = Absorbancia a 625 nm

{ = TLongitud de trayecto de la celda déptica, en cm.
m = Peso de la porcidn de prucba, en gr.

V = Volumen del solvente adicionado al tubo, en ml. St
s¢ desea cxpresar ¢l comtenido de clorofila para el
praducto seco, tener en cuenta en el caleulo, el
contenido de agua de la muestra, determinada en
acuerdo con ISO 665,

20 min.
Dejar al extracto asentar por 10 mimutos v luego
decantar un volumen suficiente del extracto a

través de papel filtro dentro de un tubo de cultivo

para llenar una celda éptica. Tapar el tube tan
pronto como sea posible para minimizar la
evaporacidn,

Nota:

La presencia de mas de una fase en el extracto
indica la presencia de excese de humedad, ya sea
en ta muestra (1a cual debe de tener menos del 10%
de humedad)} o en el solvente (el cual debe ser
anhidro).

Transferit el extracto filrado a la celda ¥y
determinar la absorbancia a 665, 703, y 623 nm
(las lecturas a 705 y 625 nm son utilizadas para
calcular una linea de base de correccian).

CALCULOS.

. El contenido de clorofila , en miligramos por
kilograme (mg/kg} del producto tal como se recibe
es expresado por la siguiente formula;

Contenido de clorofila, mg/i(g; kK Acorr * V.
m*]

PRECISION.

Repetibilidad.

La diferencia absoluta entre 2 resultados de prueha
tnicos e independientes, obtenidos usando el
mismo método con material de prueba idéntico en
¢l misme laboratorioc por el mismo analista
utilizande el mismo equipo deniro de un intervale
corto de tiempo, no debe ser mayor que los
siguientes valores:

a) Contenido de clorofila entre 10 mg/Kg v 20
mg/Kg, mg/Kg=2

b) Contenido de clorofila entre 20 mg/Kg v 30
meg/Kg, mg/Kg=13

Nota: Estos valores no son fijos para
contenidos de clorefila por debajo de 10
mg/Kg porque la industria acepta un
contenido arriba de 25 mg/Kp.

Reproducibilidad.
La diferencia absoluta entre 2 resultados de prueba

unicos e independientes, oblenidos usando el
mismo método, en material de prueba idéntico, en

57



diferentes laboratorios con diferentes analistas
usando diferentes equipos, no debe ser mayor que
* los siguientes valores:

a) Contenido de clerofila entre 10 mg/Kg v 20
mg/Kg, mg/Kg=3

by Contenido de clorofita entre 20 mg/Kg v 30
mg/Kg, mg/Kg=6

Nota: Estos valores no son fijos para
contenidos de clorofila por debajo de 10
mg/Kg porque la industria acepta un
contenido arriba de 25 mg/Kg.

REPORTE DE PRUEBA.

1. Tt reporte de prueba debe especificar el método
utilizade v el resultade obtenide. Ademas debe
hacer mencion de todas las condiciones de
operacion no especificadas en el método, ©
consideradas como opcionales, junto con los
detalles de cualquier incidente el cual pueda tener
influencia en los resultados.

2, E! reporte de prueba debe incluir toda la
informacion  necesaria para la  completa
identificacién de la muestra.

NOTAS.
Precaucion.

Los solventes utilizados en este método son
liquidos flamables con bajo punto de inflamacion. Estos
solventes pueden resecar o irritar la piel, ojos ¥
membranas mucosas. Consultar las hojas de seguridad
para cada reactivo.

Cuando se manejen solventes, usar proteccidn
para los ojos, guantes y cofia libre de estitica, (no
polidster). Manejar los solventes en un drea muy bien
ventilada, (preferentemente utilizar una campana de
extraccién) lejos del calor, chispas y llamas.

Realizar transferencias masivas de los
solventes en una campana de extraccion. Tener cuidado
durante la transferencia, como los ligquidos no son
conductores pueden generar una carga estatica.

Almacenar grandes volimenes de solventes
en drea fria y ventilada, Separar de materiales
oxidantes, Aislar de otros materiales combustibles.

El dictil éter puede formar perédxidos

.organicos durante el almacenamiento. Todos los.

peréxidos organicos son extremadamente flamables ¢
inestables (explosivos). Estos son peligrosos porque son
extremadamente sensibles al calor, friccion, golpes y
luz, asi como a oxidantes fuertes y agentes reductores,

Almacenar el dietil éter lgjos del calor y iuz
en reciplentes  cerrados, preferentemente  en
contenedores proporcionados por el proveedor. Los
contenedores de éter deben ser etiquetades con fecha en
que se recibe, cuando se abren y fecha de caducidad. E!
contenido debe ser utilizado dentro de 1 mes después de
abierto. Si el contenedor tiene varios afios o si se
observa cualquier salido visible alrededor de la tapa,
entonces no deberd intentar abrirlo. Los solventes
utilizados deben ser ajmacenados y dispuestes de
acuerdo con las regulaciones locales.

NOTAS NUMERADAS.

1. FElmolino de esferas Dangoumau es un ¢jemplo de
un equipo adecuado y dispenible en el mercado.
Esta informacién se proporciona para criterio del
usuario de éste método y ne constituye una
aprobacion por parte de la AQCS.

2. Operacidn de ruiina para calibracion de
especirdmetro  incapaz de lograr una banda
espectral de 2 nm, requiere la preparacidn de
soluciones de clorofila pura a, seguido de la
determinacion, usando estas soluciones, de la
pendiente de la curva de calibracidn para el
espectrémetro.

Reactivos.

a)  Dietil éter- Solo de grado analitico.

b) Clorofila - Solucién estindar (Sigma
Chemicals, St. Louis, MO,USA). Colocar
cerca de 1 mg de clorofila cristalina de por lo
menos 95% de pureza en un  matraz
volumétrico de 10 ml, disolver en dietil-éter y
aforar con el mismo.

APARATOS.

a) Espectrémetro. Que no sea el que sera
calibrado, adecuado para llevar a cabo
medidas de absorbancia entre 600 y 700 nm v
con una banda espectral menor de 2nm. Este
instrumento es requeride para determinar la
concentracion de clorofila a, en la solucién
estandar.
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B Micro pipetas — Capaz de tomar minimas
cantidades como 0.200 ml, 0.400 ml, 0.600
ml, 0.800 ml y £.000 mL

¢) Matraz volumétrico de 10 ml de capacidad.

d) Espectrometre de trabajo, es decir, otro
espectrometro que no sea el especificado en
Naotas 2 aparatos a), para la calibracion que se
desea.

CALIBRACION.

a) Para determinar el contenide de clorofila en la
solucion estandar, trensferir 1.0 ml de ia
solucidn estindar de la clorofila a, al matraz
volumétrico de 10 ml y diluir hasta la marca
con dietil-éter. Medir la absorbancia de esta
solucidn usando el espectrometro a 660 nm
{pico de longitud de onda} y 642.5 nm,
usando una celda de 1.0 cm vy una bhanda
espectral de 2 nm.

by Caleular la concentracidn de la clorofila a,
mg/l., en la solucidn estdndar usando la
formula:

Clorofila a (mg/L)=(99.3* A660)-(7.8% A642.5)
Donde:

A660= Absorbancia de Ia solucion estindar de
clorofila a 660 nm.

A642.5=Absorbancia de la solucidn estandar de
clorofila a 642.5 nm.

Nota: Los factores utilizados para la determinacién
de clorofila & (99.3 y 7.8) son derivados de los
factores publicados en Referencias 2. Los factores

PREPARACION DE LA

9.93 v (1.777 de esta fuente son ajustados por una
dilucién de 10 veces.

CURVA DE

CALIBRACION.

a) A una serie de 5 matraces volumétricos de 10
ml, adicionar 0.200, 0.400, 0.600, 0.800 vy
1.000 mi de la solucion estindar de clorofila
a, la concentracidon de fa que se calculd en
Notas 2 calibracion b). Aforar con el sofvente
de extraccion.

Nota: Las pequefias cantidades de dietil éer
en esta  solucidn  no interfieren
significativamente con la determinacion,

b) Medir la absorbancia corregida Acgogrr  de
estas soluciones de calibracion vy trazar contra
la concentracion de la clorofila a en las
soluciones. La pendiente de la curva asi
razada ¢s la constante K, en mg/L, por
absorbancia corregida.

REFERENCIAS,

1.

Rapeseed-Determination of chiorophyll content-
Spectrometric method, International Organization

for Standardization, Geneva, 1992 180
10519:1992(E).
Official Methods of  Analysis, AOQAC

International, 16" ed., Vol. 1, Gaithersburg, MD,
1995, Chapt. 3, p. 27, Method 942,04,
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Método para la determinacion de fosforo.

7

\\ DETERMINACION DE FOSFORO EN ACEITES USANDO UNA BOMBA DE

, OXIGENO (CALCINACION),
IPS A

Cuando los tiempos de analisis para un grupo de muestras son similares, el procedimiento de
calcinacion al aire es mds econdmico porque el analista puede hacer otro trabajo mientras el aceite se esta
calcinando. El procedimiento de la bomba de oxigeno requiere de una atencion completa del analista.
Ambos métodos son bastante insensibles a las variaciones de otros factores.

La presencia de ZnO es esencial para una combustién completa del aceite. Sin embargo, la cantidad
actual de ZnO no es importante mientras que no exceda los 0,02 g. El volumen del 4cido nitrico diluido
que es usado para disolver la ceniza, no es critico arriba de 6 ml. Excediendo este volumen, decrementa la
absorbancia. La libertad en la concentracion del 4cido demuestra que el control de pH exacto es
innecesario.

El método de la bomba de oxigeno ha sido utilizado por més de un afio en este laboratorio y ha sido
aceptable para velocidad y exactitud en la determinacién de fosforo en aceites. Cuando el ntimero de

muestras implica un tiempo largo, el procedimiento de calcinacion al aire, descrito en este reporte, trabaja
igualmente bien.

Tabla L.

Comparacion entre molibdeno azul y reactive molibdovanadato.

. FOSFORO (pg/g)
OIL MOLIBDENO AZUL MOLIBDOVANADATO
Crudo de soya 134 132
Refinado de colza 5.2 7,2
Crudo de colza 228 225
Mezcla de varios aceites 28 31
Mezcla de varios aceites 2 84 80
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C DETERMINACION DE FOSFORO EN ACEITES USANDO UNA BOMBA DE

OXIGENO (CALCINACION).
TIPS A

RESUMEN.

Se describe un método rapido para la determinacion de foésforo en aceites. El principio de este
método es similar al método AOCS, con la diferencia en la calcinacién del aceite, la cual es acelerada
usando una bormba de oxigeno. :

Ademas, se utiliza molibdovanadato, el cual es utilizado para colorimetria y reacciona rapidamente,
en preferencia al molibdeno azul especificado en el método AOCS. Los resultados con el procedimiento
de calcinacién por aire, en promedio, son menores del 5%, cuando es arriba de 10 p/g. El Hmite de
deteccion es dentro del orden de 1-2 p/g.

INTRODUCCION,

El método oficial de la sociedad americana quimica de aceite para la determinacidon de fosforo en
aceite ha sido utilizado por muchos afios.

La medicién colorimétrica de fosfato con molibdeno azul, es con frecuencia reemplazado por el
mas estable, fosfato molibdovanadato amarillo complejo, el cual es mas tolerante para variaciones de pH y
tiene menos interferencias aniénicas. Ademas, el procedimiento del molibdovanadato es mas rapido y
tiene menos pasos. Aunque la sensibilidad no es completamente tan alta como la del procedimiento del
molibdeno azul, es adecuado para mas aplicaciones .

La combinacién de parrilla/mufla, continfia siendo ain, el procedimiento mas comun de
calcinacion. La mayor desventaja de este método es el tiempo de calcinacidn,

Existen intentos para aumentar la velocidad de calcinacién por digestion con acido nitrico y
- perclorico, pero no son populares por los riesgos de calentar estos 4cidos en presencia de aceite.

También se han generado propuestas de métodos fisicos como posibles formas para levar a cabo el
analisis mas rapido. Estos se han desarrollado por varios investigadores, entre ellos, Prevot, gue obtuvo
una sensibilidad dentro del rangol p/g usando un espectrofotometro de absorcidn atémica con homo de
atomizacién de grafito.

Belcher v compafieros desarrollaron una técnica llamada analisis de cavidad de emisidn molecular
(MECA) para estudiar la emisién molecular usando una camara especial para muestra.

Ambos métodos son relativamente rapidos porque pueden requerir o no una pequefia preparacion de
la muestra. Sin embargo, todavia no estan desarrollados lo suficientemente para usarlos de rutina.

La parte de calcinacion del aceite del método oficial AOCS es la que consume mds tiempo,
cualquier mejora serd benéfica en términos de velocidad de analisis. Una bomba de oxigeno puede ser
utilizada para acelerar de sobremanera la calcinacién del aceite.

La muestra es encendida en un vaso a presion llenado con oxigeno a 22-25 atmosferas, con la fusion
de un delgado alambre con una corriente eléctrica. La bomba de oxigeno reduce el tiempo de calcinacion
desde un dia en la parrilla/mufla a 15 minutos.

La combinacién de la bomba de oxigeno vy el reactivo molibdovanadato, se ha encontrado factible
para proporcionar un método rapido v simple para la determinacion de fésforo en aceite.

61



ANALISIS.
EQUIPOS.

La bomba de oxigeno usada en este estadio fue la modelo 1901 Parr Instrument Co. Las capsulas de
acero inoxidable suministradas con el equipo se utilizaron como porta muestras.
Cualguier espectrofotémetro, capaz de medir la absorbancia a 0,001 unidades convenientemente.

REACTIVOS Y SOLUCIONES.

m  Oxido de zinc (ZnQ) grado reactivo, como auxiliar para calcinacion.

= Acido nifrico diluido: Adicionar 1 volumen de acido nitrico concentrado (70%) a 9 voliimenes de
agua destilada.

«  Solucién estandar de fosfato de reserva conteniendo 2500 pg / ml. Preparada por disolucion de 10,984
gr de fosfato de potasio anhidro di-hidrogenado grado reactivo, ( [KH; PO4] secado a 105 ° C por 4
hrs.) en agna destilada, y diluir a 1 If. Diluyendo 5 mi del estandar de reserva a 500 ml, se obtiene un
estandar de trabajo conteniendo 25 pg / mlL

= Flreactivo molibdovanadato (reactivo de color) se prepara en 3 pasos.

1. 15 gr de molibdato de amonio grado reactivo, (NH,)s Mo, Oy - 4 H, O, disuelto en 200 ml de
agua destilada con un ligero calentamiento.

2. Por separado, disolver 1 gr de metavanadato de amonio grado reactivo NH; VOs;, en 200 mi de
agua destilada con ligero calentamiento. Esta solucién se enfrié antes lentamente adicionando 200
mi de acido percldrico (70%).

3. Mezclar bien v enfriar a temperatura ambiente.

Lag precauciones normales para el manejo de 4cido perclérico, si este se derrama, deben seguirse al
pie de la letra. La solucién de molibdato se adicioné lentamente a la solucién de vanadato, agitando
frecuentemente, La solucién combinada se diluye a 1 1.

PROCEDIMIENTO.

*  Pesar una muestra de aceite lo mas cercano a 0,1 mg dentro de una cdpsula limpia y seca. Las capsulas
de acero inoxidable se limpiaron por calentamiento a 500 ° C, enjuagandose con acido nitrico diluido
seguido de agua destilada, posteriormente, secar.

= El tamafio de la muestra es de 0,4 gr, si el fésforo esta por encima de 100 pg/gr, v 0,8 gr, si es menos
de 100 pg/gr, No mas de 0,8 gr de aceite puede ser calcinado de una sola vez o ¢l Himite de presion de
la bomba de oxigeno puede ser excedido. Utilizar pinzas o tenazas para manipular la cipsula.

» El éxido de zine ( 0,02 — 0,1 gr ) se adicion6 como un auxiliar de calcinacion para asegurar una
combustién completa.

» Lacapsula se calienta en una parrilla brevemente para dispersar el ZnO. Un alambre de plomo de 10
cm de farge (suministrado con la bomba} se sujetd a los electrodos torciendo el alambre tanto que este
cuelgue en forma de U. i
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* Colocar la capsula sobre el recodo del electrodo y posicionar el alambre 1-3 mm por encima del

aceite.

Adicionar 2 ml de agua destilada al fondo de la bomba.

Cerrar la bomba y llenarla con oxigeno a 22-25 atmdsferas.

Después de la ignicion, enfriar la bomba en un contenedor de agua fifa.

Liberar la presién de la bomba antes de abrir.

* Remover la cipsula de la bomba y enjuagarla por fuera con un chorrito muy fino de agua destilada.
Este enjuague debe realizarse muy escasamente para evitar un sobrellenado del matraz de 25 ml.

* Enjuagar la entrada de la bomba y los electrodos permitiendo que este lavado caiga dentro de la
mistna.

» Adicionar a la capsula 1 ml de 4cido nitrico diluido para disolver el residuo.

»  Filtrar la solucion a través de papel whatman # 1 dentro de un matraz volumétrico de 25 ml, incluir el
enjuague de la cipsula y la bomba. Aforar con agua destilada.

DESARROLLO DEL COLOR.

Este paso es muy simple. Para aceites con nivel de fosforo arriba de 100 pug/g:

» Pipetear una alicuota de 5 ml de la solucién muestra dentro del matraz volumétrico de 25 ml.
* Adicionar 5 ml de reactivo de color y llenar el matraz a volumen con agua destilada.

»  Permitir que se desarrolle el color por 10 minutos.

= Medir la abscrbancia en 400 am.

Para aceites debajo de 100 pg/g :

* Adicionar 5 ml de reactivo de color a un matraz volumétrico de 25 ml limpio y seco.
»  Llenar el matraz a volumen con la solucién muestra, es decir, una alicuota de 20 ml.
m La absorbancia fue medida como va se describid.

Generar una curva de calibracién de absorbancia vs. ug fosforo midiendo las absorbancias de 3
diferentes cantidades de fosforo.
* Pipetear alicuotas de 0, 1 y 3 ml de la soluci6n estandar de trabajo por separado en matraces de 25 ml.
* Adicionar 5 ml de reactivo de color a cada matraz.
= Diluir a volumen las soluciones y medir la absorbancia como se describe anteriormente.

Estas estandares corresponden a 0,25 y 75 pg de fésforo. Los valores tipicos de absorbancia para 0
¥ 75 ng son 0,028 y 0,290 respectivamente, usando por centimetro lo largo de la curva.

La cantidad de fésforo en la alicuota de una muestra desconocida, fue cualquiera de las 2 lecturas de
la grafica, o calculada de la pendiente e interseccion de la linea recta mas apta de 3 puntos estandar.

Si el fosforo en la alicuota es Y pg (después de la correccion para la calcinacién de blancos), fa
concentracion (pg/g ) en el aceite es 25 Y/VW donde V es el volumen de la alfcuota y W es el peso del
aceite.
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Llevar a cabo una calcinacién de blanco con el procedimiento completo. La correccidon del blanco,
la cual es dependiente de la pureza de los reactivos si la contaminacién del material y el ambiente del
laboratorio es controlado, serd constante, promediando 1 pg de fésforo para una alicuota de 20 ml.

El acido nitrico es usado en lugar de acido clorhidrico para disolver la ceniza porque el HCI

el fosforo de la capsula de acero inoxidable.

En el limite de deteccidn, el blanco puede incrementar al 50 % del total de fésforo presente.

CALCINACION AL AIRE.,

= Pesarde 1l a3 grdeaceitey 0,1 gr de ZnO, en un crisol de porcelana.

= Colocarla en una parrilla hasta carbonizar.

* Introducir a una mufla a2 500 * C durante toda la noche.

= Disolver el residuo con 2 ml de 4cido nitrico diluido

= Filtrar a través de papel whatman # | en un matraz volumétrico de 25 ml y llenar a volumen.

* Pipetear una alicuota adecuada dentro de una matraz de 25 ml y llevar a cabo el mismo procedimiento
del desarrollo de color como en la bomba de oxigeno.

RESULTADOS.

Para confirmar que el reactivo molibdovanadato ofrece resultados comparables al procedimiento del
AOQOCS conr molibdeno azul, varias muestras de aceites fueron analizadas usando ambos métodos.

Se analizaron alicuotas ignales de la misma solucién de ceniza disuelta para evitar los pequefios
errores en los pasos de calcinacién y pesaje. Los resultados, tabulados en la tabla 1, estan en dptimos
resultados.

Los resultados para la comparacion de la bomba de oxigeno y calcinacién al aire, usando el reactivo
molibdovanadato para ambos procedimientos, son tabulados en la tabla II. Estos aceites son analizados
sobre un periodo de 9 meses usando varios bafios de reactivo de color, demostrando que se pueden obtener
resultados constantes en base a un periodo largo.

Por arriba de 10 pg/g, la diferencia entre los 2 métodos en promedio es de 3,8 % para este set de
datos. También se obtiene un resultado similar para una rutina de anélisis. Debajo de 10 pg/g,
usnaimente el resultado estd dentro de 2 ng/g. El limite de deteccién mas bajo es entre 1-2 pg/g.

El resultado entre la bomba de oxigeno y el procedimiento de calcinacion al aire es adecuado, sin
embargo, una caracteristica destacada del procedimiento de la bomba es su velocidad de analisis. Una
muestra de aceite puede ser calcinada y estar lista para el procedimiento colorimétrico en 15 min.
aproximadamente.

En las aplicaciones del control del proceso, el anilisis de una o 2 muestras en menos de | hora
puede ser muy util. Si més de 15 muestras deben ser analizadas, el tiempo de andlisis sera parecido al de la
calcinacion al aire. La razén es que la bomba de oxigeno calcina las muestras en secuencia, mientras que
la parilla calcina las muestras concurreniemente,
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Tabla il.

Comparacién entre calcinacion al aire y caleinacién con bomba de oxigeno.

FOSFORO (pg/g)

OIL Calcin?cién al Con b’omba de Diferencia ( % )
aire oxigeno
Crudo de soya 112 118 +5,4
Crudo de colza 231 229 -0,9
Crudo de maiz 880 857 -2.,6
Mezcla de varios aceites 13 14 +7.7
24 25 +4,2
38 40 +5,3
Crudo de colza 245 246 +0,4
Crudo de sova 130 123 -5.4
Crudo de colza 242 237 -2,1
Refinado de maiz 6.6 5,9
Refinado de maiz 3,5 4.3
Refinado de soya 5,4 6.2
1.2 2,1
2.8 4,1
8.6 8,4
Mezcla de varios aceites 8,0 7,2

Referencias.

-+ Reimpreso de THE JOURNAL OF THE AMERICAN OIL CHEMISTS SOCIETY.
Vol. 57, No. 10, pages 359-361.

+ “Official and Tentative Methods of the American Oil Chemists’Society”
3rd Edition. AQCS, Champaign, IL. 1973, Method Ca 12-55.
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Normatividad para el analisis de humedad y materia volatil.

METODO OFICIAL AOCS Da2a -48

HUMEDAD Y MATERIA VOLATIL, METODO DE HORNO

DEFINICION,

Este método determina la humedad y cualquier materia volatil bajo las condiciones del anélisis.

ALCANCE.

Este método es aplicable a los jabones y productos de jabén. No se aplica a productos que contengan una
cantidad apreciable de silicato de sodio, mas de 1% de glicerol, y jabones producidos de aceite, tales como aceite
de linaza, que tienden a oxidarse fAcilmente, Para estos productos debe ser usado el método de destilacién.
Reemplaza Da 2a — 42.

APARATOS.

1. Homno de aire — manteniendo a una temperatura de 105 £ 2 °C, especificacién AOCSH 3 — 45,

2. Céapsula o vasos de porcelana — 60 a 80 mm de didmetro y 20 a 40 de profundidad.

PROCEDIMIENTO.

1. Pesar 5.0 £ 0.01 gr de la muestra denfro de la cipsula tarada, la cual ha sido previamente secada por una
hora a 105 + 2°C y enfriada a temperatura ambiente en un desecador.

2. Secar la muestra hasta peso constante en el horno a 105 + 2°C, enfriar a temperatura ambiente en el
desecador y pesar,

3. El peso constante es alcanzado cuando entre los periodos de una hora se muestra una perdida o ganancia no

mayor de 0.1 %.
CALCULOS.

% Humedad y materia volatil= Pérdida en masa, gr X 100

Masa,gr de la muestra
NOTA.

Si el bicarbonato de sodio esta presente, se someterd a la descomposicién parcial en agua y CO; bajo las

condiciones de prueba de este método.
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Normatividad para la determinacion de indice de yodo por el método de
ciclohexano.

NORMA MEXICANA

NMX-F-152-SCFI-2011

ALIMENTOS - ACEITES Y GRASAS VEGETALES O
ANIMALES - DETERMINACION DEL INDICE DE YODO
POR EL METODO CICLOHEXANO - METODO DE PRUEBA
(CANCELA A LA NMX-F-152-SCFI-2005).

FOODS-VEGETABLE OR ANIMAL FATS AND OILS-
DETERMINATION OF IODINE VALUE BY THE CICLOHEXANE-
METHOD- TEST METHOD

0 INTRODUCCION

Esta norma mexicana establece el procedimiento para determinar el Iindice de
Yodo de aceites y grasas vegetales o animales, con base en los ultimos

avances en la metodologia y técnicas analiticas vigentes al momento de
incorporarla dentro de las normas mexicanas.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece el procedimiento para determinar el Indice de
Yodo de aceites y grasas vegetales o animales en valores de 15 a 70 y que no
contengan dobles enlaces conjugados (véase 8.1).
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2 DEFINICIONES

Para Los efectos de esta norma, se establece la siguiente definicion:

2.1 indice de Yodo:

Es la medida de la insaturacion de las grasas y aceites y se expresa en
términos del nimero de centigramos de yodo absorbido por gramo de muestra
(% de Yodo absorbido).

3 FUNDAMENTO

Este método se basa en la reacciéon del monocloruro de yodo con los &acidos

grasos, y en medir la cantidad de yodo que estd presente en 2/8 forma libre.
En funcion de este se determina el grado de insaturacion del aceite.

4 EQUIPO Y MATERIALES

4.1 Matraces para Indices de Yodo de 500 mL con tapén de vidrio.

4.2 Matraces volumétricos de 1000 mL con tapdédn de vidrio, para
preparar soluciones estandar.

4.3 Pipeta de 25 mL, con divisiones de 1 mL para adicionar
exactamente 25,0 mL de solucion Wijs.

4.4 Pipeta volumétrica de 25 mL, con divisiones de 1 mL para solucién
al 15 % de Yoduro de potasio (KI).

4.5 Pipeta volumétrica de 2 mL, con division de 1 mL. Para solucidn
de almidén.

4.6 Pipeta volumeétrica de 50 mL, con divisiones de 1 mL, para agua
destilada.

4.7 Pipeta de realimentacién con matraz de llenado, de 20 mL, para
ciclohexano.

4.8 Balanza analitica con precisién de £ 0,0001 g.

4.9 Agitador magnético

4.10 Papel filtro Whatman N° 41H, o equivalente.

4.11 Vasos de precipitados de 50 mL.

4.12 Horno de aire caliente

4.13 Reloj o medidor de tiempo (Timer)



PROCEDIMIENTO

Fundir la muestra de prueba, si no estda en estado liquido (la
temperatura durante la fusidn no debe exceder 10 °C arriba del
punto de fusion) vy filtrarla a través de 2 piezas de papel filtro,
para eliminar cualquier tipo de impureza sdélida y cualquier traza
de humedad. La filtracion puede hacerse en un horno a
80 °C - 85 °C, pero debe completarse dentro de un tiempo de 5 h
30 min. La muestra debe estar completamente seca, asi como
todo el equipo de vidrio.

Después de la filtracidn, permita que la muestra filtrada alcance
una temperatura de 68 °C - 71 °C, antes de pesar la porcién de
prueba.

Una wvez que la muestra ha alcanzado l|la temperatura de
68 °C - 71 °C £ 1 °C, inmediatamente pese la porcién de prueba
en un matraz de Indice de Yodo de 500 mL, usando los pesos y

exactitud detallados en la siguiente tabla: (véase 8.6)

PESOS DE LA MUESTRA DE PRUEBA

Pesos de muestra de prueba

Indice de yodo 100 % exceso 150 % exceso Exactitud del
peso

g g d
< 3 10 10 += 0.001
3 10.576 8.4613 0.005
5 6.346 5.0770 0.0005
10 3.1730 2.5384 0.0002
20 1.5865 1.2720 0.0002
40 0.7935 0.6346 0.0002
60 0.5288 0.4231 0.0002
80 0.3966 0.3173 0.0001
100 0.3173 0.2538 0.0001
120 0.2644 0.2115 0.0001
140 0.2266 0.1813 0.0001
160 0.1983 0.1587 0.0001
180 0.1762 0.1410 0.0001
200 0.1586 0.1269 0.001
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6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

Agregar 20 mL de Ciclohexano sobre la muestra y agite para
asegurar que la muestra de prueba esta completamente disuelta.
Agregar 25 mL de solucién Wijs, usando la pipeta de 25 mL,
dentro del matraz que contiene la muestra de prueba. Tapar el
matraz y agitar para asegurar una mezcla intima. Inmediatamente
ajustar el reloj (Timer) para 1 h o 2 h, dependiendo del Indice de
Yodo de la muestra IY <150, 1h, IY 2 150 2h.

Inmediatamente guarde los matraces en un lugar oscuro, por el
tiempo requerido de reaccién, a una temperatura de

25 °C £ 5 °C (véase 8.7)

Preparar y conducir al menos una determinacion de un blanco con
cada grupo simultaneo de prueba, similar en todos aspectos a Ia
porcidn de prueba.

Sacar los matraces del lugar oscuro y adicionar 20 mL de solucién
de Yoduro de Potasio, seguida de 100 mL de agua destilada
(véase 8.8)

Titular con solucién de Tiosulfato 0.1M, adicionandolo
gradualmente y con constante y vigorosa agitacién (véase notas
11), Continue la agitacién hasta que ya casi el color amarillo
desaparezca. Agregar 1 mL - 2 mL de solucion de almidon y
continde la titulacion hasta que justamente el color azul
desaparezca.

EXPRESION DE RESULTADOS

Indice de Yodo = (B-S)XMx12.69
masa, g de porcion de prueba

Donde:

B es el volumen de solucion tituladora, en mL, del blanco.
S es el volumen de solucion tituladora, en mL, de la muestra

M es la Molaridad de |a solucién del Tiosulfato de Sodio.
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8 APENDICE NORMATIVO
8.1 Aplicabilidad a aceites con enlaces conjugados.

Cuando el Indice de Yodo se determina en aceites que contienen enlaces
conjugados, el resultado no es una medida de la insaturacién sino un valor
empirico indicativo de la insaturacidn presente y que puede ser util para fines
comparativos.

8.2 Preparacion de soluciéon Wijs

Debido a que la preparacion de la Solucion Wijs consume tiempo e involucra 2
reactivos quimicos tdoxicos y peligrosos, esta solucidon puede ser comprada con
un proveedor de reactivos quimicos. Las soluciones que pueden ser utilizadas
no deben contener tetracloruro de carbono. Todas las soluciones son sensibles
a la temperatura, la humedad vy la luz. Almacenar la solucidén Wijs en un lugar
oscuro y frio y nunca llevarla a temperaturas arriba de 25 °C - 30 °C.

8.2.1 Preparacion de la solucidén de Wijs.

La solucidn de Wijs se prepara usando monocloruro de yodo comercial de la
siguiente forma:

8.2.1.1 Solucion patron

ARada 317 = 0,1 g de monocloruro de yodo a 1 litro de &cido acético glacial vy
filtre a través de papel filtro Whatman No. 41H o equivalente, dentro de un
frasco de vidrio para reactivo limpio y seco. Filtre rapidamente para prevenir
contaminacion con humedad y almacene en un lugar frio. Descarte la solucidn
si se forma un precipitado.

8.2.1.2 Solucidon de Wijs

Usando una probeta graduada, vierta 117,0 £ 0,1 mL. de la solucidn patrén en
una botella estandar de 5 libras (2,270 Kg) de acido acetico glacial y mezcle
bien agitandolo. La relacién de Yodo a Cloro de la solucion Wijs debera estar
dentro de los limites de 1,10 £ 0,1. El procedimiento para determinar esta
relacion es el siguiente:

8.2.1.2.1 Contenido de yodo (A)

Vierta 150 mL de agua saturada con Cloro en un matraz Erlenmeyer de 500
mL, agregue unas pocas esferas de vidrio y agregue 5 mL de solucion de Wijs
con una pipeta dentro del matraz que contiene el agua saturada de cloro.
Agite, y caliente hasta ebullicion. Hierva vigorosamente por 10 minutos, enfrié
vy agregue 30 mL de acido sulfurico al 2 % y 15 mL de solucidon de yodurcoc de
potasio al 15 %. Mezcle bien e inmediatamente titule con solucién 0,1 N de
tiosulfato de sodio hasta el punto final usando solucién de almiddén como
indicador.
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8.2.1.2.2 Contenido total de halégenc(B)

Vierta 150 mL. de agua destilada recientemente hervida dentro de un matraz
Erlenmeyer de 500 mL. limpio y seco. Agregue 15 mL. de solucion al 15 % de
yoduro de potasio. Con una pipeta agregue 20 mL. de solucién de Wijs dentro
del matraz y mezcle bien. Titule con solucién 0,1 N de tiosulfato de sodio hasta
el punto final usando solucién de almidon como indicador.

Calculo de la relacién de halégeno:

Relacién de halogeno= 2A
3B - 2A
Donde:
A es el volumen de tiosulfato de sodio 0,1 N en mL; contenido de
yodo como mL. de tiosulfato de sodio.
B es el volumen de tiosulfato de sodio 0,1 N en mL; contenido total
de halégeno como mL. de tiosulfato de sodioc.
8.3 Solucién de almiddn al 1 %

La solucién de almidén al 1 % puede ser comprada a un proveedor confiable
de reactivos quimicos. Es recomendable el almidén de papa para Yodometria,
porque este almidén produce un azul intenso en presencia del ion Yodo. El
“almidon soluble” no se recomienda porque puede no desarrollar un azul
intenso consistente cuando algunos almidones solubles interactuan con el ion
Yodo. Se recomiendan los siguientes almidones solubles:

Almidoén soluble para Yodometria, Fisher $S516-100
Almidoén soluble de papa Sigma $26-30
Almidoén soluble de papa, para Yodometria 1.T.Baker 4006-04.

8.4 Ciclochexano

El Ciclohexano debe usarse fresco. Pueden obtenerse resultados erréneos si se
usa Ciclohexano viejo. Cuando se usa ciclohexano soloe como solvente, los
30 min de tiempo de reaccién especificados en las versiones anteriores del
método de Wijs, no son suficientes para muestras de prueba que tienen un
indice de yodo mayor a 100, especialmente para aceites de pescado.
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8.5 Estandarizacion de solucién de tiosulfato de sodio 0.1M
8.5.1 Preparacion de solucion de tiosulfato de sodio 0.1 M.

Pesar 248 g de Tiosulfato de Sodio y disolver en un litro de agua deionizada
en un matraz volumétrico.

8.5.2 Estandarizacion de solucién de tiosulfato de sodio 0.1M

Pesar 0.16 g - 0.22 g de Dicromato de Potasio, finamente molido y secado en
un matraz de 500 mL. por diferencia de peso en el frasco de pesado. Disolver
en 25 mL. de agua, adicionar 5 mL de &cido clohidrico concentrado y 20 mL de
soluciéon de yoduro de potasio y agite rotando para mezclar. Dejar reposar por

5 min vy entonces adicionar 100 mL de agua deionizada. Titular con solucidén de
tiosulfato de sodio y agitar continuamente hasta casi la desaparicion del color
amarillo. Adicionar 1 mL - 2 mL de indicador de almidén y continuar la
titulacidn. Adicionar la solucidn de tiosulfato lentamente hasta el momento
preciso en que el color azul desaparezca. La concentracién de la solucién del
Tiosulfato es expresada en términes de melaridad.

Molaridad de solucion de Na:S:0: = 20.394 X peso de K-.Cr-0O5.g
Volumen, mL de solucién de tiosulfato

8.6 El peso de la porcion de prueba debe de ser tal que haya un
exceso de solucién de Wijs de 50 % - 60 % de la cantidad
agregada; por ejemplo 100 % - 150 % de la cantidad absorbida.

8.7 Si la reaccion no se termina dentro de los 3 min después del
término, la porcidn de prueba debe de ser descartada.

8.8 La porcion de prueba debe de ser titulada dentro de los 30 min del
término de la reaccién, después de los cuales el analisis no es
valido.
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9.1

9.2

9.3

9.4

10

NOTAS DE PRECAUCION

El Ciclohexano es flamable y un riesgo peligroso de fuego, es
moderadamente téxico por inhalacién y por contacto con la piel. El
TLV en el aire es de 300 ppm.

La solucién Wijs causa severas quemaduras y puede causar danos
a los cjos y a los pulmones. El uso de mascarilla es recomendado.
La solucién Wijs sin tetracloruro de carbono estd disponible
comercialmente.

El d&cido Clorhidrico es un &cido fuerte vy puede causar severas
quemaduras. Se debe usar ropa protectora cuando se trabaje con
este Acido. Es téxico por ingestidon e inhalacidén y es fuertemente
irritante para ojos y piel. Se recomienda el uso de una apropiada
mascarilla. Cuando diluya el acido, siempre adicione el acido al
agua, nunca al revés.

Dicromato de Potasio, es tdxico por ingestion e inhalacidn. Hay
suficiente evidencia en humanos de la cancerogenidad del cromo
(+6), en particular cancer de pulmén. Es un fuerte agente
oxidante y un peligroso riesgo de fuego cuando entra en contacto
con quimicos organicos.

VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 60 dias naturales después de la
publicacion de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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Normatividad para el analisis de impurezas insolubles.

NMX-F-215-SCFI-2006

ALIMENTOS - ACEITES Y GRASAS VEGETALES O ANIMALES -
DETERMINACION DE IMPUREZAS INSOLUBLES - METODO DE
PRUEBA (CANCELA A LA NMX-F-215-1987)

FOODS - VEGETABLE OR ANIMAL FATS AND OILS -

INSOLUBLE IMPURITIES DETERMINATION - TEST METHOD

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece el procedimiento para la determinacion de sustancias
extrafias insolubles en keroseno vy éter de petréleo en aceites y grasas normales de
origen vegetal o animal.

2 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacion de |la presente norma se debe consultar la siguiente norma
mexicana vigente o la que la sustituya:

NMX-F-211-5CFI-2006 Alimentos - Aceites y grasas vegetales o animales
- Determinacion de humedad y materia volatil -
Metodo de prueba.
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3 FUNDAMENTO

El fundamento esta basado en la separacion de las materias insolubles por medio de
un disolvente.

4 APARATOS Y EQUIPO

4.1 Crisol tipo Gooch, preparado con un filtro de fibra de vidrio sin relleno
organico. Lave el filtro con agua, alcohol y éter. Seque a peso constante
a 101°C = 1°C. Enfrie en un desecador a temperatura ambiente y pese.

4.2 Matraz de filtracion de tamafo conveniente v adaptador para el crisol
Gooch.

43 Bomba para vacio.

4.4 Estufa.

4.5 Material comun de laboratorio.

5 REACTIVOS Y MATERIALES

5.1 Eter de petroleo. Grado analitico.

52 Keroseno—destilado de petréleo refinado con un punto de flama no

menor de 23°C (75°F) (ver inciso 10.5). El keroseno debera de filtrarse a
través de un crisol Gooch, preparado como en 4.1, antes de usarlo.

6 PREPARACION DE LA MUESTRA

6.1 La muestra o muestras deberan de mezclarse vigorosamente. De ser
necesario, suavicelas con un ligero calentamiento (no funda) vy
mézclelas vigorosamente con un mezclador eficiente.
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7 PROCEDIMIENTO

7 Use como muestra el producto del residuo de la determinacion de
humedad y materia volatil, de acuerdo a lo establecido en la norma
mexicana NMX-F-211-SCFI (ver 2 Referencias), o prepare la muestra
siguiendo el procedimiento descrito en dicha norma.

7.2 Agregue 50 ml de keroseno al residuo vy caliente en bafo maria para
disolver la grasa.

7.3 Filtre a través del Crisol Gooch preparado con la ayuda de vacio. Lave
con 5 porciones de 10 ml de keroseno caliente, permitiendo que cada
porcion drene completamente antes de agregar la siguiente.

74 Lave perfectamente con éter de petroleo para remover todo el keroseno.

Seque el crisol y su contenido a peso constante a 101°C = 1°C, enfrie a
temperatura ambiente en un desecador y pese.

8 EXPRESION DE RESULTADOS

M1 — M2
Impurezas insolubles en % = —————————— x 100

donde:

M Masa del crisol con &l residuo

M2 = Masa del crisol

M3 = Masa de la muestra original antes de la determinacion de humedad y materia
volatil.

NOTA DE PRECAUCION: El éter de petréleo v el keroseno son solventes
peligrosos e inflamables. Se debera usar una campana
siempre cuando se trabaje con estos solventes.
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Normatividad para la el analisis de materia insaponificable.

ALIMENTOS - ACEITES Y GRASAS VEGETALES O ANIMALES
—'DETERMINACIE')N DE MATERIA INSAPONIFICABLE -
METODO DE PRUEBA (CANCELA A LA NMX-K-306-1972)

FOODS - VEGETABLE AND ANIMAL FATS AND OILS -
DETERMINATION OF UNSAPONIFIABLE MATTER — TEST
METHOD

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Mexicana establece el procedimiento para determinar materia
insaponificable en los aceites y grasas vegetales o animales normales.

Esta Norma Mexicana no es aplicable a grasas y aceites que contengan una cantidad
excesiva de materia insaponificable tal como los aceites marinos. Este método no
aplica a grasas del tipo y grado para usarse en alimentos para animales.

2 DEFINICION

La materia insaponificable incluye aquellas substancias que se encuentran
frecuentemente disueltas en grasas y aceites y las cuales no pueden ser
saponificadas por el tratamiento caustico normal, pero que son solubles en solventes
de aceites y grasas. Incluidas en este grupo de compuestos estén los alcoholes
alifaticos de cadena larga, esteroles, pigmentos e hidrocarburos.
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5.1

5.2

APARATOS

Cilindro de extraccion graduado, con tapdon de vidrio esmerilado,
capacidad aproximada de 200 mL (ver nota 1);

Matraces Erlenmeyer o matraces de Soxhlet 100 mL a 200 mL de
capacidad;

Embudos de separacion de 500 mL;

Sifén de vidrio (ver inciso 5.3 y notas, 1), y

Material comun de laboratorio.

REACTIVOS

Alcohol etilico al 95% grado reactivo (ver inciso 7.1.1).

Solucidn acuosa de hidroxido de potasio (KOH) al 50% por peso,
preparado por la disolucion de 60 g de KOH grado reactivo en 40 mL de
agua destilada con enfriamiento (ver inciso 7.1.2):

Eter de petroleo grado reactivo (ver inciso 7.1.3);

Solucidn de hidréoxide de sodio (NaOH), 0,02 N—cuidadosamente
estandarizada, vy

Solucidn indicadora de fenolftaleina —1.0% en alcohol etilico al 95%.

PROCEDIMIENTO

Cuidadosamente pese aproximadamente 5 g = 0.1 mg de muestra bien
mezclada dentro de un matraz Erlenmeyer o Soxhlet. Adicione 30 mL de
alcohol etilico al 95 % y 5 mL de la solucién de KOH al 50 %. Hierva
suavemente, pero continuamente, bajo reflujo por 1 h o hasta que la
muestra esté totalmente saponificada. Una completa saponificacion es
esencial.

Transfiera al cilindro de extraccién (ver 7.2.1) y lave hasta la marca de
40 mL con alcohol etilico al 95%. Complete la transferencia con agua
destilada tibia y fria hasta que el volumen total sea de 80 mL. Lave el
matraz con un pequefio volumen (5 mL) de éter de petréleo y afiadalos
al cilindro. Enfrié el contenido del cilindro a temperatura ambiente (20°C-
25°C) y entonces agregue 50 mL de éter de petrdleo.
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5.3

54

55

5.6

57

5.8

Tape el cilindro con el tapdn esmerilado, agite vigorosamente por lo
menos 1 min y permita que se asiente hasta que las dos capas
formadas estén claras. Use un sifon de vidrio para remover la capa
superior tan completamente como sea posible sin incluir nada de la
capa inferior (ver inciso 7.2.1)

Las fracciones de éter de petréleo se combinan en un embudo de
separacion de 500 mL.

Repita la extraccion por lo menos 6 veces, usando porciones de 50 mL
de éter de petrdleo cada vez y agitando vigorosamente en cada
extraccion (ver inciso 7.2.2).

Lave los extractos combinados en el embudo de separacion tres veces,
usando porciones de 25 mL de alcohol etilico al 10% en agua destilada,
agitando vigorosamente y sacando la capa de alcohol acuoso después
de cada extraccidn. Evite remover parte de la capa de éter de petroleo.
Continué el lavado con la solucién al 10% de alcohol etilico hasta que la
solucién de lavado ya no dé un color rosa después de la adicidn de una
gota de solucion de fenolftaleina (reactivo 4.5) (ver inciso 7.2.3).

Transfiera el extracto de éter de petrdleo a un vaso de precipitado
tarado y evapore a sequedad en un bafio de agua, usando una corriente
de nitrégeno limpio y seco. Después de que todo el solvente se ha
evaporado, complete el secado a peso constante en una estufa al vacio
a 75°C-80°C y una presion interna de no mas de 200 mm de mercurio.
Enfrié¢ en un desecador y pese. El resultado de la diferencia entre el
peso inicial y el final es &l peso del residuo y se le llamara “A”.

Después del pesado, agregue el residuo a 50 mL de alcohol al 95%
tibio (50°C) en un matraz o vaso de precipitado y que contenga
indicador de fenolftaleina y previamente neutralizado al punto final del
indicador de fenolftaleina. Titule con NaOH 0.02 N al mismo color final.
Corrija el peso del residuo (ver inciso 7.2.3) por su contenido de acidos
grasos libres, usando la siguiente relacion:

1 mL de NaOH 0,02 N es equivalente a 0,005 6 g de acido oleico.
Los gramos de acidos grasos determinados por esta titulacion se les
llamara “B" para determinar el % de materia insaponificable (ver inciso

7.2.3). Una correccion corriendo un blanco de testigo debera ser
también determinada.
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59

Donde:

A
B
C

La correcciéon para el blanco de testigo se hace corriendo el
procedimiento de materia insaponificable sin ninguna cantidad de aceite
o grasa. El blanco determinado por este procedimiento se le llamara
“C” en la expresion de resultados (ver 6 Expresion de resultados).

EXPRESION DE RESULTADOS

A—(B+C)
Masa muestia g

=100

% Materia insaponificable =

es la masa de residuo, g;
es la masa de acidos grasos, g,y
es la masa del blanco, g,
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Normatividad para la determinacion de materia insaponificable.

SECRETARIA DE
ECDOMIMALA

ALIMENTOS — ACEITES ¥ GRASAS VEGETALES O ANIMALES
— DETERMINACION DE MATERIA INSAPONIFICABLE -
METODO DE PRUEBA (CANCELA A LA NMX-K-306-1972)

FOODS - VEGETABLE AND ANIMAL FATS AND QILS -
DETERMINATION OF UNSAPONIFIABLE MATTER - TEST
METHOD

1 OBJETIVO ¥ CAMPO DE APLICACION

Esta MNoma Mexicana establece el procedimiento para determinar matera
insaponificable en kos aceites vy grasas vegetalez o animales nomales.

E=sta Noma Mexicana no es aplicable a grasas y aceites que contengan una cantidad
excesiva de materia insaponificable tal como los aceites marinos. Este método no
aplica a grasas del tipo v grado para usarse en alimentos para animales.

2 DEFINICION

La materia insaponificable incluye aguellas substancias que se  encuentran
frecuentemente disueltas en grasas y aceites vy las cuales no puesdesn =er
saponificadas por el tratamiento caustico normal, pero gue zon solubles en solventes
de aceites y grasaz. Incluidas en este grupo de compuestos estan los alcoholes
alifaticos de cadena larga, esteroles, pigmentos & hidrocarburos.
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3.1
32
3.3

3.4
3.5

A=

Fe b
fd =

4.4

4.5

2.1

2.2

APARATOS

Cilindro de extraccion graduado, con tapon de vidrio esmerilado,
capacidad aproximada de 200 mL {ver nota 1);

Matraces Erenmeyer o malraces de Soxhlet 100 mL a 200 mL de
capacidad;

Embudos de separacion de 500 mL;

Sifon de vidrio (ver inciso 5.3 v notas, 1), v

Material comun de laboratoric.

REACTIVOS

Alcohol etilico al 95% grado reactivo (ver inciso 7.1.1).

Solucion acuosa de hidroxido de potasio (KOH) al 50% por peso,
preparado por la disolucion de 60 g de KOH grado reactivo en 40 mL de
agua destilada con enfriamiento (ver inciso 7.1.2);

Eter de petraleo grado reactivo (ver inciso 7.1.3);

Solucion de hidroxido de sodio (NaOH), 0,02 N—cuidadosamente
estandarizada, y

Solucion indicadora de fenolftaleina —1,0% en alcohol etilico al 95%.

PROCEDIMIENTO

Cuidadosamente pese aproximadamente 5 g £ 0.1 mg de muestra bien
mezclada dentro de un matraz Erlenmeyer o Soxhlet. Adicione 20 mL de
alcohol etilico al 95 % y 5 mL de la solucion de KOH al 50 %. Hierva
suavemente, pero continuamente, bajo reflujo por 1 h o hasta que la
muestra esté totalmente saponificada. Una completa saponificacion es
esencial.

Transfiera al cilindro de extraccion (ver 7.2.1) y lave hasta la marca de
40 mL con alcohol etilico al 95%. Complete la transferencia con agua
destilada tibia y fria hasta que el volumen total sea de 80 mL. Lave el
matraz con un pequefio volumen (5 mL) de éter de petroleo y anadalos
al cilindro. Enfrié el contenido del cilindro a temperatura ambiente (20°C-
25°C) y entonces agregue 50 mL de éter de petrdleo.
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2.3

o4

2.5

2.6

2.7

2.8

Tape el cilindro con =l tapon esmerilado, agite vigorosamente por o
menos 1 min ¥y permita que se asiente hasta que las dos capas
formadas estén claras. Use un zifdn de vidrio para remover la capa
superior tan completaments como sea posible sin incluir nada de la
capa inferior {ver inciso 7.2.1)

Las fracciones de éter de petrdlec se combinan en un embudo de
separacion de 500 mL.

Repita la extraccion por lo menos 6§ veces, usando porciones de 50 mL
de &ter de petroles cada wvez y agitando vigorosamente en cada
extraccion (ver inciso 7.2 .2).

Lave los exiractos combinados en el embudo de separacion tres veces,
usando porciones de 25 mL de alechol etilico al 10% en agua destilada,
agitando vigorozamente y sacando la capa de alcohol acuoso despuss
de cada extraccion. Evite remover parte de la capa de éter de petraleo.
Continué el lavado con la solucion al 10% de alcohol etilico hasta qgue la
solucion de lavado ya no dé un color rosa después de la adicion de una
gota de solucion de fenolftaleina (reactivo 4.5) (ver inciso 7.2.3).

Transfiera el exiracto de éter de peimdleo a un vaso de precipitado
tarado y evapore a sequedad en un bafio de agua, usando una comiente
de nitrdgeno limpio v seco. Después de gque todo el solvente se ha
evaporado, complete el secado a peso constante en una estufa al vacio
a 75°C-80°C y una presion interna de no mas de 200 mm de mercurio.
Enfrié en un desecador ¥y pese. El resultado de la diferencia entre el
peso inicial v el final es el peso del residuo v se ke llamara “A".

Despues del pesado. agregue 2] residuo a 50 mL de alcohol al 95%
tibio (S0°C) en un matraz o vaso de precipitade vy que contenga
indicador de fenolftaleina v previamente neutralizado al punto final del
indicador de fenolftaleina. Titule con MalH 0,02 M al mismo color final.
Comija el peso del residuo (ver inciso 7.2_3) por su contenido de acidos
grazos libres, usando la siguiente relacion:

1 mL de NalOH 0,02 M es equivalente a 0,005 & g de acido oleico.
Los gramos de acidos grasos determinados por esta titulacion se les
llamara “B" para determinar el % de materia insaponificable (ver inciso

T7.2.3). Una commeccion comiendo wun blanco de testigo debera ser
también determinada.
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2.9

Donde:
A

B
C

7.1

711

712

La comeccion para el blanco de testigo se hace comendo el
procedimiento de materia insaponificable sin ninguna cantidad de aceite
o grasa. El blanco determinado por este procedimiento se le llamara
“C" en la expresion de resultados (ver 6 Expresion de resultados).

EXPRESION DE RESULTADOS

4620 10
Masa muesira g

Ye Materia insaponificable =

ez [a masa de residuo, J;
es la masa de acidos grasos, g, v
ez [a masa del blanco, g,

HOTAS
Motas de Precaucion

El alcohol etilico es inflamable. Use una campana adecuada cuando
caliente o evapore este solvente.

Bl hidroxide de potasio (KCH), al igual gue todos los alcalis, pusde
quemar la piel, los ojos y el fracto respiratorno severamente. Use
guantes de hule gruesos y careta de proteccion para protegerse de los
glcalis liguides concentrados. Use un extractor de humos efectivo o
mascara para gases para protegerse el tracto respiratorio contra los
polvos o vapores. Trabaje en una campana adecuada de ser ello
posible. Cuando trabaje con materales extremamente causticos tal
como el hidroxido de potasio, siempre agregue los granulos al agua y no
&l contrario. Loz dlcaliz son extremadamente exotérmicos cuando =e
mezclan con agua. Tome precauciones para contener la solucion
caustica en el caso que el recipiente que la contenga se rompa por el
calor extremo generado. Se recomienda usar la solucion alcohdlica de
KOH recientemente preparada.
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El &ter de petrdleoc es extremadaments inflamakble. Evite la electricidad
estatica. Los limites explosivas el aire son 1-6 %. Una campana
adecuada debera usarse siempre cuando se trabaje con éter de

petraleo_
Otras notas

Altermnativaments al cilindro de extraccion, un embudo de separacion de
S00 mbL puede usarse, eliminando la necesidad de usar un sifon de
widrio. Si s usa el embudo de separacion, sagque la fase acuocsa de
abajo en otro embudo de separacion, reteniendo el extracto de &ter de
petrales en el primer embudo. Repita la extraccion de la fase acuosa
con eter de petroles como se explica en los puntos 5.2 yw 5.3,
combinando todos los extractos de éter de petrdleo en el primer embudo
de separacion.

Hay algunos casos en los cuales siete extracciones pusden no ser
suficientes. Esto s= puede juzgar, haciendo otra extraccion w
separadaments evaporando este extracto como =se indica en
Procedimiento 5.7. Mo debera haber materia insaponificable en este
extracto. Si la hubiera, disushva en un peguefio volumen de eter de
petraleo v vuélhvalo a agregar a los extractos combinados. Continug con
la extraccion hasta que no haya nada de matera insaponificable en el
extracto.

La comeccion por titulacion para los acidos grasos libres w otras
impureras insaponificables extractables (reportadas como acido oleico)
tenderan a aumentar conforme | aceite o grasa sea mas crudo. Por
sjemplo, las grasas de alta energia usadas para alimento animal, otras
grasas para alimentos animales, el “tall il vy oiras grasas de residuos
de las refinerias, se espera que dem una titulacion mas alta gque las de
los aceites puros refinados, blangueados v deodorizados (RBLD ).
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9 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES
Esta norma mexicana no es equivalente a ninguna norma intemacional por no existir

referencia alguna al momento de su elaboracion.

Mexico D.F., a

MIGUEL AGUILAR ROMO
DIRECTOR GENERAL
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