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Ingeniera
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En su despacho.-

De mis consideraciones:

Por medio del presente comunico que yo, Verónica Denisse Hern¡indez
Alava, alumna de PROTAL con número de matrícula 04970299, he
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Solicito se proceda normalmente para la debida calificación del informe y se

me asigre tm profesor guía para las revisiones correspondientes del informe.
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AESUMEN

El presente informe detalla las labores realizadas durante el tiempo
de prácticas profesionales realizadas en la Corporación Jaboneria Nacional
S.A. dentro del área de Laboratorio Central de la División Aceites y
Grasas.

La mayoría de las funciones se refieren a los análisis realizados en el

t¿boratorio Central, y éstos se ericuentrari divididos en dos clases de análisis:

los que se realizan para la recepción de aceites crudos y semillas, y los

análisis del á¡ea de envasado, donde se preparan los diferentes productos

alimenticios de la fabrica.

Los productos de ta Diüsión Aceites y Grasas de la corporación se

encuentran clasiñcados an fies categorías: aceites, mantecás y margarinas. y
en el informe se podná enconmr sus respecúvos diagramas de flujo, sus

procesos de elaboración, y de una maneftI mrls amptiad4 incluyendo la
frecuenci4 los anáisis realizados por el l,aborarorio Central durante el
procesamiento de éstos productos, desde la materia prima, que son los aceites

y grasas refinadas, blanqueadas y desodorizadas enviados por e[ área de
refinería, hasta los productos finales.

Se encontrará también que pi¡ra realizar los análisis en estas dos áreas

es necesario seguir un procedimiento debido a la implementación del sistema

ISO 9002, los procedimientos para llevar a cabo los análisis a los difercntes

tipos de muesbas también se encuentran incluidos en el capítulo de Análisis
Físico{uímicos Realizados por el Laboratorio Central.

Como parte importante se encuentra un capitulo dedicado a la
descripción en detalle de cada una las técnicas de análisis utilizadas por el
Laboratorio Central, así como en los anexos se encontrarán los formatos de
éstas mismas tecnicas, así como algunos de reporte de resultados de
análisis. Cabe recalca¡ que el Laboratorio Central de la División Aceites y
Grasas de la Corporación Jaboneria Nacional S.A. solo realiza análisis
fisico-químicos.

I
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INTQODUCCÓN

Los aceites son parte necesaria de la dieta humana, y el hombre los
ha consumido a partir dE diferentes fuentes como auxiliar en la cocina, para

mejorar sabor y para dar las características deseadas a sus alimentos
preparados. Al igual que con otros alimentos, actualmente los aceites y
gra$s son transformados a diferentes prcsentaciones según el uso que se

les desee dar, y los productos ofrecidos por la Jaboneria Nacional,
anteriormente, Fábrica de Aceites t¿ Favorita, han sido líderes por muchos
años en el mercado local.

[á situación mundial actual, en el ámbito ernpresarial, es muy
competitiv4 lo que ha llevado a las compañías a ofrecer servicios y productos

cúa vez mejores y mrás asequibles al consumidor, para esto, debe adoptar
nonnas y parámeúos de contol de calidad en todas las áreas de proceso y
almacenamiento, con el fin de asegurar la calidad de los produclos y [a

satisfacción del cliente.

La Corporación Jabonería Nacional S.A., División Aceites y Grasas,

ariteriormente llamada Fábrica de Aceites La Favorita. es la más importante
productora de aceites y gasas comestibles del país. Cuenta con una larga
trayectoria de manufactura, y un amplio espacio en el mercado con sus

diferentes marcas: [¿ Favorita Bonella, Dorina entre otras.

Un área importante de Ia fábrica de aceites y grasas es el Laboratorio
Central, que realiza análisis fisico-quimicos para aprobar materia prima, y
análisis del ¿irea de Envasado, donde se preparan a partir de las grasas y
aceites refinados, los aceites. mantecas y margarinas. La transformación de
los aceites crudos en aceites refinados, blanqueados y desodorizados eslá a
cargo del á¡ea de Refinería, que cuenta con un laboratorio propio para

rcalizar análisis fisico-químicos durante su proceso.

Para sus controles, el l¿boratorio Cenkal utiliza diferentes métodos
de análisis, como: UMA (lJnilever Method of Análisis), AOCS (American
Oil Chemisters Society), y de algunos libros de análisis de aceites y grasris

(Ver Anexos #3). El Laboratorio Central forma parte importante de la
fábrica ya que se encarga de determinar el estado de materias primas,
material en proceso de envasado y producto terminado. Todo con el fin de
asegurar la calidad de los productos y satisfacer a nuestra razón de ser: el
consumidor.

II
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DETALLE DEL TQAOAJO QLALIZAD

Condiciones Contractuales

A[ ser aceptada como practicante en el Laboratorio Central de Ia
División Aceites y Grasas de la Corporación Jabonería Nacional fui
entrevistada en primer lugar por Ia Jefa del mismo, quien tenía

conocimiento que dentro del programa de estudios de la carrera de

Tecnologia de Alimentos esuí,¡l las prácticas profesionales, ya queha tenido
buenas experiencias en la contratación de practicantes de PROTAL, se me

comunicó que s€ me contrataría en calidad de practicante, pero con la
opción de seguir trabajando en la compañí4 según mi desempeño, al

término de mis prácticas. Me aclararon que sería remunerada con un sueldo
que sólo cubriría mis gastos de movilización y alimentación.
Inmediatamente firmé un contrato con el Jefe de Personal para trabajar en

la Corporación por 4 meses, a partir del 4 de octubre, de lunes a viemes, en

horario de 8 de la mañana a 4 y media de la tarde, en caso de excederme de

ese horario por necesidad de trabajo, las horas exras serían remuneradas.

Funciones como Asktente de Analista

D Realizar análisis de control de calidad a la materia prim4 tanto
aceites crudos como semillas (achiote) según el procedimiento para
receptarlos, comparar los resultados con las especificaciones para

cada material. Reportarlos a la persona pertinente (Jefe de Bodega),
registrarlos en los formatos de análisis realizados, enviarlos y
archivarlos. También llena¡ las Notas de Peso de la báscula de
ingreso de materia prim4 con los resultados de los anáisis
realizados.

) Realizar análisis de control de calidad a los productos del área de
Envasado, ya sean productos en procesos o productos terminados,
siguiendo e[ procedimiento para Analizar Muestras de Envasado,
compañu los resultados con las especificaciones de los productos,

reportar inmediatamente cualquier anomalía de los productos a la
persona conveniente (Coordinador de envasado, Operador de línea,
Jefe de Envasado), registrar los resultados en los formatos
predeterminados §er Anexo #2), enviarlos a las áreas pertinentes y
a¡chivar las copias.

'i
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) Preparar reactivos para diferentes análisis realizados a diario,
estandarizarlos, rotularlos y ponerlos a disposición de los analistas,

tales como Hidróxido de sodio 0.1 N (determinación de acidez),
tiosulfato de sodio 0.1 N, yoduro de potasio, mezcla acética-
clorofórmica (determinación de peróxidos), Nitr¿to de plata 0.1 N
(determinación de sal).

D Realizar otros análisis fuera de los rutinarios, solicitados por la
gerenci4 como muestras de materia prima que posiblemente Ia

compañía podria comprar, producto en proceso y productos

terminados de otros países; materiales con problemas en proceso;
productos con reclamos de clientes, especialmente las mantecas y
margarinas industriales que a su vez no tienen [a actuación esperada
en otros procesos (panificación, galleterí4 reposteria), etc.

F Realizar análisis fisico-químicos para determinar el estado de

productos de [a competencia para compararlos con los de la
compañí4 estos productos debían ser analizados en el momento de

la compra, y guardados en pequeños envases para realizarles análisis
de seguimiento mes a mes.

E
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CAPÍTULO I
OAEVE DESCA|pCIÓN DEL PAOCE¡O

Gene¡alidada
Los productos de la División Aceites y Crasas de la Corporación

Jaboneria Nacional se dividen en tres tipos: margarinas, mantecas y aceiles,

todos tlenen también presentaciones especiales para industrias. Algunos
tienen un proceso de preparación un po€o complicada como la marga¡ina"
otros procesos de preparación consisten sólo en mezcla y envasado y en

algunos casos sólo envasado, como el aceite La Favorita Maíz o Girasol,
que están conformados 100% por aceite de maíz o I 00o/o aceite de girasol.
A esto se debeú que la descripción del proceso de aceites y mantecas sea

muy breve.

El Laboratorio Central realiza análisis ñsico - químicos a los
productos en proceso y productos terminados del rlrea llanada de
envasado, tales como aceites. mantecas y margarina. La materia prima de
estos productos es los aceites y grasas refinadas, blanqueados y
desodorizados por el área de Refinería, como se lo comentó anteriormente
este proceso de refinado, blanqueado y desodorizado es controlado por la
misma área, contando con un laboratorio propio encargado de los análisis
fisico - químlcos.

A continuación se podrá encontr¿u los diagramas de flujo y
descripción del proceso de cada producto, también se puede encontrar una
breve introducción sobre el producto, su estructur4 y sus ingredientes.
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ENTREGA A LOS CLIENTES

I.I ELABORACIÓN DE LA MARGARINA

I.l. I Diagrema de Flujo

6

ACUOSA 75 - 80 0C l&2.1
PASTE

E

OLEOSA

CON LA BOMBA DOSIFICADORA

FASES

BRANN LUEBEE
BLEND

AMASADO Y CRISTALIZACION EN
VOTATOR

( tempingreso 5üC tempsalida 18"C )

EI{VASADO EN BENHIL
( temp-envas* r&20 qC 

)

EMBALADO Y PALETIZADO

AL CENTRO NACIONAL DE DISTRIBUCION

* Anál¡s¡s ffs¡co - qulmicos realizados por el laMorio central
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1.1,2 DESCRIrcION DEL PROCESO

La margarina es un producto utilizado como sustituto de la mantequilla.
Una margarina es un producto graso comestible, de consistencia plástica
consünrido por agua leche (o una mezcla de ambas), emulsionadas en

grasa y/o aceites comestibles que no procdex de la leche. Para el
procesamiento de la margarina se deben realizar tres preparaciones: Ia fase

acuosa, el blend, que es la mezcla pura de los distintos aceites y grasas, y
una fase oleosa, donde se mezclan los diferentes ingredientes y aditivos
liposolubles.

En un comienzo, la preparación de la fase acuosa de [a margarina incluía
un proc€so de maduración de la leche con un cultivo para lograr el grado

de acidez necesario de [a fase acuosa, ahora sin embargo, resulta mas

sencillo y económico añadi¡ directamente el ácido láctico y leche en polvo
a [a fase acuosa. Esto ahorra tiempo y dinero, asi como simplifica tos

prccesos y es más fricil llevar un control en los parámetros de la fase

acuosa de la margarina. En la fase acuosa se encueritra disueltas leche, sal,

sorbato de potasio, rlcido láctico y ütaminas hidrosolubles (complejo B).
Una vez que se conforma la fase acuosa esta es sometida a un
pasteurizado con la frnalidad de garantizar su grado alimenticio.

El blend, está conformado por aceites (soya, oleína) y grasas, (palma

hidrogenada, aceite de pescado hidrogenado, palmiste), en porcentajes ya

especificados por el Departamento de Desarrollo e Investigación. Los

aceites y gras:ts que conformen un blend varian según la margarina a

procesar, así como strs respectivas formulaciones.

La fase oleosa se encuentra conformada por algo de blend,
emulsionantes, colorantes, lecitina vitaminas liposolubles (A y D) y
saborizantes propios de [a margarina a elaborarse.

A continuación se describen los pasos para la preparación de una
margarina:

7
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I.l,2,l Preparación de la fase aquqsa;

Se dosifica las cantidades predeteminadas de agua, sal, sorbato de
potasio, leche en polvo, se somete a agitación. En este punto el
operador (no el analista) rc'al;aa el análisis de concentración de sat y
confronta el resultado con Ia siguiente tabla de especificación:

¡

a

Concentración de Sal

PRODUCTO MÍNIMo MAXIMO

BONELLA 13j% l4
DORINA- FLORA II I 1.5

Si en [a confrontación de los result¿dos del análisis de
concentración de sal existe una no<onformidad, se aplica ura
acción conectiva para alcat:aau. un porcentaje de sal que caiga
dentro de las especificaciones. Por ejemplo,

Producto s procesar: Bonella
Result¡do del ¡nálisis l2 % de sal

C¡ntid¡d de solución preperada: 800 Kg
Concentr¡ción de la sal: 99.0%
Concentración dese¡da: 13.57o de sal

Utilizamos el cuadrado de Pea¡son,
t2 85.5

I 3.5

99 1.5

87.0 partes totales

85.5
1.5

800 Kg
x : l4.M Kg de sal deben de ser añadidos

Inmediatamente después de realizada la corrección se vuelve a

tomar una muestra y x. realiza de nuevo e[ a¡rálisis. Se pmcede de
igual manera si la concentración de sal esta por er¡cima de las

especificaciones, pero utilizando la concentación del agua (0).

Se realiza [a pasteurización a una temperaüra de 75 - 80oC. por l8
a 2l segundos Después se enfría hasta 5 a 7"C pata entonces

I

a
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dosificar el ácido lácüco y el complemento alimenticio. En este

punto se toma una muestra pa¡a determinar pH en el laboratorio
cent¡al, el mismo que debe fluctuar eflüE 5 y 6. Si los parámetros

no se cumplen se remite al Est¡indar Tecnico de Proceso, éste indica
que si el resultado está por encima del limite superior de control, se

debe agregar de 100 a 200 g de rácido láctico, se agite por l0
minutos y se tome otra muesüa para ser a¡al:¿ala Si el res¡.rltado

esá por debajo del límite inferior, lo cual no ha ocurrido hasta

ahora mas agua debe de ser añadida.

l.l,2.2 Preparación del blend (mezcla de aceites y/o erasas)

t^as fórmulas de preparación de los blend se basan an Ia regulación
y modificación de fórmulas descritas por el Departamento de

Desanollo tanto para cada gmsa (Pdma palmiste, estearina, oleina
y pa¡ma hidrogenada) como para los productos terminados, para

esto se hacen uso los resultados de los aruiiisis (Ver capítulo 2)
realizados a los tanques de almacenamiento por el laboratorio
centa[.

a

I Se dosiñca las cantidades en Kg de cada grasa y aceite

desodorizado, se mezcla y se toma una muestra para enviar al

laboratorio. Una vez que se dan los resultados se los confronta con

las especificaciones y si estos:
/ Están dento de las especificaciones s€ prosigue normalmente

con el proceso.
r' Si esüfu fuera de espocificaciór¡ se prsc€de a reformular y se

manda esta nueva formula al laboratorio para que welva a ser

analizada-

L1.23 Preparación de fase oleosa
. Se dosifica una cantidad determinada de blend y se lo calienta

hasta 80oC.
. Se dosifica el emulsionante a esta temperatura, se calienta hasta

90"C con agitación,
. Se dosifica la lecitina y seguidamente el colorante.
. Se dosifica el saboriza¡lte y las ütaminas.

L1.2.4 Formación de la Emulsión
. [¿ bomba Brann Luebbe es Ia que se encarga de toma¡ las

cantidades exactas tanto de la fase acuosa la fase oleosa, y del
blend para unirlas y enüarlas a un tanque estii proüsto de

I
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agitación constante. Este es un proceso continuo ya que cada parte

que conforma la emulsión ha sido previamente preparada

l. 1.2.5 Cristalización. Amasado v Envasado
A partir de las tres partes preparadas, la fase acuos4 el blend, y la
fase oleosa se prepara la margarina, para esto debe efectuarse las

siguientes operaciones: dispersión de la fase acuosa en la oleosa,

obtención de la emulsión, cristalización por enfriamiento y
plastiñcación por amasado.
Para la realización de este conjunto de operaciones se utiliza el
procedimiento Votator que está conformado por unidades donde
se aplica bajas temperaturas de entrada y salida de cada unidad, a
la vez que hay agitación constant€, de esta manera se logra la
formación de la emulsión, la cristalización y la plastificación por
amasado.
A la salida del equipo Votator se procede a erlv¿!§¿r el producto

automáticamente con una máquina que tiene los pesos a llenar
predeterminados.

a

a

*
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I.2 ELABORACIÓN DE MA¡ITECA

I.2.1 Diagrama de Flujo

*+ análisis fisic+químicos realizados en el laboratorio cent'al

Corporaclón Jabon€ ría llaclonal

PESADO DE ACEITES
DESODORIZADOS

RECEPCIÓN EN TANQUE
DE BLEND

CRISTALIZACIÓN Y
AMASADO DEL BLEND EN

UNIDADES VOTATOR
Temp. ing_ 4&52'C

Tenp salida: 1&18"C

ENVASADO

ENÍúABALADO Y
PALETIZADO

AL CENTRO NACIONAI,
DE DISTRIBUCIÓN

ENTREGA A CI-IENTES
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1.2.2 DESCRIrcIÓN DEL PROCESO

[¿s mantecas son mezclas de diferentes tipos de grasas y aceites

refinadog blanqueados y deodorizados, a difercncia de las margarinas,

éstas están compuestas solo por grasas, no tienen una fase acuosa, y por

esto su preparación es mas sencilla que la de las margarinas, sin embargo

para adquirir su consistencia deben pasar por un proceso de cristalización

similar al de las margarinas.

Para Ia preparación de la manteca se deben seguir las siguientes

operaciones:
o Preparación del blend

o Cristalizac ión por enfriamiento
o Plasificación por amasado

- La preparación del blend es igual al de las margarinas, según los

resultados de los anrilisis (Ver capítulo 2) de cada grasa y aceite

(estearin4 oleín4 palm4 pescado hidrogenado) se formula de acuerdo a

las especificaciones proüstas por el Departamento de Investigación y
Desanollo. De este blend se toma una muesra que es enüada al

labor¿torio para que se le realicen los aruílisis de: acide¿ índice de

peróxido, color, slip point y contenido de solidos.

Una vez recibidos los anríLlisis, si estos:
y' Se encuentran dentro de especificaciones, se sigue normalmente

con el proceso.
/ Se e¡rcuenúan fuera de especiñcaciones, se procede a reformular el

blend" se loma una nueva muesm y se analiza nuevamente.

- EI blend es enüado al equipo de cristalización y amasado Votator, que

por medio de la aplicación de diferentes temperaturas y agitación Ie dani
la consistencia ñnal al producto. [¿s condiciones del proceso, asi como
sus formulaciones son diferentes para cada producto y por eso son

diferortes sus consistencias.

El producto terminado tambien es enviado a analizar, s,e toma una muestra

por cada tanque de blend proceudo.

t2
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I3 PREPARACIÓN DE ACEITES

1.3.1 Diagrama de Flujo

** Análisis fisico-químicos realizados en el laboratorio c€núal

RECEPCIÓN DE ACEITES
REFINADOS

INTERCAMBIADOR DE CALOR
Tanp. entrada: 40"C

1 emp. salida: I 9"C soya 25"C oleírn

ENVÍO DE ACEITE A TANQUE
PULMÓN

DOSIFICACIÓN Y MEZCLA DE
ACEITES

ENVASADO

EMBALADo
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1.3.2 DESCRIPCIÓN DEL PR(rcESO

Dento de los aceites que la Corporación ofrece al público se ericueritrÍul

aceite vegetal l¿ Favorita (mezcla de oleína y aceite de soya), [¿ Favorita

Light (100% aceite de soyal I-a Favorita Maíz (100% ac€ite de maiz),[-a
Favorit¿ Girasol ( 100% aceile de girasol), Aceite Criollo y Aceite

Indusrial (100 % oleina).

L3.2.1 Preparac ión de Aceite La Favoria
o Se recibe la oleína y el aceite de soya del á¡ea de reñnería en tes

tanques de almacenamiento, dos destinados para la oleína y uno

para el aceite de soya
o Cada aceite pasa por un intercambiador de calor donde se baja la

temperatura de la oleína a 25"C y del aceite de soya a 19"C, el

medio refrigerante es agrra helada

o Los aceites pasan a dos tanques pulmones.

o Una bomba dosifica las cantidades de cada aceite según la

formulación predeterminada a un tanque proüsto de agitación.

o Se enüa la mezcla de aceites a los tanques de las dife¡entes

máquinas envasadoras de cada presentación: sachet (100 y 250 ml),
%lito, I liroy2litros.

o Se ernpacan las botellas en las cajas para la disribución.

L3,2.2 E¡wasado de Aceite La Favorita Lizht. Maíz v Girasol
o Así tambien como la soy4 el aceite de maíz y girasol se r€cibe del

área de refmería en tanques de almacenamiento, cada uno

destinado a un solo tipo de aceite, en el caso de la soy4 éste aceite

se recibe a diario ya que s€ lo r¡tiliza no solo para aceites sino

también en la formulación de oúos productos, pero en el caso del

aceite de maíz y girasol, se lo recibe pocas veces al año, ya que las

ventas no son tan altas.

o El aceite prsa fror un intercambiador de calor donde se baja la
temperatura l9oC, el medio rcfrigerante es agua helada.

o Una bomba enüa directamente el aceite al tanque pulmón, de

donde sera enviado a las diferefltes máquinas envasadoras de aceite.

o Se embalan las botellas en cajas para su distribución.

En este proceso es importante llevar un control de los aceites de los

tanques de almacenamiento ya que éstos son dosiñcados según las

fórmulas a los tanques pulmones y de ahí envasados.

l4
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Aparte de los contoles a los tanques de almacenamiento, también se le

realiza anáisis al producto terminado, una vez por tumo por cada

presentación. En caso de que los resultados no eslén dentro de

especificaciones, el analista de envasado se comunicará con el operador

de aceites para comunicarlos y se proceda I reformula¡.

I

;)>é
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CAPÍTULO II
,AtjÁLt¡t5 rf5tco QUfNICO5 QEALIZADOS EII

CTNTQALEL LAAOQATOAO

II,T ANÁLISIS A LA MATERIA PRIMA

Parte de los análisis llevados a cah por el laboratorio Central son los
que s€ realizan a la materia prim4 que son los diferentes aceites cmdos y
semillas (de achiote) utilizados dentro de la elaboración de los pmductos'

Denho de los aceites crudos utilizados en la Corporación Jabonería

Nacional S.A. se encuentran el de palm4 soy4 pescado, maía girasol y
palmiste. Todos estos aceites y semillas deben cumplir con ciertos requisitos

para que su compra sea aceptada, ya sean de origen nacional o importados, el

üsto bueno se lo da basindose en los resultados de los a¡rriLlisis del
laboraforio.

Dentro de las fi¡nciones de a¡ralista de oudos se encuentra la
recepción de muestras de materia prima que llega a diario, e[ a¡rálisis de las

mismas, la comunic¿ción de resultados, en crrso de presentarse alguna

anomalía en la materia prima debe comunicarla con la persona pertinente

@odeguero, jefe de refinería jefe de laboratorio y/o gerente de planta) para

que se tomen en conjunto las medidas más convenientes para la planta y el
proveedor, se encarga también del reporte de resultados en los formatos

conespondientes para ser enüados a las á¡eas pertinentes (bodega, rcfinería,
etc.) y para zu posterior archivo en caso de cualquier reclamo (ver anexos),

así tambien se encarga de llenar las notas de peso correspondientes a los

ingresos de materia prima y que deben ser enüadas al área de Compras de la
corpor¿ción.

Para casi todas las operaciones en la planta se deben seguir
procedimientos, en el caso del anáisis de la materia prima se sigue el

Prccedimiento para: Receptar e Irspecciona¡ Aceites Crudos y Sernillas. Este
procedimiento se encuentra clasificado, codificado, controlado y a

disposición del personal involucrado en el proceso de la compra de materia
prima

l6
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ll.l.l Recqción de Aceita¡ Crudos de Compra Local

Cr¡ando ingresa un tanquero con ¿rceite crudo, se realiza un muesEeo por
parte de los ayudantes o auxiliares de bodega de materia prima y se envia

al t¿boratorio Central como muestra iniciol y una mumtra rotuhde
Drenaje, en botellas o tarinas de polietileno, c¿ntidad suficiente para

análisis.

2. Esta muesúa debe esar debidamente rotulada con una etiqueta adhesiva

en la que debe consar:

¿ T$o de material
/ Nombre del proveedor
/ Número de guía o Placa del tanquero.
/ Fecha

3. El analista recibe la muesta y firma un rcgisto que lleva la persona

encargada de materia prima, para que de esta manera quede constancia de

que la muestra ha sido recibida en condiciones rceptables (debe constar

los mismos datos que en la etiqueta), para luego proceder a su respectivo

a¡ráisis.

4. El analista de tumo efectua los siguientes a¡ráisis:

"/"ACIDEZ

PE,SCAIX)

x

PAT,MISTE,

X

PAI-MA

DRf,NA-IE INICIAT,

x

9/"Ht]MEDAD x x x

"/"IMPUREZAS X X x

5. Se comunica inmedidamente los resultados y se anotan en el cuademo de
registro que lleva un ayudante al bodeguero de materia prim4 para su

aceptáción y descarga del mismo.

6. Si los resultados obtenidos están dentro de las especificaciones
establecidas, se le comunica su aceptación o rechazo al bodeguero de
materia prima (o al encargado de la recepción), par¿ que autorice el
desembarque del camión.

n
!
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En caso de que la muestra inicial no cumpls cotr las cspecificsciones
establecidas se comunica al bodeguero de materia prima quién decidinl
cómo proceder con la muesüa

7. Durante la descarga del tanquero que ingresa a la plalrq se lleva al

laboratorio una muestrs fin¡l del aceite, para realizar los siguientes

anáiisis:

8. Frecuenci¡ de ¡nálisis: L¡s aceites crudos de compra local son

analiz¿dos cada vez que entrc un tanquero con materia prima a la fábrica.

Ll.l.2 Recepción de Aceila; Crudos Importados

l Generalmente estos aceites llegan en buques o tanque¡os y previamente

enüan su certificado de calidad. El muestreo, en el caso del buque se lo

realiza en cada compartimiento del mismo, y en el caso del tanquero se

procede de la misma marierÍl que en la compra nacional de los aceites; la
muesta se envía al laborarorio Central en botellas o tarrinas de polietileno

en cántidad suficiente para aruilisis.

2. [¿ muestra se rohlla con una etiqueta adhesiva y lleva la siguiente
información:

Buques:
¿ Tipo de aceite
/ Nombre del buque o vapor.
/ País de procedencia
/ Fecha
r' Punto en donde fue tomada la muesta, sea é$a en estribor, babor,

centro, número de tanque, etc.

PAI,MAPALMISTEPE§CAIX)

X%ACIDEZ X

%HUMEDAD

% IMPLlREZAS

x

X

x x

X

x

x

X

xT. REFRACCIÓN

(:oI-oR,

I8
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Tanquero:
7 Tipo de material
/ Nombre del proveedor.
/ Número de guía o placa del tanquero.
r' Fecha.

3. Al aceite crudo importado que llega por Buque, el analista le realiza los

siguientes anáisis:

r¡{,{¿rsL§ SOYA MAIZ GIRASOL PESCAIX)

% ACIDEZ x X x X

% HUMEDAD X x

% IMPLIREZ4S

coLoR (t "F X

X x

xx

I. REFRACCTÓN X X X x

CERA (NTIDT x x X

coLD TE§r (04), x X x

'Paáneüo & refercrrcia

4. Frecuenci¡ de ¡nálisis: Los aceites crudos importados son analizados por
cada buque que llegue al puerto, y en caso que la materia prima llegue por
tanquero, [a frecuencia es por cada uno de ellos.

llsperifcaciones de hs Aceites Crudos
Purúqnetnt Ma?. ( iirasol []alma Sola Pescado Pakniste

Acd,ez (Yo\ 0.0 - 1.0 0.0 -1.0 0.0 - 5.0 0.0 - 0.8 0.0 1.5 0.0,5.0
I lunredad (%)
Impurg¿as (%)

0,0 0.8
0.0 0. t

0,0 - 0.8
0.0 - 0.1

0.0 t.0
0.0 - 0.5

0.0 - 0.8
0.0 - 0.2

0.0 t.0
0.0 - 0.2

0.0 r.0
0.0 - 0.2

Color (Amarillo,
Roir,
Celese)

30.0 A
3.0 R
0.0 c

30.0
3.0
0.0

38.0
38.0

0.0

¿!0.0

4.0
0.0

50.0
5.0
0.0

I. Refirccón 1 .472{) 1.4729 1.4570 1.4727 1.4492

Cera (NIU) Max I Max. I

Cold Tes (horas
negativo)

12hq¡ r2h00 12h00 t2h00 t2h00 t2hm

e
!I:

t9
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ILl.3 Retqcün de Senilbs

I . I¿ muestra se lleva en filndas de polietileno en cantidad suficiente para

an¿í'lisis, rotulada con una etiqueta adhesiva en la cual consan los

siguientes datos:

7 Tipo de Semilla
r' Nombre del proveedor
r' Fecha de muesteo

2. [¿ muesra de semilla de Achiote se envía al Laboratorio Central rotulada

como muestra inicial, y el analista r€aliza los siguientes análisis:

/ Humedad (%)
r' hpurezas (%)
/ Granos Dañados (%)
r' Concentación del Color *
* P aráme tro de refe r e nc ia

3. Si los resultados obtenidos est¡in denü,o de las especificaciones

esablecidas, se le comunica al bodeguero de materia prima (o al
encargado de la recepción), para que autorice el ingreso del camión a la
planta.

Paranetm
Humedad (7i)

Semilla de Achiore
I\,*íximo l4

Impureas (%) Máximo 1.4

Cranos Dañados(%) tr,Liximo I .0

Color Extracto (A-R{-) Mínimo 70.0 A - 70.0 R- 0.0 C

Color Producto Teminado Mínimo 33.0 A - 33.0 R- 0.0 C

20
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lL2 ANÁLISIS DEL ÁREA DE ENVASADO

Otros análisis realizados ert el laboratorio Central son ]os llamados de

"Envasado", esta ársa así llamada es ls que prepara los diferentes productos

de la fiibrica como son los aceites, mantecas y margarinas. Por lo tanto los

anáisis corresponden a los que se realizan a los productos, durante y después

de preparados.

El área de Reñnería provee al área de Producción de aceites y grasas

desodorizadas como materia prima para los difercntes productos; dichos

aceites son depositados en los llamados Tanques de Almacenamiento, los

cuales son hechos r¡n muestreo cada 8 horas, para sus rcspectivos análisis

fisico - químicos, organolépticos y comprobar su conformidad con las

especificaciones.

Una vez que estos tanques son aprobadog se procede a efectua¡

formulaciones y a envÍrs¡¡r productos de acuerdo al plot de producción. En el
proceso de envasado tarnbien se llevan muestras con frecuencia al laboraorio
de contol de Calidad dependiendo de cada ma¡ca de Producto y
presentación.

En caso que un tanque de almacenamiento, blend, producto terminado
no esté dentro de las especificaciones determinadas, aparte de registrar la
informacióq se comunica telefónicamente al operador de la línea el resultado

del análisis, quien en conjunto con el coordinador de tumo tomará la acción

correctiva necesaria (reformular, devolver el material, reprocesar) sobre la
materia prima, el producto en proceso o el producto terminado.

Al igual que para los aruilisis de materia prima en el caso de las

muestras del á¡ea de envasado también se encuentra escrito un pmcedimiento
por el cual se deben de guiar tánto los a¡ralistas como las personas encargadas

de hacer un muestreo y formular los productos, el procedimiento a seguir

también se encuentra codific¿do, controlado, y clasificado D¡

?1
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ll.2.l Pa¡a Analizar los Tanques de Almacenamiento y Blends

a) EI técnico - operador de tumo es e[ responsable de enüar a una persona a

hacer un muesteo de cada uno de los tanques de almacenamiento de

aceites y gmsas refinadas blanqueadas y desodorizadas; blend (mezclas

de aceites y grasas para margarinas y mantecás) y producto terminado, los

srrals5 56r¡ debidamente rotuladas y enviadas al labor*orio Centa.l para

sus respectivos anáisis, en cantidad suficiente.
b) t^as muesras son recibidas por el analista o auxiliar de tumo.

*gn el rco de hs aceits a 106 qrr se analia cÉra§ [á Favdta Mai¿ Gir¿sol.

11.2.2 Pa¡a Analiwr los Pmdudos Termhados

Aceila.

Presentación: botella sachet, funda.

Cr¡ando se envasri en fi¡ndas (20 o 1000 litros), se recibe ta muestra en

tarrinas con cantidad suficiente para análisis (aproximadamente 500 g).

Frecuencia de control: Una muestra en cada hrmo, por presentación o
cuando se cambia de formulación. Se realizan los análisis según la Tabla I

P;

fspocific¡ciones de ho Tanques de Aceites y Gra-sas Dcsodori.zados

Acidez
Peroxido

Cc¡ lor
Clo¡¡d
Point

Cold Te$
Slip

Po inr
Cera

Soya 0.03 % 0.5 meq
5.0 A- 0.5R

0.rc

0.5
30.0 A-

3.0R - 0.0c
5.rc 4hs

negativo

0.5
30.0 A -

3.0R - O.rc
19.0.c

Palmise 0.03 % 0.5
25.0 A

2.5R - 0.0C
28.0"C

Eslearina 0.03 % 0.5
30.0A -

l.0R 0.0
45.0"C

Maíz 0.03 7o 0.-5
25.0 A-

2.sR - 0.0c
I ntu

Girasol 0.03 % 0.5
25.0 A-

2.5R - O.rc
l

17
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Espocificaciones de Aceite

Acidez
(%')

Humedad
(o/o)

Impurczs
(/.)

I. Perox.
(meq)

I. Refr.
("c)

C. 'te§
(ts neg)

Color
(A-R{)

Cera+

NTLT)

0.03 0.1 0 0.0 0.6 1.4ó8ó 12h00
30.0
3.0
0.0

lnfofmc d€ Pnictlcas Profes¡ona l€3
YGrónlca tlernández

De mesa:

Indusrial:

La Favorita
Industriales :

Especiales:

Corporaclón Jaboncrfa llaclonal

*E¡ el caso de he accitc a los qw se aru.liza cera& t-a Favdta Mai¿ Girasol.

Margarinas.-

Frecuencia de conüol:_Dos muestas cada dos horas:

- Una para el análisis fisicoquímico en el laboratorio central: al inicio
de cada tumo se le realizan todos los análisis descritos en la Tabla #1,

luego de dos horas si es [a misma parada, solo se analiza humedad y
sal, si es distinta parada s€ analiza humedad, sal, acidez y pH.

- Otra para análisis microbiológico.

Especific¿ciones §er Anexo No. I )

Manteca.-

Bonell4 Dorina y Flora.
Marv4 Cremapan, Margarina Industrial, Panteca

Grasapan, Hojaldrina - Paselpan.

Tipo B - Mantepan Cos4 Tipo C - Mantepan sierra-

Tipo K, L.

Frecuencia de Contol: Una muestra para anrílisis en el laboratorio por
tanque de blend .procesado.

E
9,

Fspecificeciones dd¡ M¡nleca

Acidez
(/,)

Hunrdg
d e/,)

Slip
Point

l. Pen¡x
(meq)

Ooruenido de &ilidos

Nt0 N20 I'i30 rYJJ ¡'i10

0.03 0.1 0 0.0 0.6
42.0 a
46.0

28.0 a
32.0

14.0

a 19.0
6.0 a

t0.0
l.5a
4.5

23
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PAN,LME-
TROS

Sal
I. Penrx
Acidez

Point
C.
Color
*C. Point
lm rgns
I. Refrecrión
C. T€st
Cer¡
Microbiol.
+ Pmárnaro refutrrial
X'Crando el a¡riüisis es solicitado

Corporaclón Jab'ontrfa Naclo¡al

5

TABIA
Paránáns d¿ Ontol de los Pmdados Ta ;lnados

Cuando el aceite es de Maiz o Cir¿sol

Not¡3:
-Taaryes de almacsramie¡rto y blends: solo se determina lndice de Reñryón a los

aceites de Soyq Olefiu, nraiz y Girasol y no se le daenninan Slb Point ni Contenilo de

Sólilos.
- No se re¿liza el anátisis de Peróxido a los productos lerminados, si pr€üsmente se

deferminó ese pañim€fo al t¡nque de alm¡cenamir¡rto o bl€nd y este dio mmo resJltado

negativo.

4'
f

\i

ACEITE
MARGARI-

NA
MANTECA

TANSUE
ALMACEN. Y

BLEND

FASE
ACUOS4

Humedad (o/") X X
x x

X x X
x X I x

I
x

X X
x x
x V

X x I

x* (P(»
x
x X

NII.] XI

I

I

I

I
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CAPITULO III
TÉCNCAS DE ATjÁLI¡§

lll.l Determinación de Acidos Grasos Libres (Acidez)

Apliceción
La cantidad de la solución de hidróxido de sodio consumido es una medida
de la acidez de un aceite o grasÍL la cual puede ser expresada como:
- Valor de acidez, el cual es definido como el peso en mg de hidróxido de

potasio requerido para neutralizar la acidez de I g de aceite o grasa

(método UMA 0005, 0006 y 0040) (Ver Notas)
- Contenido de ácidos grasos libres, el cual es calculado como porcentaje

por peso o ácidos gTasos de peso molecular específico, de acuerdo al

tipo de aceite o grasa en investigación. Normalmente se toma el ácido
oleico con un peso molecular de 282. En un número de casoso se utiliza
un peso molecular promedio, más apropiado al número del aceite o
grasa. En cada informe, la base debe de ser decla¡ada claramente.

Concepto
El porcentaje de ácidos grasos libres es la cantidad de hidróxido de sodio
necesario para neutralizar el ácido en el aceite, calculado por el peso de

ácidos grasos de peso molecular específico.

Fundamento
La grasa es disuelta en un solvente adecuado, luego es titulada con solución
de Hidróxido de sodio .

Reactivos y Materiales
- SOLVENTE: Etanol (alcohol potable), se neutrsliza antes de su uso

con OH Na 0.1 N, usando como indicador fenolftaleína al lo/o en alcohol,
hasta un ligero color rosado.
- HIDROXIDO DE SODIO: solución acuosa 0.1 N , exactamente
estandarizada.
- INDICADOR: Azul alcalino 68, solución de lVo en etanol al 96V". (Y er
notas)

Equipos
BALANZA DIGITAL ELECTRICA: con decimales 0,01.
FIOLA O BALON; con capacidad de 200-250 ml.
HORNILLA ELECTRICA: ó plancha eléctrica.

a

25



lnfonmc dc h¡ictlcas Prof€alon! l€3
vefónl(, ñ€fn¡indez

Corporaclón Jaboneía |{aclonal

BURETA: de 25 - 50 ml. de capacidad ó buretas automáticas.
Procedimiento
l. Elección del peso del aceite y norm¡lidad de l¡ solucién N¡OH
EI peso del aceite y normalidad del titulante son escogidos de acuerdo al

esquema siguiente:

2. Preparación de l¡ muestr¡
Disolver la glasa o aceite en 50 m[. del solvente neutro, si es necesario, por
calentamiento suave.

3. Análisis
Titular mientras se agita utilizando como indicador azul alcalino 68 (Ver
notas)

Cálculos y Exprerión de los Resultsdos
%FFA= porcentaje de ácidos grasos libres (o/o acidez)
W : peso de la muestra (en g.)
V = volumen de OH Na 0,lN usados (en ml.).
N : Normalidad del OH Na
M = miliequivalente del peso molecular de los ácidos grasos.

VxNxM
%FFA: ----*--x100w

Ejemplo:
Muestra de aceite crudo de palma

w: 10.02 g
V: I I,E9 ml
N:0.1002
M:0.256

YoFFA= I1.89 x 0.1002 x 0.256 x 100

ACEITE
PESO DE

MUESTRA(g)
PRESICION

(mg)
Normalidad

del álcali

ACEITES ACIDOS Y
ACIDOS GRASOS

4 5 0.5

CRUDO l0 l0 0.1

REFINADO 20 l0 0.1

DEODORIZADO 40 5 0.1

10.02
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% FFA:3.ó3
En este caso, la muestra., que es una materia prim4 sería aprobada para s€r

recibida en la planta ya que el resultado esá dentro de las especificaciones.

Normalmente se fuiume un peso molecular de 282. Para pnicticas de

reñneria (ver notas), tome un peso molecular de:

ACEITE O GRASA
PESO MOLECULAR DE LOS

ACIDOS GRASOS

SOYA 282

PALMA 256

PALMISTE 200

PESCADO 282

Expresión de los Result¡dos
En el informe de análisis el peso molecular debe ser claramente
mencionado. El FFA obtenido debe ser expresado como sigue:
- Contenidos de FFA menores al 5o/o, al0.0l % mas cercano.

- Contenidos de FFA enhe 5 - l0Vo, a10.05% más c€rcÍmo

- Contenidos de FFA mayores de l0%, al 0.1% más cercano.

Notas y Casos Especiales
- De acuerdo a una convención intemacional, Ia acidez de grasas

comestibles a veces es expresada en ml de solución de hidróxido de sodio

0.1 moVl por cada 100 g de grasa. En algunos laboratorios, especialmente

de fábricas de jabón, la acidez es expresada en g de Na2O necesarios para la
neutralización de acidos grasos libres en 100 g de aceite o grasa ( I ml de

solución 0. I moVl de hidróxido de sodio contiene 0.0031 g NazO).
- En lugar de una mezcla de volúmenes iguales de etanol y éter dietílico, se

pueden utilizan como solvente volúmenes iguales de etanol y
tricloroetileno. El etanol no debe ser desnaturalizado con piridina ya que

ésta tiene una fuerte acción nuetrali zado¡a. Debe tenerse en cuenta que los

solventes clorados, como el tricloroetileno, puede formar algo de ácido
clorhídrico.
- Puede ser requerimiento doméstico o legal que se use como indicador una

solución al l% de fenolftaleína en etanol al95Vo, en lugar al azul álcali ó8.
- El peso molecular principal de los ácidos grasos libres no siempre
corresponde con aquel de los ácidos grasos totales debido a una división
preferencial. Por lo tanto los valores mencionados sólo sirven como una
g].úa.

i
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- Entre los varios métodos oficiales (internacionales como nacionales)

generalmente existen diferencias entre el medio de titulación aplicado y

también en la temperarura a la cual toma lugar la titulación. Esto aparece de

la si guiente investigación:

Medio de Titulación
Temperahrra
titulación

IUPAC 2.201 (ver l6) Etanol -eter(l:l) Temp. Ambiente
AOCS Ca 5'-40 (ver
l6)

Eta¡lol 60-65'C

BS 684 (ver l6) Etanol Temp. Ebullición
DCF C-V 2 (ver l6)
NEN 6333 (ver l6)

Etanol - eter (l:l)
Etanol - eter (l:l) ó
Etanol benceno (l:l)

Temp arnbiente
Temp.ambiente

Originalmente se utilizaba comúnmente el etanol como medio de titulación.
EI uso de etanol, sin embargo, tiene la desventaja de que los aceites y
grasas solo son ligeramente solubles en etanol, haciendo necesario el

calentamiento y la agitación violenta durante la titulación. Más aún, los

mono y diglicéridos, presentes en el aceite de palm4 son saponificados a la

alta temperatura de titulación y también hay una posibilidad de que una

pequeña cantidad de los ácidos grasos más volátiles, como en el aceite de

coco, se escapen.

Una ventaja del uso de etanol es que en los productos oscuros el cambio de

color puede ser evaluado en la capa de etanol después de la separación de

la capa de grasa.

La aplicación de solventes mezclados involucra un mejoramiento del

método, así como tiene la gran ventaja de que, generalmente, la grasa es

disuelta completamente, lo cual hace posible Ia titulación a temperatura
ambiente.
Si se va a determinar el valor de acidez de productos oscuros, debe

utilizarse un indicador fluorescente. En las mnsacciones comerciales debe

aplicane un método acordado mutuamente.

- El tiempo de calentamiento de la muestra no debe ser largo, ni esperar que

la muestra hierva.
- Para obtener resultados más exactos, particularmente si la acidez es baja
(es decir, por debajo del 0,1 %), el cambio de color debe observarse en la
capa superior o alcohólica, después de dejar repos¿¡r [a muestra el tiempo
suficiente para dar lugar a la separación (30 seg.).

28
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- En muestras de color oscuro, cuando se va a determinar la acidez libre, el

mejor procedimiento a seguir es reducir el tamaño de muestra todo lo
posible, para minimizar el efecto de interferencia del color y observar el

cambio de color del indicador en la fase superior (del alcohot).
- Para c¿ilculos comerciales se tomará como factor el peso molecular del

ácido graso libre que predomina en el aceite, como se observa en el

siguiente cuadro:

!q
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III.2 DETERMINACION DE CERAS

Concepto
Las ceras son una mezcla o compuestos orgánicos de bajo punto de fusión,
de alto peso molecular, sólido a bajas temperatur¿is y, generalmente, similar
en composición a grasas y aceites, excepto en que no contienen glicéridos.
No tóxicos.

Introducción
Las ceras en las semillas de aceite son dificiles de medir por su baja
concentración en aceites (0,024,3 5%). Muchos métodos han sido
practicados los mismos que dan una cantidad aproximada del contenido de
ceras en el aceite, cada uno contiene sus ventajas y desventajas.

Existe el método Cravimétrico que involucra e[ uso de un proceso de

extracción que requiere un equipo especial y largo tiempo de extracción.

Otro método practicado en el laboratorio involucra la Cromatografia de Gas

Líquido (CLC) que analiza los alcoholes hidrolizados de los esteres de las

ceras. Aunque nos da valores aproximados, no nos permite una nipida
determinación del contenido de ceras.

Un método más rápido practicado por Brimberg y Wretensjo usa la turbidez
del aceite enfriado como una medida del contenido de cera.

Aunque no puede ser aplicado a aceites crudos, Caupeil ha practicado
bastante un método sofisticado que usa Laser, que detecta microcristales
formados en el aceite frio. Este, también es un método rápido, pero que

requiere equipamento más especializado.

Los métodos presentados aquí es una modificación de Brimberg y
Wretensjo, usando algunos solventes, principalmente de winterización para
dar un método que es rápido y que es aplicado a aceites crudos y
procesados.

Re activos
SOLVENTE: Aceton4 Q.P.

Equipos
TURBIDIMETRO: Marca HACH de rango 0.0 a 200 NTU
BAÑO DE AGUA: que mantenga a OoC y otro baño de agua caliente.
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TUBOS DE VIDRIO: de tapa rosca" especiales para el Turbidimetro.
MATRAZ O PROBETA: graduadas 25 ml.de capacidad. Y matraz de 50 ml.
VASO O BEAKER: capacidad de 150 ml.
GASA, PAPEL FILTRO, TERMOMETRO, HORNILLA ELECTRICA ó
plancha eléctrica

Procedimicnto
l.- La muestra de aceite es calentada en la homilla eléctrica a l30oC, para

evaporar la humedad.
2.- Filtrar en caliente a través de un papel filtro Whatrnari # 40, para remover
material insoluble.
3.- Enfria¡lo hasta temperatura ambiente.
4.- Medir 25 ml. de acetona Q.P. y transferir a una matraz de 50m1.

5.- Agregar cantidad suficiente de aceite, hasta el enrase del matraz de 50

ml.
6.- Mezcla¡ el aceite con la acetona y transfieralos al tubo especial para el

Turbidímetro, h¿sta [a línea de enrase.

7 .- Tapu y calentar el tubo por 5 minutos en un baño de agua caliente hasta
que se aclarc.
8.- Transferir el tubo a un baño a OoC por 5 minutos.
9.- Retirar e[ tubo y limpiarlo con gasa limpia. Realizar la lectura

comenzando por 200 NTU y bajando hasta 2 NTU, si es que contiene
menos de 2 NTU.

10.- La turbidez es medida en Nephelometric Turbidity Units (NTU).
I I .- Se reporta directamente en NTU. Para aceites deodorizados debe ser

más bajo de I NTU.

Ejemplo:
La lectura del turbidimetro de una muestra de aceite La Favorita Maíz fue:

0.82 NTU
Este producto sería aprobado ya que está dentro de las especificaciones para

el panimetro de Contenido de Ceras.

Notas
I NTU: 15 ppm

lt



lnlorm€ de Pníctlcas Profca¡oria l€s
Yerónl(¡ ll€rnández

Corpomclón JabonGría lltclonal

III.3 CONTENIDO DE SOLIDOS

Definición
Se lo define como la relación de la respuesta obtenida de los núcleos de

hidrogeno en la fase solida y la respuesta proveniente de todos los núcleos de

hidrogeno en la muestra- El producto de esta relación por ciento, es llamado
porcentaje de solidos NMR. No se realiza ninguna corrección para las

va¡iaciones de la densidad del protón (densidad del núcleo de hidrogeno en la
muestra), en las fases solida y líquida.

Introducción
Denúo del campo normal de ternperanrra ambiente, las grasas, tales como la
manteca de cerdo y las margarinas comerciales, son de aspecto sólido. No
obstante, de hecho, estos pductos están formados por una masa de cristales
muy pequeños de grasa sólida entelazados con aceite líquido.

La relación de ac¿ite líquido a grasa solida depe¡lde de diversos factores

relacionados con la composición y canicter de la grasa y el
acondicionamiento de la muestra- Es tambien fimción de la temperatuzl

El porcentaje de solidos en un aceite parcialmente cristalizado o una mezcla

de grasa, es medido luego de la solidificación de la mezcla bajo condiciones
cuidadosamente prescritas.

El término "MEDICIONES PARALELAS" significa que s€ usa un tubo de

muesEa para cada temperanra de medición. Una ventaja de éste método es

que td¿s las medidas son independientes la una de Ia otra- Aplicando el
procedimiento paralelo se obtiene una rcducción considerable de análisis,

mientras que la exactitud y reproducibilidad de las mediciones son

comparables con aquellas de mediciones seriadas.

Fund¡mento
El método del impulso de resonancia magnética nuclea¡, se basa en la medida
de la relación del número de núcleos de hidrogeno en los solidos al número
total de núcleos de hidrogeno en la muestra (solido + liquido).

[^as señales de decaimiento nápidas y lentas, pmvenientes de los núcleos de
hidmgeno en las fases solidas y líquidas respectivamante, son convertidas en

porcentaje de sótidos, el cual es mostado en un voltímetro digital y reportado
como porcentaje de solidos NMR.
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El procedimiento de medición empieza automáticámente tan pronto como el

tubo de muestra es colocado en el portamuesra.

Equipos
I. INSTRUMENTO DE IMPULSO DE RESONANCTA MAGNETICA

NUCLEAR: que cuente con rm dispositivo de sáculo que proporcione

di¡ectamente el porcentaje de solidos.

2. BAÑOS DE TEMPERATURA CONSTANTE: es deseable un bafro para

cada temperatura de medición. Los baños de temperatura constante, deben

ser frjados con controles termostáticos, c¿rpaces de mantener [a temperatura

del líquido a cualquier temper¿hra colocada ent¡e l0oC y 60'C (+ 0,1"C) y
equipados con un agitador y un t€finómetro con precisión de 0,05'C.

3. BAÑO DE 0"C : es esencial una unidad de enfriamiento mantenida a 0"C,

llena de un líquido enfriador conveniente, por Ej: etilen glicol al 20%o en

agua. No debe ser usado un baño de hielo a OoC.

4. BLOQUES METALICOS: con orificios para los tubos de muestr4 de las

siguiantes dimenciones (mm):
diámeto intemo 10,35 + 0,05
protundidad 70
distancia ente los oriñcios
(centro a centro) 17

espesor del metal bajo los orifrcios 10

profundidad de inmersión en el baño
de agua 60

5. SOPORTES METALICOS: para estabilización 60"C y 0oC; la dimensión
de los soportes es (mm):

profundidad 45

6. TUBOS DE MUESTRA: la dimensión de la muestra debe ser la siguiente
(mm): diámeto extemo 10,0 + 0,25

longitud 150

espesor de la pared 0,9 + 0,05

E. VASOS DE PRECIPITACION: con capacidad de S0ml.
9. TERMOME-|RO: de I l0t, con esacala de 0.5oC.

IO. PAPEL F1LTRO - HORNILLA ELECTzuCA.
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PROCEDIMIENTO:
a) Caliente la grasa cuando menos a 80qC en una bafio de agua, filrar, si Ia

muesfa no se presenta clara recalentarla a 8OC.
b) Homogenizar completamatte Ia muestra, llena¡ los tubos con la muestra

(uno por csda temperatura de medición) hasta una profundidad de por lo
menos 3 crn., pero no sobre el nivel de la parte alta del bloque. La parte

externa de los tubos debe estar limpia y seca

c) Colocar los tubos de muestra conteniendo la gasa fi.mdida erl un soPorte

en el baño de agua a óOoC , mantenerlos por lo menos 5 minutos.

d) Colocar los tubos, luego de temperados a 60qC, en un soporte en el ba¡Io

de agua a OqC. Mantenerlos en el baño por ó0 + 2 minutos.

e) Sacar los tubos del baño de OpC , secarlos rápidamente eütando el

calentamiento.
f) Colocr los tubos en los bloques de los diferentes baños de agua (los

orificios deben estar limpios y secos) a Ia temp€rahra de medición deseada

por unos 30 a 35 minr¡tos. Usar un rubo de muestra para cada baño.
g) Sacar los tubos y tansferirlos tan nápida como sea posible al portador de

muestra del e.quipo NMR" asegunándose que el tubo toque el fondo del
porta muestra.

h) Lea el contenido de solidos en el medidor luego que la lámpma de control
o el botón de medida (pc20) se apaga

i) Registar el valor observando a fC como N t.
j) Rernueva el tubo del equipo.
k) Repita el procedimiento completo hasta que todas las muestas hayan sido
medidas.

Erprcsión de los Result¡dos
El reporte del porcentaje de solidos NlvlR" es como en el siguiente ejanplode
un tanque de estearina:

N l0: 74.20/o
N 20 = 43-20/"
N30= 2O.t%
N 35 : 10.1 o/o

N 40: 4.9 %

Estos resultados no se comp¿ran con ninguna especificación, los valores N de

cada grasa desodorizada son utilizados en el área de Envasado para

ingresarlos en un progñlma informático que realiza [a.s formulaciones de

margarinas y mantecas.

E
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Los orificios de los bloques metálicos en los difer€ntes baños, deben seca¡se

fi€cuentemente, ya que la humedad puede condensase en los orificios.

No se deben frotar los fubos con muestra. cuando se encuenten en los

diferentes baños, pues esto puede interferir con los resultados. Solo los tubos

a 60oC y 0'C deben ser cuidadosa y rapidamente secados antes de ser

colocados en los bloques meaálicos a diferentes temperaturas.

Los valores de la fase solida deper,den del tiempo de enfriamiento en los

tubos. De aqui que es esce ncial ceñirse estrictamente a las dimensiones
prescritas de los tubos.

l-as tapas para cerrar los tubos deben ser lsadas, aunque normalmente no es

necesano.

Los límites de dimensiones dadas para los orificios de los bloques me¡álicos

deben señirse efictamente, pues de otra manera es de esperarse diferencias
de transferencias de calor enüe el nrbo de muestra y el bloque de metal.

Tener siempre estables las temperaturas de todos los baños, controlándolo
con termómetros que vallan de 0.5qC de diferencia

t¿ cantidad de muesta en los tubos no debe exceder de los 3 cm., pem

tampoco debe ser usado mucho menos.
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0bscnaciones
El requirimiento de medir el N t luego de estabilización por 30-35 min. a la

temperafura seleccionada determina el número de tubos de muestra que

puedan ser manipulados en una corrid4 este es alrededor de 20 tubos. Si se

van a medir mas tubos bien sea debido al número de muestras, el número de

temp€raturas o ambos, una segunda corrida de no más de 20 tubos debe

inicia¡se del baño de 60'C aproximadamente l0 min. despues de la primera
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III.4 CLOUD POINT

Concepto
Cuando a una muestra de grasa fundida, se la enfría y se agita
constantemente, se llega a originar una turbidez, debido a la formación de

cristales de gras4 y se continua hasta que la grasa alcanza una densidad

determinada. La temperatura a la que alcanza esta densidad es lo que se

denomina PUNTO DE TURBIDEZ.

Introducción
La temperatura de tu¡bidez de una composición dada de una grasa" es por
lo general, constante dentro de ciertos límites y depende, en primer lugar,

de la cantidad de grasa saturada que haya presente. Por lo tanto, el punto de

turbidez es una indicación de la consistencia que puede esperarse después

de la solidificación de la grasa. Sin embargo, cualquier correlación
específica entre el punto de turbidez y la consistenci4 se limita por lo
general a una única formulación o a un tipo dado de hidrogenación.

El punto de turbidez es un criterio útil, puelo que es sensible, y el método
se puede realizar fácil y nipidamente. Una aplicación importante de este

procedimiento, es seguir el progreso de la hidrogenación en la producción
tanto de grasas comestibles como no comestibles.

Cuando se ensayan muestras de temperaturas de turbidez desconocidas, el

baño de enfriamiento debe iniciarse a temperatura suficientemente alta para

evita¡ un sobrenfriamiento y debe bajarse lentamente, manteniendo un

gradiente de 3 a 5oC entre el baño y la muestra. De esta forma se establece

la temperatura del baño para una muestra dada. Se realiza entonces un

segundo enmyo con el baño mantenido unos 3 a 5 o C por debajo del punto
de turbidez obtenido en la determinación anterior.

La agitación debe efectuarse ma¡rualmente y el punto final puede

observa¡se visualmente. No obstante puede mejorarse la detección del
punto final, mediante el empleo de algún artificio fotoeléctrico. La
reproducción del método visual es de + 0,5'C aproximadamente, mlentas
que la rcproducción del procedimiento fotoeléctrico es de * 0,2 a + 0,3oC.

Fund¡meoto
Una muestra de grasa es enfriada con agitación constante hasta originar una
turbidez y alcuuar una densidad determinada. t-a agitación se la realiza
con un termómetro hasta cuando no se pueda observar el bulbo del mismo a
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través de la grasa, se anota la temperatura a la que ya no hay observación
det bulbo.

Equipos
l.- BAÑO a OoC , baño con termorregulador
2.- TERMOMETRO: de -10 a 100'C con intervalo de 0,1"C.
3.- BEAKER o VASO DE PRECIPITACION: de 50 ml.
4.- HORNILLA ELECTRICA.

Procedimiento
I .- Mezclar la muestra de grasa.

2.- Llena¡ el vaso (45 ml. de muestra).
3.- Calentar la muestra a 130'C.
4.- Retirar, enlliar hasta 90oC.

5.- Inicia¡ el enfriamiento del vaso con su contenido en un baño de agua a

00c.
6.- Agitar con el termómetro, justamente lo necesario para mantener una

temperatura uniforme.
7.- Cuando la muesha alcance una temperatura de unos lOoC por encima
del Cloud Point, comenzar una agitación más fuerte, constante y rápida, en

movimientos circula¡es, para evitar el sobreenfriamiento y solidificación de

los cristales de grasa en las paredes y parte inferior del vaso.
8.- Inspeccionar la muestra a intervalos regulares y úpidos. No retirar el
termómetro del vaso.
9.- El punto de nrbidez es Ia temperatura a la que no se ve la porción del
termómeto sumergido en el aceite, cuando se observa horizontalmente a

naves del frasco y de la muestra.

Ejemplo: Cloud Point de una oleína : 3"C.

Aunque el Cloud Point no es un parámetro de conEol, sí lo es de

referencia para conocer ta calidad de una oleín4 y posiblemente su

comportamiento dentro de fórmulas de aceites. Una oléina con un Cloud
Point del ejemplo sería de buena calidad.

Observ¡ciones
La cantidad de muestra a analíza¡ no debe ser menor de 45m1. y debe estar
libre de humedad, por lo que se la calienta hasta l30oC.

Al inspeccionar la muestra de forma horizontal y en intervalos regulares, se

lo ha¡á de forma nápid4 para evitar el calentamiento de la misma.

.*
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No retirar el termómeüo desde el momento en que empiece la aSitación

fuerte y constante, puesto que podrían introducirse burbujas de aire que

dificultarían el ensayo.

El frasco se mantiene en una posición tal que la superficie de la muestra en

el frasco y la del agua en el baño, estén aproximadamente al mismo nivel.

¡l
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rrr.5 DETERMTNACTÓN DEL COLD TEST (ENSAYO EN FRÍO)

Introducción
Se espera que los aceites líquidos se mantengan claros independientemente
del periodo de almacenamiento a temperatura ambiente. Sin embargo.
algunos aceites tienden a enturbiarse como resultado de la prccipitación de
material ceroso. Las bajas temperaturas de almacenamiento promueven
dicha precipitación y se necesita un ensayo en frío para evaluar la
estabilidad del aceite

Aplic-ación
El método puede aplicarse a todos los aceites secados y refinados con la
excepción del aceite de groundnut. Puede utilizarse para seguir el proceso
de winterización (de aceite de girasol) lo cual implica [a reducción gradual
del contenido de cera y esterolester en el aceite.

Concepto
El método caracteriza un aceite con respecto a su capacidad de permanecer
clara durante el almacenamiento a OoC.

Fund¡meoto
Un aceite es enfriado a OoC ó l0oC, por espacio de 5 ll2 a 12 horas, es

chequeado visualmente, hasta presencia de una nubosidad, causada por la
aparición de cristales de grasa.

Re¡ctivos y Materiales
l. Agua helada a OoC y 10"C. El agua helada es preparada mezcla¡rdo
cubos de hielo picados y agua, o si es posible, baños con termorrtgulador.
2. EQUTPOS
2.1 TUBOS DE MUESTRA: de vidrio claro y provisto de tapas roscas
que cierren herméticamente.
2.2 BAÑO DE ACUA O ESTUFA: de 0 o l0 "C respectivamente la
temperatura y la capacidad es suficiente para permitir la inmersión total
del tubo.
2.3 TERMOMETRO: de -10 a 100 oC.

2.4 BEAKER O VASO: de 50 ml. de capacidad
2.5 PAPEL FILTRO, HORNILLA ELECTRICA.

Procedimienfo
l. Llenar los tubos con la muestra fría del aceite claro a una altura de ó - 8

cm (ver notas).

39



lnforr[€ de Ptrictlcas Profc Co]ra I€-s

Yerónlcá tlem¡índ€z
Corporaclón Jaboneria Naclonal

2. Identifique los tubos con muestnr de la siguriorte manera: nombre, código,

tánque o cualquier oto dato que lo identifique. Tambien la fecha y la hora en

que es colocado el tubo en la e$ufa o baño.
3 Sumergir el tubo completamente en el baño de ooC, o colocarlo dentro de

Ia estufa de l0oC.
4 Chequear rcgulaÍnente que el aceite no presente la nubosidad o cristales.

Esto se lo realiza cada cua¡to a media hora.

5. Al mismo tiempo observar que la ternperah¡ra del baño o estufa ses [a

correcta por el período completo de 5 1/2 a l2 horas.

6. Despues de 5 % horas retire el tubo del beaker y examine inmediatamente

si ha ocurrido la n¡bidez del aceite debido a cristales de grasa Esto se realiza

sosteniendo el tubo al nivel del ojo en confia de un fondo brillante (ventana)

y examinando la muesra de aceite en un plano horizontal, esio es, viendo a

traves de la capa de apmximadam u,;Íe 27 mm de grosor. Debe tenerse

cuidado de que no se evalúen como si fueran cristales a burbujas de aire

finamente dispersados. Para pasar la pruebq la muestra debe estar

completamente clara y brillante (ver notas)
7. Si al final del tiempo establecido no presenta ningún tipo de nube o
enturbiamiento, se retiran los tubos, y se reportará como negativo, se a las

5l/2 ó 12 horas.
8. En caso contrario, es decir si es positivo antes del tiempo establecido, se

cuentan las horas y minutos, desde el momento que se puso la muesha
hasta el momento en que presentó la nubosidad, reportándose como
positivo, Ej: 03h30 (+).

Cálculos y Expresión de los Resultados
El resultado del cold test consiste en la inspección visual de la muesra.
Se reporta indicando la cantidad de horas que demoró en presentar una

nubosidad, si se ma¡tuvo claro todo el período, se indican las horas y se

reporta negativo (-)

Ejemplo: Un tanque de oleína presentó enturbiamiento a las 4 horas con
30 minutos. Se reporta: Oleina del tanque X: 4h30 (+). Según las

especificaciones, esta oleína está apta para ser utilizada en procesos

posteriores.

Notas y Casos Especiales
- Si la muestra de aceite contiene particulas visibles, éste debe ser calentado
hasta temperatura por encima del punto de fusión del aceite y la cera,
aproximadamente 80oC. Subsecuentemente la muestra tibia debe filtrarse
en papel filtro. Este pretratamiento debe anotarse en el informe analitico.

,n
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- Debe tenerse cuidado de que la muesüa no contenga humedad ya que esto

puede acusar turbidez. Si se observan gotas de agua, el agua debe

removerse calentando la muesta hasta 1 30"C mientras se agita

continuamente. Esto debe mencionarse en el informe de análisis.
- Si se des€a, esta prueba puede continuañie por re-examinación de la
muestra en intervalos diarios después de la examinación de 5 % horas. La
muestra puede ser colocada en un refrigerador a temperatura entre 0 y 5"C.
En caso del aceite de girasol, se puede considera¡ al aceite libre de cera si

después de 5 días no hay aparición de nubosidad o turbidez.
- Algunas descripciones del Cold Test prcscriben 24 horas a 0"C. Ambos
períodos, 5 V, y 24 horas no pueden excluir que el aceite se entu¡bie

después de un periodo de tiempo mas largo. Sin embargo, Unilever
Resea¡ch Vlaardingen busca actualmente un método altemativo para el

cold test.

4l
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III,ó DETERMINACIÓN DEL COLOR

Introducción
Hay dos métodos disponibles para la medición de color de grasas y aceites.

El primer método, el cual se describe aquí, util¡za un colorímetro Lovibond
manual o automático. En el método 2, descrito en el método UMA 0047, se

describe una escala dicromática.

Aplicación
Este método es aplicable a todas las grasas y aceites normales, siempre y
cuando las muestras no presenten turbidez.

Concepto
Este método determina el color por comparación de un sistema tricromático
de filros amarillo, rojo y azul. En la práctica, se usan principalmente ftltros
ama¡illos y rojos (ver notas).

Fund¡mento
La deteriminación se fundamenta en la comparación de la muestra al ser

colocada conra una fuente de [u¿ y por medio de filtros de colores se logra
una combinación cercana al color de la muestra.

Equipos
l. TINTOMETRO LOVTBOND: con las siguientes cubetas o celdas y los

vidrios o filüos:
l I CELDAS: l/4" un cuarto de pulgada

I " una pulgada
2 " dos pulgadas

5 l/4"cinco un cuarto de pulg.
1.2 FILTROS y unidades:

AMARILLO:
ROJO:
CELESTE:
BLANCO:

0.1 -0.9; I -9; l0-70
0.1 - 0.9; I - 9; l0 - 70
0.1-0.9; I -9; l0-40
0.1-0.9;l-4

2. PAPEt, FII-TRO

Procedimiento
I . Pretratam iento de la muestra
LI Caliente la muestra, si no es enteramente líquida a [a temperatura de la
determinación (temperatura ambiente, preferiblemente a 20 oC), hasta una
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tempeEitura que no exceda I ooC por encima de la cual es enternmente

líquida.
1.2 Si la muestra no es clara, filtre la muesta de aceite a través de un papel

filtro para remover la turbidez debido a tierra o agua.

2. Elección de la celda
2.1 Elija Ia celda de acuerdo al siguiente esquema:

3. Análisis en el método manual
3.1 Revise que las ventan¿rs de Ia celda y los filtros estén limpios y no
cubiertos de una pelicula de aceite y de que no están rajados ni empañados
3.2 Para todos los aceites coloque vidrios incoloros en frente de la celda
que contiene el aceite.
3.3 lguale el color del aceite con el filtro ama¡illo y rojo seleccionados, en

la primera aproximación. La relación es de l0 a I (amarillo y rojo
respectivamente; excepto para el aceite de ballena y palma cruda). Solo se

CELDAS

CRUDO

;"
lu

5%"

I"
l"
t"
l"
l"

l-51Á"

2"

/4
/4
t4

I

I

I
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TIPO DE ACEITE
REF.- DEOD,

PESCADO:

5 Y1"

VEGETAL: castor
coco 5 tÁ"

5%"
5%"

algodón
maní
linaza
maiz
palmiste
palma

amapola
colza

sésamo
soya
girasol

5tA
5%
5%
5%

5 Y1'
5 Yt'

5tA
5%
5%

MISCELANEOS:
aceites ácidos
ácidos grasos

endurecida
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abandona ésta relación si una determinación satisfactoria no es posible de

ésta manera. [.os filtros azules se usan al final.
3.4 El color se lo expresa en las unidades de los filtros, señalando el
tamaño de la celdilla de medición empleada.

Cálculo Y Erpresión de los Resultados
Informe los resultados en I decimal; decla¡e el tamafro de la celda de

medición.

Ejemplo: Color de Aceite La Favorita:
18.0 A- 1.8 R- 0.0 C (amarillo - rojo - celeste).

Según las especificaciones nombradas anteriormente, el color de este aceite

está dentro de las especificaciones, se registra el resultado en los formatos.

Notas y Casos Especiales
- En la versión previa de este método se prescribia el suo del Tintómetro
AF960. E[ Tintómetro automático Lovibond AF960 fue construido para

Unilever para reeemplazar el Tintómetro Lovibond manual (A-F-900), para

muchos propósitos de rutina. La producción y provisión del AF960 ha

terminado ahora. Este equipo era limitado para medir valores de rojo y
amarillo de materiales poco coloreados y el método no fue reconocido
intemacionalmente como un método estándar fuera de Unilever. Ahora un

equipo nuevo, PFX990 esta en el mercado y se han llevado a cabo

comparaciones entre el aparato de medición de color Lovibond manual,
Modelo F de tintómetro Ltd, y el antiguo AF960 automático y e[ nuevo
PFX990, en Unimills, Zwijndrccht, NL. El PFX990 puede utilizarse con

varias escalas diferentes y para estos experimentos se ha aplicado la escala

Lovibond estánda¡ (Amarillo, Rojo, Azul y neutral). Los resultados

muesmn que el PFX990, usando la escala Lovibond estándar, muestra un

buen acuerdo con el Modelo F, el cual se recomienda en el método de
referencia. Sin embargo, el A1960 (aunque ampliamente utilizado en

Unilever) se desvía de los esrándares, especialmente en los valores altos
amarillo. Por lo tánto, el equipo PFX990 se recomienda como una buena

compra e igual al aparato manual. El equipo AF960 no puede obtenerse ya
y por lo tanto desaparecerá gradualmente y seá reemplazado. Con respecto

a las especificaciones esto resultará en colores amarillos liSeramente
cambiados, pero estos son mejores de acuerdo a Estándares lntemacionales.
- La Tintometer Ltd. Ha discontinuado los slides incoloros como vidrios
separados, l-7, ya que constantemente causaba¡r problemas debido a que el
polvo se acumulaba entre las superficies. Acoplando un slide a la mitad
inferior de cada marco que contiene los colores rojo, amarillo y azul, el
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vidrio incoloro es introducido automáticamente, cada vez se utilizan los

vidrios incoloros.
- El aceite utilizado para igualar los colores no debe ser utilizado para

ninguna ota determinación.
- Los filtros azules se usan rÍra vez. Son necesa¡ios sólo cuando el aceite

muestra un tinte verdoso, el cual a veces es el caso en aceite de linaza, soja,

aceite endurecido de pescado y ácidos grasoso de calidad pobre.

- Un estándar de aproximadamente rojo 3.9 y amarillo 20 (los valores

exactos pueden variar y están especificados para cada estándar) se

encuenm disponible del fabricante.

e--
!.
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III.7 DETERMINACION DE HUMEDAD EN ACEITES

Introducción
Debe distinguinie con claridad las diferencias entre determinación de agua

y determinación de humedad o de sustancia seca. Todos los productos que

contienen sustáncias aromáticas o gustativas, aldehídos, alifáticos,
aromáticos, alcoholes u otras fácilmente volátiles, al calentarlos pueden

perder peso debido a su volatilización. Se habla entonces de determinación
de humedad o de la determinación del contenido total de materias volátiles.

Por tanto, la balanza determinadora de humedad LJ16-M no puede tealiza¡
una mera determinación selectiva de agua, sino únicamente la proporción

total de materias volátiles contenidas en una muestra.

En muchos ejemplos el contenido de agua y el contenido de humedad son

idénticos, por lo que para poder apreciar e interpretar clarafirente

difercncias, es muy útil acudir a un análisis con un método altemativo (por
Ej: valoración Karl Fischer para la determinación selectiva de agua).

Por consiguiente, el U I6-M es idóneo para casi todos los productos, salvo
para productos azucarados mixtos y productos muy poco homogéneos.

Fund¡mento
El agua contenida en la muestra es evaporada nápidamente por el

calentamiento infrarojo y el contenido de humedad se determina a partir de

la diferencia entre el peso inicial registrado en la memoria de la balanza y
el peso final que registra la balanza.

M¡teriales
Platillos de Aluminio desechables

Equipo
Balanza de determinación de humedad Metler LJIó-M

Procedimiento
l.- Encender la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)
2.- Encender la lámpara infrarroja (aplastar el botón de color NARANJA

Iocalizado en la parte posterior izquierda).
3.- Observar que la temperatur4 e[ tiempo y el porcentaje, sean los
colfectos:

'1
,.¡
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A) Temperatur¡: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en

140 'C inmediatamente aplastar la tecla ENTER. Para eleva¡ la

temperatura se lo realiza con la tecla; en caso contrario para bajar la

temperatura con la tecla

A

B) Tiempo aptastar la tecla correspondiente y observar que esté

en AUTO, o sea automático, luego dar ENTER.

C) PORCENTAJE : ap lastar la tecla correspondiente y observar que +
BOTON ROJO permanezca encendido.

4.- Levantar la tapa colocar el platillo en la balanza (que calce en la
medida), encerar con Ia tecla RE/ZERO hasta que salga en la pantalla

0,000 g.
5.- Mezcla la muestr4 pesar l0 g. de ACEITE .

ó.- Tapar y aplastar [a tecla START, hasta que el botón rojo deje de

parpadear y en la pantalla salga O'O 7o

7.- Esperar hasta que el botón rojo START comience de nuevo a parpadear;

observar el resultado en la pantalla. Ejemplo: - 0.35%
8.- Se lee directamente el resultado en porcentaje.

9.- Levantar la tapa, retirar el platillo y apagar todo el equipo en sentido

conbario como el encendido.

Ejemplo
EI resultado de una determinación de humedad de un aceite crudo de palma

fue de: 1.237o, por lo tanto este resultado es comunicado inmediatamente
al Jefe de Bodega de materia prima para que no reciba el aceite, o se realice

una concesión por parte de la gerencia.

É,:
b,

I
oc
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Observación
Es necesario que la muestra cubra completamente la sup€rficie del ptatillo

en forna homogénea, para obtener un resultado correcto.

El platillo debe estar colocado entre la§ medidas correspondientes, de lo

contrario la balanza no podrá determinar colrectamente la humedad de la

muestra.

También se debe tener en cuenta que al encerar la balanza con el platillo

debe salir en la pantalla 0,000 g. de lo contrario no se podrá determinar la

humedad en la muestra.

48
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ITI.E DETERMINACION DE HUMEDAD EN MARGARINAS

Introducción
Debe distinguirs€ con claridad las diferencias entre determinsción de agua

y determinación de humedad o de sustancia s€ca. Todos los productos que

iontienen sustancias aromáticas o gustativas, aldehidos, alifáticos,

aromáticos, alcoholes u otras fácilmente volátiles, al calentarlos pueden

perder peso debido a su volatilización. se habla entonces de determinación

áe humedad o de la determinación del contenido total de materias volátiles.

por tanto, el LI l6-M no puede rcalizar una mera determinación selectiva de

agu4 sino únicamente Ia proporción total de materias volátiles contenidas

en una muestra.

En muchos ejemplos el contenido de agua y el contenido de humedad son

idénticos, por lo que para poder apreciar e interpretar claramente

diferencias, es muy útil acudir a un análisis con un método altemativo (por

Ej: valoración Karl Fischer para la determinación selectiva de agua).

Por consiguiente, el LJ l6-M es idóneo para casi todos los productos, salvo

para productos azucarados mixtos y prductos muy poco homogéneos.

Fund¡mento
Et agua contenida en la muestra es evaporada rápidamente por el

calentamiento infi-anojo y el contenido de humedad se determina a partir de

la diferencia entre el peso inicial registrado en la memoria de la balanza y

el peso final que regisha la balanza.

Equipo
Balanza de determinación de humedad Metler LJ I ó-M

Sustancias y Materiales
Platillos de aluminio desechables
Polvo secante

P rocedimientp
l.- Encender la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)
2.- Encender la liirnpara infrarroja (aplastar el botón de color NARANJA

localizado en la parte posterior izquierda).
3.- Observa¡ que la temperatura, el tiempo y el porcentaje, sean los

cofrectos:

r.i

E
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A) Temperatura: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en

155 "C- inmediatamente aplastü la tecla ENTER. Para elevar la
temperatura se lo realiza con la tecla i en caso contrario para bajar Ia

temperatura con la tecla
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B) Tiempo: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en

AUTO, o sea automático, luego dar ENTER.

C) PORCENTAJE : aplastar la tecla correspondiente y observar que +
BOTON ROJO permanezca encendido.

4.- LevuÍar ta tap4 colocar el platillo en la bala¡rza (que calce en la
medida), encerar con la tecla RE/ZERO hasta que salga en la pantalla

0,0fi) g.
5.- Pesar alrededor de 3 de Polvo sec¡trte (blanco)'

6.- Retirar el platillo de [a balanza, y con la ayuda de una tapa esparcir el

polvo secante por todo el platillo en forma homogénea.

7.- Colocar el platillo dento de [a balanza, cerrar la tapa, aplastar la tecla

START, hasta que el botón rojo deje de parpadear y en la pantalla salga

OrO o/o, que aumenta progresivamente.
8.- Se da por finalizada la determinación de humedad en el polvo secante,

cua¡rdo el botón rojo START comience de nuevo a parpadear; observar

el resultado en la pantalla. Levantar la tapa.

HASTA EL MOMENTO SOLO SE HA DETERMINADO LA
HUMEDAD DEL POLVO SECANTE.

9.- Encerar de nuevo la balanza (RE/ZERO) hasta que salga 0,000 g. en la

pantalla.

I
OC
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10.- Pesa¡ de 3 a 4 g. de margarin a (mezclar bien la muestra antes de

pesar).
1 l.- Tapar, aplastar [a tecla START hasta que el botón rojo deje de

parpadear, y se observa en la pantalla 0,0 7o.

12.- Esperar hasta que e[ botón rojo de START comience de nuevo a

parpadear, observar en [a pantalla el resultado.

13.- Se lee directamente el resultado en porcentaje. Reportar con un

decimal, Ej: 15,760/o: l5,$Yo.
14.- Levantar Ia tapa, retira¡ el platillo y apagar todo el equipo en sentido

contrario como el encendido.

Ejemplo: El resultado de una margarin4 mostrado en la pantalla, es de

15.54%, lo cual indica que el producto está dentro de la especificación y

por lo tanto se procede a registrar el resultado y continuar con los demás

anáisis.

0bserv¡ciones:
- Es necesario que el polvo secante se encuentre extendido

homogéneamente y cubra completamente la superficie del platillo, para

obtener un resultado correcto.
- El platillo debe esta¡ colocado ent€ las medidas correspondientes, de lo

contrario la balanza no podni determinar la humedad de la muesta.
- También se debe tener en cuenta que a[ encerar la balanza con el platillo

debe salir en la pantalla 0,000 g. de lo contrario no se podrá determinar la
humedad en la muesta.
- Al pesar los 3 g. de margarina" colocarlo en el centro del platillo, para que

se pueda distribuir homogéneamente por todo el platillo y no se deposite a

un costado del mismo

5l
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IN.g DETERMTNACION DE IMPUREZAS

Concepto
Impureza es la presencia de una sustancia ó cuerpo extaño en otr¿ pero en

baja concentración.

lntroducción
Se deflrne como impureza a toda aquella sustancia Ó cuerpo sólido que no es

grasa o aceite, como por ejemplo: arcn4 tierra, palos, diversos residuos

minerales, incluyendo jabones cálcicos, metales, etc.

Las impurezas, tal como se la deflrne frecuentemente, tienen límites

específicos, frjados en los contratos de compra y venta. Asi como tambien

tiene limitaciones del contenido de impurezas en los contratos reflerentes.

Existen varios métodos para Ia determinación de impurezas, ente los más

usados es!á: el Método Gravimétrico y por Centrifugación. Siendo éste

último el más utilizado por la rapidez en dar el resultado.

Fuodamento
El aceite o grasa homogeneizado, es sometido a alt's revoluciones por un

tiempo determinado. tngrando la separación del aceite en dos fases: sólida

(impurezas) y liquida (el aceite). Todo lo que se sedimenta en la parte

inferior, es considerado como impurezas.

Equipos
CENTRIFUGA: con capacidad de hasta 400 ml y E000 rpm.
TUBOS DE CENTRIFUGA: son tubos cónicos, de diferente capacidad (de

l5 ml.para la determinación de impurezas en aceite).

Procedimiento
l.- Homogeneizar la muestra.
2.- Llenar dos tubos de centrífuga hasta l0 ml. con la muestra de aceite.

3.- Encender el equipo (la centrifuga).
4.- Abrir la tapa y colocar los tubos denho del lugar indicado en oposición
uno del otro.
5.- Cerra¡ la tapa y poner doble seguro.

6.- Poner las revoluciones por minuto (3000 rpm). Igualmente el punto de

quiebre.
7.- Marcar el tiempo que se va a centrifugar (15 min.)
8.- Term inado el tiempo, abrir Ia tapa.
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9.- Retirar los tubos.
10.- observa¡ la separación de las dos fases, leer el volumen de fase solida

(parte inferior) directamente.
I l.- Realizar los cálculos respectivos en porcentaje. Por ejemplo: El

volumen de impurezas, de una muestra de palma cruda' en el tubo llega

hasta la línea indicadora 0'1, se realiza la operación por regla de tres:

¡nforme dc ft¡ictlc¿§ Profca¡oir¿ les
Y€rónlcr il€mández

0.1 -------- l5
x ------ 100

Corpor¡clón Jaboncría Naclonal

x : 0 67 oá de impurezas.

Según este resultado, al compararlo con las especificaciones, esta

maleria prima tiene un excedente de impurezas que podría afecta¡ en el

proceso, por lo que se comunica telefónicamente el resultado para no

permitir el ingreso de este tanquero.
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III.TO INDICE DE PEROXIDO

Concepto
Se denómina "tndice de Peróxido" a los miliequivalentes de oxígeno activo

contenidos en un kilogramo de la materia ensayada (gasa), calculados a

partir del yodo liberado del yoduro de potasio, operando en las condiciones

que se indican en la metódica.

Introducción
t^a.s grasa ,l iSual que ohas sustancias no saturadas, sufren rna oxidación

"rpontán.u 
por el oxigeno aünosférico. El res¡ltado de una prolongada

oxidación de las grasas es el desa¡mllo de una rancidez, eompañada de una

perdida de palabilidad y el comienzo de sabores y olorcs no deseables.

Armque el deterioro de las grasas puede provenir de otras causas distintas a la

oxidación, tat como la oxidación de enzima o mic¡oorganismos, la

OXIDACION es la causa m¡is importante desde el punto de vi§a práctico' tá
luz y el calor, así como ciertas impurezas, tales como el agua y metales,

aceleran ésta acción.

Exisen pruebas de que la fase inicial en Ia oxidación de una gzsa es [a

adición de oxígeno al áomo de ca¡bono alfa del doble enlace de una cadena

de ricido graso, con la formación de HIDROPEROXIDOS.

Ha sido costumbre nombrar como pieroxidos a los productos de la

descomposición inicial de las grasas y asi se les desigrra en la mayoria de

publicaciones relativas a los anílisis de estas sustancias.

Debe ente¡rderse sin ernbargo que aún cusndo se haga referencia a los

peroxidos, éste término comprcnde los productos de descomposición

primaria de la oxidación de las grasa+ cualquiera que sea su composición.

La reacción secundaria y los productos que resulten de la oxidacióq incluyen

compuestos tales como perácidos, aldehidos, cetonas, óxidos de etileno

sustin¡idos, ácidos" alcoholes, diversas combinaciones de éstos y agua.

En las primeras fases de oxidación de una grasa" hay un pequeño o ningun

cambio en la composición, sabor u olor, mientras que hay una lenta

concentración de los peroxido. Ese periodo se denomina con frecuencia

PERIODO DE INICIACION, cuya duración está relacionada con la
resistencia de [a grasa a la oxidación.
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El segundo periodo sigue directamente al Primero y representa un estado en

el que tiene lugar rápidamente la oxidación, se desarrolla la rancidez y los

olores y sabores asociados con ella" y el contenido de peroxido aumenta en

proporción acelerada.

Fundamento
El índice de peroxido es determinado, sometiendo a una solución de yoduro

de potasio en ácido acético glacial, a los efectos oxidantes de peroxidos a

temperatuÍa ambiente. El yodo liberado es titulado con Thiosulfato de sodio

0,001N.

El índice de peroxido de una grasa es r¡na medida de su contenido de oxígeno

reactivo, expresado en terminos de miliequivalentes de oxígeno por 1000 g.

de grasa.

Re¡ctivos
SOLVENTE: mezcle 2 volúmenes de Acido Acético glacial y un volumen de

cloroformo.
YODURO DE POTASIO: solución saturada Disuelva 4 partes de yoduro de

potasio Q.P. en 3 partes de agua destilada. Gr¡arde Ia solución en frascos

oscr¡ros. Cua¡rdo la ütulación del blanco se haga mayor de 0'2 ml. de

Thiosulfato de sodio 0,001 N., descartar la solución.

THIOSULFATO DE SODIO: solución acuosa 0,001 N ó 0'002 N Prepararla

diariamente a partir de r¡na solución 0,1N exactamente estandarizada.

INDICADOR DE ALMIDON: solución al I %.

Equipos
BALANZA DICITAL ELECTRICA: con decimales 0,01.

FIOLA O MATRAZ: con capacidad de 200-250 ml. con tapón de vidrio
BURETA: de 25 - 50 ml. de capacidad ó burstas automáticas.

PROBETAS: de 25m1., l00ml. de capacidad

PIPETAS: de I m1.,5 ml.

Procedimiento
L Pesa¡ 8 g. de muestr4 con una precisión de 5 mg. en un matraz esmerilado

de 250 ml.
2. Agregar 25 ml. del solvente, Ia mezcla de ácido acetico - cloroformica

(2:l ).
3. Agrtar, hasta que se disuelva la muestra en caso contz¡io calentar

ligeramente a óOqC en baño María hasta disolución.
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4. Agregar 1 ml. de solución de yoduro de potasio (4:3)'

5. Agitar por I minuto constantemerite.

6. Añadir 35 ml. de agua destilada seguir agitando.

7. E inmediatamente agregarle alrededor de lml. de la solución indicadora

de almidón.
8. Se observa:

¡ si hay cambio de color (prrdo negnrzco) se titula

inmediatamente con solución de thiosulfato de sodio 0'001 N' Y
se rcalizan los cáculos respectivos.

o si permanece transpafente, se repofta negativo'
g. corra simultáneamente un blanco, el consumo de thiosulfato debe ser

cem, ó irsigrriftcante.

Infornr¿ dc háctlcls Prof€3¡ona ¡ca
ve¡óñlca tt€máñdeu

Corporaclón Jabon€ ría Flaclor¡l

Cálculos
1000x(V1 -V2)xN

VALOR DE PEROXIDO (Meq O2lK grasa) =
w

Ejemplo: de una muestra de Aceite [¿ Favorita

W= 8.12 e
Vl= 0.5 ml
V2= 0
N:0.001050

I Peróxido- I 000x(0.5 - 0) x 0.001 050 = 0.06 meq.

8. l2

Los resultados se redonde¿¡r en un decimal: 0' I meq

Donde:
W = Peso (en g.) de la muesta.
V1 = Volumen (an ml.)de thiosulfato de sodio empleado en la prueba

V2 : Volumen (ar ml.) de thiosulfato de sodio empleado en le blanco'

N : Normalidad de la solución de Thiosulfao de sodio.

Aunque se prcfiere que los productos terminados, y los aceites rcfinados,

blanqueados y desodorizados tengan un peroxido de 0'0 meq, en un caso así,

éste es muy bajo y entra en la especificaciones, por [o su valor sería

registrado en los formatos y el material aprobado.
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REACCION.- oo
lt

2I'+R-C-C-R .-» 12 + R-C = C-R+ Or

PEROXIDO

0b¡ervacionet
En el presente método se puedan presentar los siguientes errorcs:

a) ta absorción de yodo en los enlaces no saturados de los materiales gnsos'

b) Liberación del yodo del yoduro de potasio por el Oxigeno presente an la

solución que está siendo valorada (denominado ERROR DE OXICENO)'

c) Variaciones en el peso de la muestra.

d) Variaciones en las condiciones de reacción, tales como el tiempo y la

temperatura.
e) El tipo y el grado del disolvente ernpleado.

0 Forma de yoduro de potasio empleado (solución saturada).

g) ta constitución y reac'tiüdad del peróxido que se va a valorar.

ERROR DE OXIGENO: El oxígeno en la solución de la muest4 disolvente

y reaccionante, origina la liberación del yodo del yoduro de potasio, esta

reacción a veces conduce a resultados altos. L¿ reac¡ión se acelera por la luz

y s€ aumenta por la presencia de peroxidos.

DISOLVENTES: Se emplea más corrienternente una mezcla de ácido acetico

glacial y cloroformo, que cualquier oúo disolvente de grasas. Sin embargo

los resrltados pueden variar si se cambia la relación acetica-cloroformica

CONDICIONES DE REACCION: Entre las condiciones de reacción

tenemos: el tiempo de reacción, la temperatur4 son factores que alteran la

reacción.

lnforrnc dc Pñictlc¡6 P¡ofcConlles
v€róílca tlern¡indGz

Corporaclón Jabone ría Ñaclor¡al

YODURO POTASICO: Es más conveniente una solución acuosa de yoduro

de potasio, pero es fundamental que la solución esté saturada" con objeto de

mantener un exceso de yoduro. Para asegtuar esta satur¿ción debe haber

crisales no disueltos de yodruo en el fondo de [a solución.
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VOLUMEN DE LA MUESTRA: El índice de peroxido varia con la cantidad

de muestr4 es decir, son desproporcionalmente bajos con cantidades

crrcientes de muestra
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II[ll VALOR DE pH

Fund¡mento
El valor de pH de una margÍrina es determinado en la fase acuosa

suficientemente clara con un electrodo de vidrio. L¿ fase acuosa es

obtenida fundiendo la margarina a una temperatura que no exceda los 60oC

y separando la capa de agua.

Equipo
Medidor de pH estándar: con elecbodo de üdrio y calomelano'

Procedimiento
l.- Funda de l00-200 g. de mrgarina en lm vr§o de vidno.

2.- Luego de enfriar, pipetee la cantidad requerida de zuero de la capa acuosa

y ñlúe a traves de papel filuo.
3.- Mida el valor de pH a I EqC a la capa acuosa lo suficientemente clara

4.- Asegrrrese que Ia unidad de medición esté c¿librado para dercrminr el pH

y la temperatur4 antes de su uso.

5.- Encender el equipo, presionar la tecla "ON/OFF".

6.- Sumergir el electodo del pH y la sonda de temperatura en la solución de

prueba agirar y esper¡¡r uri minuto para que se estabilice.

7.- t¿ pantalla mostra¡á la lecn"ra del pH compensada para la ternperatura de

la solución prueba Ejemplo: 5.64

8.- Presione la tecla "RANGE" pra seleccionar eritre pH y Ia medición de

temperatura.
g.- 

-Si 
se desea compensación de temperanrra manual, mueva la sonda de

temperanra manual y anote la temPeratura de la solución prueba usando

un termómeto.
I0.-Luego de cada medición apagar el equipo con la tecla "ON/OFF''

Ma¡rtener el electrodo con un prctector.

Observaciones
" Suficientemente claro ' implica que todas las particulas que son rcmovibles

por centrifugación o filtrado, han sido de hecho remoüdas.

Si se usa leche en la prcparación de las margarinas, la capa de suero puede no

ser enteramente clara luego de centrifugar o filtrar'

lavar el electrodo y el comper, sador de temperatura despues de usarlo en

cua.lquier solución, sea buffer o muestra

I

:
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No retirar del soporte, el elecüodo ni el compensador de temperafur4 en

cualquiera de las mediciones que se realicel.

Apagar el equipo inmedi*amente despues de usarlo.

NOTA: En caso de que el Potenciometro se encuentre en reparación o

dañado se prodeceá a determinar el pH con Tirillas de papel indicador de

0-14.

g
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III.I2 ANALISIS EN SEMILLAS DE PREPARACION

Introducción
La SEMILLA DE ACHOTE (BIXA ORELLANA) de COMPRA
LOCAL es utilizada como ingrediente en la preparación del achiote La

Favorita, para recibirla y aprobar su compra se le debe determinar:

Humedad, impurezas, granos dañados, color (extracción con aceite) en el

concentrado y como producto final.

A) DETERMINACION DE HUMEDAD..

Fundemento
La humedad es determinada en la balanza determinadora de humedad de la

misma forma que el aceite, el agua contenida en la semilla de achiote

previamente molida es evaporada por el calentamiento intarrojo, y Ia

pantalla de la balanza muestra el resultado a partir del peso inicial

registrado en su memoria.

Materiales
Molino
Platillo de aluminio desechable

Procedimiento
I . Muela una pequeña cantidad de la muesra.
2. Inmediatamente encienda la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)
3. Encender la kímpara infrarroja (aplastar el botón de color NARANJA

localizado en la parte posterior izquierda).
4. Observar que la temperatur4 el tiempo y el porcentaje, sean los

correctos:
A) Temperature: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en

l4O "C inmediatamente aplastar la tecla ENTER. Para elevar la

temperatura se lo realiza con la tecla; en caso contrario para bajar la
temperatura con la tecla

l_\
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aplastar la tecla correspondiente y observar que esté

en AUTO, o sea automático, luego dar ENTER.

C) PORCENTAJE : aplastar la tecla conespondiente y observar que el

BOTON ROJO permanezca encendido.

4.- Levantar Ia tapa coloca¡ el platillo en la balanza (que calce en la

medida), encerar con la tecla RE/ZERO hasta que salga en la pantalla

0,000 g.
5.- Mezcla la muestra, pesar 3 g. de Achiote previamente molido.
6.- Tapar y aplastar la tecla START, hasta que el botón rojo deje de

parpadear y en la pantalla salga O,0 o/o

7.- Esperar hasta que el botón rojo START comience de nuevo a parpadear;

observar el resultado en Ia pantalla. Ejemplo: - 0.35%
8.- Se lee direclamente el resultado en porcentaje.

9.- Levantar la tapa. retirar el platillo y apagar todo el equipo en sentido

contrario como el encendido.

Ejemplo: El resultado de una muestra de achiote fue de 16.42 % de

humedad, esta semilla no podría ser comprada por la compañía ya que por

el alto contenido de humedad podría desarrollar problemas de hongos

durante su almacenamiento hasta que sea procesado, el rcsultado es

comunicado al Jefe de Bodega para que no acepte el material.

B) DETERMINACION DE GRANOS DAÑADOS.-

Procedimiento
I . Pese 25 g de muestra de semilla de achiote.
2. Coloque las semillas previamente pesadas sobre un fondo blanco y por

visualización separe los granos dafiados, partidos, con mohos.
3. Pese los granos dañados resultantes
4. Determine el porcentaje de granos dañados por medio de regla de tres

Ejemplo:
Peso inicial: 25 g

H
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Peso granos dañados: 0.82 g

25 g ------ 100

0.82 g ------- x : 3.28 o/o

si se trata¡a de la misma muestra a la que se determinó [a alta humedad,

podriamos ver que también se sale de la especificación de granos dañados,

aunque un solo parámetro fuera de orden basta para rechazar una materia

prima, con este serían dos los que están fuera de especificación.

G) DETERMINACION DE COLOR EN ACEITE CON
ACHOTE.-

Procedimiento
l - Se pesa 30g. de semilla de achote y se le agrega 60 ml. de aceite de

oleína.
2.- Se calienta hasta 120'C, con agitación constante por unos 5 minutos

para extracción total de la bixina.
3.- Se filtra y se observa el color en celda de I ". ( CONCENTRADO )
4.- Del concentrado se toma 30 ml. y se lleva a l00ml con aceite de soya.

5.- Se observa el color en celda de l" (PRODUCTO TERMINADO).

Especiñcaciones
Ertractoi mínimo 70.0 amarillo, 70.0 rojo, 0.0 Celeste.

Producto Termin¡do: mínimo 33.0 amarillo, 33.0 rojo, 0.0 celeste.
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Fund¡mento
Se realiza una extracción del color de la semilla de achiote a nivel de

laboratorio recreando las condiciones del proceso para determinar por

escala dicromátrica el color del extracto y del producto terminado.
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III. I3INDICE DE REFRACCION

Apliceciiin
La determinación del índice de refracción en grasa y aceites animales o

vegetales se utiliza para su idertific¿ción así como para la establecim iento de

su grado de pureza como una prueba complementaria.

Concepto
El índice de refracción se define como la relación de la velocidad de la luz de

una longitr,rd de onda deñnida ( la linea medida D del sodio), en el aire y sr

velocidad en la grasa líquida o el aceite.

Introducción
EI índice de refr¿cción es una con§tante adimensional' que depende del

cani,cter y del e*ado de una sustancia examinada. Puesto que es una

constarite de la gras4 es de uülidad tanto para la identificación como para el

a¡ui'lisis cuantitativo.

Et índice de refracción esá en rclación con la esúuctura y composición de los

ácidos grasos, ambos aumentan conforme aumenta Ia longitud de las cadenas

de hidroca¡buros y el número de enlaces dobles de las caden¿s.

Los índices de rcfracción de los glicérido simples, son considerablemente

más altos que los de los conespondientes ácidos grasos.

Mientras que el índice de refracción esta relacionado con la estructura

molecular y la insaturación, pra un mis¡no tipo de aceite las variaciones

debidas a ésta última son mayores que las variaciones por otras caus¿¡s.

Por esta razin y porque el índice de refr¿cción es fácil y nipidamente

determinado, es un medio apmpiado para seguir el proceso de la

hidrogenación.

El indice de refracción de rura sustancia depende de la longitud de onda a la

que se haya medido. Normalmente, para tas 
-grasas 

y aceites, se emplea la luz

de sodio, es decir, la línea D del sodio (58934).

El índice de refracción se lo expr€sa como n Dt donde t es la temperatura en o

C y D representa la línea de luz del sodio.
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El índice de refracción varía con la longitud de onda de la luz empleada y con

la temp€rahra a la que se realizan las mediciones. Por lo tanto püa la
uniformidad de los rezultados, ambas deben normalizarse.

En general, el índice de refracción disminuye cuando aumenta la temperah¡ra

y ctundo aumenta la longitud de onda del rayo luminoso; por lo general el i'

de refracción de la mayor pete de las sustancias se determinan a 25 'C'

Pero existen excepciones, puesto que las sustancias a arralizar deben estar en

esado líquido en el momento de hacer la mediciórL entonces la temperatura

varia ya que exisfen trigliceridos naturales que no son líquidos a 25oC. Eso

ocrure en el caso de las grasas de animales y de aceites vegetales

hidrogenados.

Es deseabte un control exacto de la temperatura con un margen de + 0'2 'C,
puesto que los índices de refraccióq tanto del disolvente como de las grasas y

aceites animales y vegaales varían apreciablemente con la temperatura-

Fund¡mento
El indice de refracción de una grasa líquida o una muestra de aceite se mide

por medio de un refractómetro adecuado a una temperatura usando uta
fuente de luz monoc¡omáica que emita una luz de longitud de onda bien

definida (Láirnparas de vapor de sodio).

Equipos
REFRACTOMETRO: tipo ABBE capaz de medir índice de refracción

con apmximación de + 0.0001 y con un rarigo de 1,3000 a 1,7000.

FLJENTE DE LUZ: lárnpara de vapor de sodio.

BAÑO DE AGUA: termostáticamente controlado y equipado con una bomba

de circulación, capaz de mantener Ia temperatura dento de un r¿mgo de + 0,2
o C y conectado al refractómero.
HORNILLA ELECTRICA
VASOS DE VIDRIO: con capacidad de 50 ml.
PAPEL FILTRO, AGITADOR" ALGODON, ALCOHOL.

Procedimiento
t a preparación, calibración y medición depende del Refractómetro a usar:

Preperecién de l¡ Muestra
l Homogeneizar bien la muesta-
2. Filtrar la muestra a traves de papel filtr,o.

*
.ad
s..
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3. Calentar la muestra para eliminar cualquier resto de humedad que

contenga. Enfriar a tanperahra ambiente.

4. t eer et índice de refracción según el equipo que §e va a utilizar:

A) REFRACTOMETRO AUTO ABBE REICHERT-JLING

L- La superficie del prisma y el orificio psra la muesra deben estar

completamente limpios despues de que se lea cada muestra. Pequeños

residuos pueden afecur la precisión de las lecturas.

2.- Seleccionar el modo con el cual se desea operar'T'ID".
3.- P¡esione la tecla "TEMP" para confirmar la temperaturq llevar y

mantener a 25qC el baño.
4.- Poner la ca¡rtidad apropiada de la muestra (de 3 a 5 gotas), sin colocar el

recipiente que se utiliza cerca del prism4 para eütar que se raye. Ia
muesta debe cubrir el boton rojo.

5.- Cerrar la tapa y dejar por 2 min. Ia muestra

6.- Presione la tecla "READ" y reg¡stre el valor.

7.- Apagar el equipo si no se va a realizar m¿is lecturas de mue$ras.

B) REFRACTOMETRO AUTO ABBE MARK II

I . Estabilizar el equipo a 25 o C de temperatura por lo menos l5 min.

2. Limpiar las superficies de los primas (móvil y fijo) con alcohol y con la

ayuda de un algodón. Dejar secar.

3. Colocar unas gotas de muestra preparada en el prisma fijo y ajus-tar con el

prisma móvil.
4. Dejar que la muestra se estabilice por un par de minutos, hasta que alcance

la temperahra del mismo.
5. Aju*ar la lua de forma que se obtenga una lectura lo miás clara posible.

6. Colocar la línea diüsoria entre el campo oscuro y el campo clam

exactamente en el punto de intersección de las líneas en cnrz.

7. l-ex:r el índice de refracciórL aplastando el botón de "TEMP" para la
temperatura (que se encuentra a 25lC) e inmediatamente aplastar el botón

"READ" para la lectura de la muestra. Ejemplo 1.4570

8. Limpiar los prismas inmediatamente después de la lectura.

Ejemplo: la lectura de una muestra de soya cruda fue de 1.4727, este

parámetro entra en las especificaciones, es registrado y confirma la
identidad de la muesr4 se procede a aprobar la muestra.

óó
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III.I4 DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE SAL

Introducción
Se describen dos metodos. Ambos métodos titula¡r con nitrato de plat4 pero

el máodo UMA 0123 utiliza cromalo de potasio como indicador, de acuerdo

a Mohr, en cambio el método UMA 0124 utitiza daección del punto final

potenciométrico. El metodo UMA 0123 se conoce que da resultados

irregulares en c¿sos de muestras con un alto contenido proGico, en este caso,

el método UMA 0124 debe utilizarse para todas las muesfas.

Aplicación
Este método es apropiado para margarinas y untables grasos con un

contenido de cloruro de sodio superior al 0.2Vo. Aplicado a muestras con

0.2% NaCt o menos, especialmente margarina para nutrición dietética' este

método da valores muy altos. Es posible que este método de resultados

irregulares debido a la presencia de proteinas en la muestra.

Concepto
El cloruro de sodio es el porcentaje en peso del cloruro de sodio

determinado por titulación de nitrado de plata de acuerdo a Mohr.

Fund¡mento
El cloruro de sodio es extraído con agtra caliente y determinado en la
muestra neutralizada por titulación de nitrato de plata utilizando como

indicador cromato de Potasio.

Reectivos
l. Hidróxido de sodio, c§aOH) = 0.1 moVl solución acuosa

2. Ácido sulfr¡rico, c(HzSO¿) :0.05 mVl solución acuosa'

3. Cromato de potasio, solución acuosa l07o
4. N itrato de plat4 c(AgNOl) : 0.1 mol/l solución acuosa

Equipo
Matraz erlenmeyer, 300 ml
BureE, los contenidos deben protegerse de [a luz, ya sea con vidrio ¡imbar

o envolviendo Ia bureta.

Balanza analítica con exactitud de 0.5 mg.
Sistema de medición de pH con electrodo apropiado.
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P rocedimiento
l. Preparación de la muestrs
I .l Muela partículas grandes y homoS,eneice la muestra.

2. Determin¡ción
2.1 Pese con exactitud aproximadamente 3 g de la solución en el matraz

erlenmeyer.
2.2 Añada 100 ml de agua destilada caliente, agite el matraz

ocasionalmente y disuelva la muestra.

2.3 Neutralice los contenidos a pH de 6-7.

2.4 Añada l0 gotas de la solución de cromato de potasio'

2.5 Titule los iones de cloruro con la solución de nitrato de plata 0'l mol/l

hasta que se pueda observar un color rojo.

Cá Iculos
w

T
M (58.5 g/mol)

: Peso (en g) de ta muestra
: volumen (en ml) de nitrato de plata

= Molaridad del nitrato de plata
: Masa molecular del cloruro de sodio

NaCl %:VxTxMxl00
1000 x W

Ejemplo: se realiza la determinación de sal a una muestra de margarina.

w:3.20 g
V: 15.83 ml
T= 0.0983
M:5.85

NaCl%: I 5.83x5.85x0.0983x100 = 0.28o/o

1000x3.20

según las especificaciones de la margarina (ver anexo l), esta

concentración de sal estaría muy elevada, por lo que se comunicaría el

resultado al Jefe de Envasado y se procederia a poner en cuarentena ese

lote, hasta que se tome la decisión más adecuada.

(vernota 15.1 y 15.2)
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Expresión de los resultados
Reporte la concentración de NaCl en 0.1%

Notrs y Casos Especiales
- Debido a la naturaleza del cambio de color, usualmente se observa my
ta¡de. Se puede corregir esto restando 0.1 ml del volumen observado.

- Las muestras que tengan menos de Q.2% de NaCl deben ser titulados con

nitrato de plata 0.05 mVl, o utiliza¡rdo el método UMA 0124.

- El agua destilada utilizada debe estar bien caliente para obtener una buena

disolución de la margarina, además el agua destilada debe esta¡ libre de

cloruros.
- Al pesar ( en balanza analítica) la margarina en el matraz o frol4 no dejar

nestos en las paredes, evitando de ésta manera la pérdida de muestra y el

resultado resulte erróneo.
- La agitación de la solución de la margarina mientras se está enfriando,
debe ser cada 5 minutos para una mejor extracción de los cloruros con el

agua caliente
- En la observación del punto ñnal, se debe tener en cuenta

a) Observar que aparezca un precipitado de color blanco, que

corresponde a la formación de cloruro de plata.

b) Observa¡ que el de color, de amarillo ( color inicial del indicador
cromato de potasio) a pardo - anaranjado del punto final no sea

acentuado.

t
T¡
I,,

3
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M.I5 DETER]VÍINACIÓN DEL SLIP POINT

Introducción
Hay muchos metodos Para detfrminar el 'lunto de ñ¡sión", 'lunto de

solidificación" o 'lturto de deslizamiento" (slip point) de una grasa; estos

m&odos frecuentemente da¡l valores diferentes e incluso con un solo método,

diferentes laboratorios pueden obtener diferentes resultados.

tos problernas son causados por el hecho de que las g?sas no tienen un punto

de fusión, sino un rango de fi¡sión' Mas auru el rango de fusión de una grasa

depende del pre-tratamiento de la muestra' por ej. En su estado de

cristalización. t¿ transición de temperahtras enüe las modiñcaciones de los

crisales y ta tasa de ransición varía para diferentes grasas y esto significa y

esto sigrifica que es imposible realiza¡ un metodo estánda¡ uniforme aplicable

a todas las grasas. Cualquier método es obligado a ser un compromiso: los

resultados obtenidos solo tendnán un valor reldivo, y la reproductibilidad sená

razonable solo crundo el método sea minuciosamente estrndarizado'

El slip point puede ser deteminado por m máodo manual, que se describe

aquí ó por un metodo automritico, descrito en el metodo UMA 0033' Sin

embargo, los resultados de los dos métodos en general no son comparables'

eryecialmente con aceites y gra.sa§ que muestra polimorfismo (como aceites y

gr¿¡sas que contengan ácido láurico )'

Mas aun, en muchos países se utilizan métodos manuales ligeramente

diferentes, que en general no caracterizan la tasa de en-friamiento y

calentamiento muy bien. Consecuentemente, el metodo manual con

frecuencia lleva resultados no reproducibles, especialmante entr€ laboratorios,

pero tarnbién dentro del mismo laboratorio'
El método automático tiene la v€ntaja de que es reproducible tanto dentno

como entre laboratorios. Sin embargo, los resultados no se pueden compañtr

con el método ¡¡¿¡rral ya que:

- t:.s tasas de enfriamiento § calentamiento) entre los metodos son

diferentes.
- El máodo manual utiliza presióo hidrostáica y el máodo

automático utiliza presión neum&ica
- El método mariual utitiza capila¡es de üdria, mientras que el maodo

ar¡tomático utiliza capilares metálicos (resultando en una diferencia

en el coeficiente de fricción).

§
r,c!.-
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Debido a que el monitor de slip point utilizado en el método automático es un

desarrollo Unilever, solo está disponible para compañias Unilever' Su

aplicación principal por lo tanto es para procesocontol, mientras que p¿¡ra

transacciones comercales con una palte no Unilver fucuentemente s€ utiliza

el método manual prescrito.

Concepto
El punio de deslizamiento en una grasa o aceite, es la temperatura a la cual

una muestra de grasa o aceite, previamente solidificada se desliza dentro

de un tubo capilar abierto.

Fund¡mento
Una pequeña colurnna de grasa ñrndida es cristalizada directamente en su

forma inestable, denho de un capilar de punto de ñrsión abierto en ambos

extrernos. El hrbo capilar es luego fijado a un t€finómetro e introducido a un

baño de agu4 de tal modo, que toda la columna de grasa este bajo el nivel del

agua. El baño es calentado en forma esablecida y s€ ariota la temperatura a la

cual la grasa contiene la cantidad justa de componente§ líquidos, para que la

columna de grasa se desplace hacia a¡riba bajo la fuerza de la presión

hidrosuitica-

Sustantcias y Materi¡les
Hielo
Cloruro de sodio

Equipos
Aparato eléctrico de calentamiento. La tása de calentamiento debe ser tal,

que cuando la grasa sea calentada de 5oC, la altura en la temperatura de 25

- 35"C toma lugar en 2.5 - 3 minutos.
Termómetro calibrado.- graduado en 0.5oc.

Recipiente de vidrio para agua.

Capilares de slip point. Abiertos a ambos lados, diámetro intemo 0.9 - l.l
mm, grosos de paredes 0.15 - 0.20 mm, longitud 5 cm.

Procedimiento
l. Llenado de los capilares de slip point

- Derrita la muestra de grasa completamente, mezcle bien de tal manera

que quede homogéneo, y filue. Sumerja los capilares de slip point en la

grasa de tal manera que la columna sea de I cm de largo.

7l
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- Limpie los capilares rápidamente en el exterior inmediatamente

después de llenarlos y entonces colóquelos contra un hielo por pocos

seg¡¡ndos hasa que se de la solidificación.
- Ádapte no mas de 4 capilares llenos al termómetro con un anillo de

caucho, de tal manera que la columna de grasa esté a la altura del bulbo

de mercurio del termómetro.
- Coloque el termómetro y los capilares dentro de una mezcla 2:l de

hielo y sal a - l0 oC y manténgalos ahí por 5 minutos.
2. Determinación del sliP Point

- Llene el recipiente de agua a una temperatura no mayor a l0"C para

slip points de hasta 40 'C. (Con slips points mayores' se puede tomar

agua a temp€ranrra ambiente)'
- Suspenda el termómetro con los capilares llenos exactamente en el

centro del recipiente con agua, de tal forma que la punta inferior del

capilar esté 3 cm por dbajo de la superficie de agua.

Encienda el calentamiento eléctrico y determine Ia temperatura hasta

el 0.5oc mas cercano en el cual la grasa, despues de formar un

menisco, se desprenda completamente del extremo inferior del

capilar y se eleve.

Ejemplo
Al igual que la determinación de solidos, el slip point es un parámetro de

referencia sobre el comportamiento de las grasas y un indice de su dureza.

Slip point de una estearina: 45.5 oC, esta gras¿¡ tiene un slip point alrededor

del especificado para ella.

L

!
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CONCLT'5IOI\E§

* La Corporación Jabonería Nacional, División Aceites y Grasas es

una empfesa que a través de los años, en su larga trayectoria en [a

manufaitura di aceites y grasas, ha estado siempre preocupada de la

catidad de sus productos, y ha ido incorporando poco a poco más

controles del proceso, análisis fisico-químicos, microbiológicos, de

evaluación sensorial, considerando que se debe garantizar la

satisfacción del consumidor y que es importante mantener un lugar

en el mercado nacional que grirantice sus operaciones,, y en estos

momentos, sobrellevar la recesión nacional.

.1. La presencia del Laboratorio Central no sólo se justifica por el

estriito control de la calidad de los productos, sino también por la
reducción de pérdidas económicas a la compañia que podrían resultar

de reclamos, quejas de clientes, devoluciones, productos con

problemas en el proceso, reprocesos excesivos, pérdida del mercado,

etc. Esto se realiza ya que las fallas son detectadas a tiempo, se

garantiza la calidad de los productos para los diferentes procesos y su

comportam iento en los mismos.

* Las pnicticas profesionales colocan en un ambiente muy parecido al

de un empleo estable, y dan al estudiante la oportunidad de comenzar

a relacionarse con las diferentes áreas alimenticias, ayudan al

desenvolvimiento con pemonas de diferentes cargos. Aquí se puede

dar cuenta de a qué área se tiene más afinidad para establecerse o

especializarse dentro de [a carrera, como producción, laboratorio.

control de calidad, etc.

.i. Los diferentes sistemas de calidad (lSO, TPM) aplicados en las

industrias con asesoria internacional, como el caso de la Corporación
Jabonería Nacional, son con el fin de globalizar y mejorar la forma

de fabricar y de trabajar, tratando de equilibrar lo que desde hace

tiempo buscan todas las empresas: calidad y ganancias.
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RECOMENDACIONES

D Es importante y de mucha utilidad al trabajar en el área de

laboratorio conocer en primer lugar el procesamiento de los

productos, de esta manera se puede asociar la razón de los análisis en

ios diferentes puntos de control, así como detectar mejor cualquier

anomalia en los Productos.
D Es recomendable para cualquier planta de procesamiento, de

cualquier tamaño, contar con todo tipo de procedimientos escritos ya

sean de limpieza elaboración de productos hasta embalado. En el

caso del laboratorio es importante contar con procedimientos que

sirvan como guía para el anal ista para realizar todos los análisis

necesarios al momento de recibir materia prim4 analizar productos

en proceso y productos terminados.
> Otra parte importante que no debe faltar en las plantas de

procesamiento de alimentos son las especificaciones que normalicen

la calidad de los productos y regulen e[ estado de la materia prima y

productos en Proceso.
F Tanto las especificaciones de los productos como los procedimientos

deben encontrarse a disposición de los analistas en el laboratorio,
para consultarlos inmediatamente en caso de dudar de resultados o

qué análisis deben realizarse a cualquier muestra que llegue.

F Especialmente importante es tener a disposición todas las técnicas de

análisis que se realicen en el laboratorio.
) Es importante conocer y seguir el reglamento de seguridad industrial,

y en caso de no existir, enterars€ de las normas a seguir en los usos

de rcactivos peligrosos y cumplir con todas las advertencias y
recomendaciones de seguridad. Es importante que en cualquier
laboratorio ya sea de una industria alimenticia grande o pequeña, se

actualicen los métodos que se utilizan, y que éstos sean respaldados

por organismos intemacionales como ISO, en el caso de los

fabricantes de aceites, la AOCS, o la compañia que maneja la
fábrica en este caso Unilever.

F Existen temas que a pesar de los buenos conocimientos, información
técnica y científica son vistos brevemente durante los estudios
r¡niversita¡ios, en la carrera de Tecnologia de Alimentos sería de

mucha utilidad profundizar temas como realizaciones de

procedimientos, sistemas de calidad (ISO, TPM, etc) ya que en la
actualidad son los temas mas aplicados en la industria
manufacturadora de alimentos.
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ESPEC IFICACIONES DE LA MARGARINA

Análisis Microbiolópico:

Humedad: I 5.0 a 16.0 %
Sal: 0.15 %
Acidez: 0.15 máx.
I. peróxido: 0.4 máx.
Nl0: 53.0 - 60.0
N20: 32.0 - 38.0
N30: 13.0 - 16.0
N35: 8.0 - 11.0
N40: 2.0 - 5,0
O.S.lTimeallOoC
Grasa: 80%
pH: 5.5 - 6.0
Slip point: 40.0 - 4l ,0

Coliformes: I Oufc/gr. máx
Bacterias totales:300 ufc/gr. máx
Hongos:20 ufc/gr. máx.
Levaduras: 40ufc/gr. máx.

ANEXO # 1

Rangos



ANEXOS * 2
Reportes cle Análisis

AfYÁL'S'S OE TANQUES
AL'IACENAHIENTO

CORPORACION JABONERíA NACIONAL

División Acelles y Grasas
Da pe rtam ento de La bo ratori o

de Control de Calidad
S. Point svollaterial y Número de Tanque

B25.G2 il.o 45.50.02 0.0POs (Esteaina) tanqua 40
48 B0.02 0.0 21.G2.1{.0FH37 (ac*ito de pes[aú hdrqonado) tq 51

B't8.G1.&O.00.03 0.1PK (palmiste) lanquo 42

Obs€,'vac¡ones:

Jefe de Laborator¡o CentralAnelisla

I

tFCC-23347

AIVÁUS'S DE IANQUES

AL' ACENAHIENTO

CO RPO R,ACION J ABON ERíA N ACIO NAL

División Aceites y Grasas

De pa namento de Laborato ri o
de Cont¡ol de Calidad

S. Pornt svollaferiel y Número da fanque
25.G.2.H.0 45.5 Bo.o2 0.0POs (Estearina) tangua 40

48 B0.m 0.0 21.G2.14.0FH37 (ac*.ite do pe§Ú,ado hi*wenadc) tq 51
0.1 18.G1.8{.0 37 B0.03PK (palmiste) tanque 42

ObsP,ryaclones:

Jefe de Labontoio CentralAnalista

II II I

tFcc-23317

Color

I

ec*i lt. eercxiao

f ecaezlt ie,trúl cdor



ANEXOS # 2

CORPORACION JABONERíA NAC¡,ONAL

División Aceifes y Grasas

De pa rta me nlo de La bo rato ri o
de Contol cle Caltdad

RECEPCIÓN DE ACEITES CRUDOS

Itlaterial Rec¡b¡do: Procedencia
Áwl¿rsls DETERMTNADos INICIAL FINAL PROITEDIO

ACTDEZ (vi,)

HUMEDAD (W

TMPUREZAS (yo)

COLOR

I- REFRACCIÓN

Obsovaciones: drenaje APROBADO RECHAZADO

Jefe de Laboratoio CentralAnalisla:
tFcc41728

fl
Ir

CORPORACION JABONERíA HACIONAL

División Aceites y Grasas

Depa¡Tamento de Lebo¡elorio
de Conl¡ol de Celidad

RECEPCIÓN DE ACEITES CRUDOS

Material Recibido: Procedencia
ANAIIS/S DETERMINADOS INICIAL FINAL PRO*lEDlO

ACIDEZ (N
HUMEDAD (%)

TMPUREZAS (vo)

CO LO R ( Amarillo- Rojo-Celeste)

I. REFRACCIÓN
Obwvacion*: drenaje APROBADO RECHAZADO

Jete de Laboratoio CentralAnalista
IFCC-01728



ANEXOS # 3

rECil'CAS DEA¡VAUS'S
DETERfl ITI AC'ON DE CERAS

{ETODO:
A.O.C.S. ñ.281 vol.5g nn

nóffifu¡bldmáütco

DETERMINACION DE CERAS

CONCEPÍO.-

Las ceras son una mezcla o cr,mpuestos oryánicos da bajo punto de fusión, de alto peso molecular,
úlido a bajas temperatuns y, generalmente, similar en composicbn a grasas y aceites, excapto en
que no contbnen gli:éridos. No tóxicos.

INTRODUCCION..

Las ceras en /as semll/as de aceite son diftciles de medir por su baja concentrac¡ón en sceites (0,02-

0,35%). Muchos mélodos han sfu1o pncticados /os /,n,smos que dan una cantidad ap¡oximada del
contenido de ceras en ol ace¡te, cada uno cont¡ene sus venfa-lbs y desvenfa-/as.

Exisfe el método Gravimétri(D que involucra el uso de un p/oceso de extracciÓn que rcquiere un
equipo especial y laryo tiempo de ertra@¡ón.

Otro método pract¡@do en el laboÉtorio involucra la Cromatograffa de Gas Llquido (GLC) que analiza
los alñholes hidtolizados d6 /os esferes de /as c6ras. Aunque nos da valores apaximados, no nos

Wrm¡te una rápida detarm¡nación del mntenido de ce.as.

Un método más Épido praclicado por Brimbery y Wretensjc usa la tuñidez del aceite enfiado como
una medida del contenido de cera-

Aunque no puede ser aplicado a ac€rtes crudos, Caupeil ha pñct¡cado bastante un método sof¡sticado
que usa Láser, gue detecta microcistales formados en el aceite frlo. Este, también es un mélodo
tápkJo, pero que rcquiere equipamento más especializado.

Los métados presenfados aqu[ es una modifrcacbn de Brimbery y Wretensjo, usando algunos
so/ventas, pinc¡palmente de winterizacbn pan dar un método que es rápido y gue es aplrcado a
acertes crudos y procesados.

REACTIVOS:

SOLVENTE Acetona, Q P.

USO /'VIER/VO ¿,4I}O RATORIO CENTRAL P&l



rEC'\,,CAS DEATA¿'S'S
DETER,,J'NACION DE CERAS

|íETODO:
A.O.C.S. pá9.2U vol.50 nn

nóffiTu¡bld/t¡tóülco

BAÑO DE AGUA: que mantenga a ÜC y otro baño de agua cal¡ente.
TUBOS DE VlDRlO. de tapa rc&q esryc¡ales pan el Tutbfullmetro.

MATRAZ O PROBETA. graduadas 25 ml.de capac¡dad. Y matraz de 50 ml-

VASO O BEAKER: capacidad de 150 ml.

GASA, PAPEL FILTRO, TERMOMETRO, HORNTLLr'' ELECTRICA ó plancha oléctrica

PROCED/,n,ENfO.-

1.- La muest'a de a@ile es calentada en la homilla elédrica a 13ffC, para evaponr la humedad.

2.- Fiftrar en caliente a través de un papel fiftro Whatman # 40, para remover mater¡al ¡nsoluble.

3.- Enfriado ha§a temperatura ambiente.

4,- Medir 25 ml. do acetona Q.P. y tnnsferir a una matnz de fiml.

5.- Agrcgar cantklad sufrciente de aceite, hasfa e/ enrase del matraz de Ñ ml.

6.- Mezctar et aca¡te con la acetona y transf¡eralos al tubo especial pan el Turbidlmetro, hasta la llnea
de anrase.

7.- Tapar y calentar et tubo por 5 minutos en un baño de agua caliente hasta que so aclare.

8.- Transferir el tubo a un baño a trC por 5 minutos.

9.- Ret¡rar el tubo y limpialo @n gasa l¡mpia. Realizar la leclun, comenzando por 20O NTU y baiando
hasta 2 NTU, sl €s gue contiene menos de 2 NTU.

10.- La tuhidez es medida en Nephelometric Turb*ltty Units (NTU)

11 .- Se rcpo¡ia directamente en NTIJ. Pan aceites doodorizádos dabe *r más baio de 1 NTU.

RESU¿IADOS Y DISCUCIONES..

l NTU = l5ppm

Con et propósito de obtener una medida aprcximada de /as ceras del ace¡te pot el proc€so

turbidimétrico, una ampleta o carcana cristalización de la cera es requerida. La winterización puede

USO'¿VTERA./O ¿¡AOR4 TORIO CENTRAL Pq. 2
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llevars a cabo más rápklo y @mpletamente si una mezcla de aetona y hexano es adic¡onado al
acg/te.

Poryue las c€ras son relativamente,nsoruü/es en acetona, la ad¡c¡ón de acetona en el accite es usado
para ertraer ,as c€ras pot cristalización. Brimbery y Wretenslc sugirieron que las medidas del
tutbidtmet¡o en el accite crudo se¡án dllc¡les debido a la p¡esancia de fosfolÍpidos, los misnos que
rcta ¡da n I a cri st al ¡zación.

El uso de acttona descrrto aqul hace posible la aplicación del método tuñrtimétrico a aeites crudos.
Una mezcla de 50:50 de acctona y acaite es cfilocada en un baño de hielo y leldo después de 5 min.
La formación de nubes fue completa y uniforme para todas /as muesfras después de los 5 min.
Tiempos más laryos de enfriam¡ento ptoducc enor en la medtda debido a a@ntam¡ento y coagulación.

Con muchas muesfras la mezcla se vuelve turbia tan ppnlo cnmo el aceite es ad¡c¡onado a la acátona
y si la muestra fuere enfriada a un baño de hieb y luego /eidas, se obtendrlan resulfados poóre. Se ha
dewubiefto gue s, ,as muestras fueran pime¡o calenladas en un baño de agua ca,ien¿e hasfa gue ss
aclarcn y luego calocadas en un ballo frlo, /€s /ecfuras scrf an uniformes y rcprúucibles.

Los rBsu/fados de la turbbimetrla y las medklas GLC de c€ras son compandos y examinaciones
v,.suales de aceÍ€s puesfos en refrilleración, los rcsultados d6 /os valorcs tuth¡d¡métñcos para
contenklo de ren, ancuetdan muy b¡en con /os valores detam¡nados por el GLC. El pamedio
estandar do desviación pan ambos GLC y valores turbil¡métncos paÉ c€ras en análisis triplitxdos es
6s + 10%.

Aceites crudos y en varias etapas de prccesamiento siempre muestran buena conco¡dancia entre GLC
y valores tutb¡d¡métrkos. Casi en todos los casos, /os valores GLC son un poco altos con rclación a los
valores tutbidimálrrbos, Esfo es probablemente debiTo a la incompleta cristalización ce la cen.

Aunque no es dañ¡no para la salud del ser humano, /as c€ras fomarán un precip¡tado tutbio dunnte la
refrileración del aceite, los cual no es acaptado por los consumklores. Un aceite de buena calkiad se
mantendría 7 dlas librc de formación de turbidez dunnte la reftigención a 1 oC.

Aunque ahl parece haber una buena concotdanc¡a enlre /os valores GLC y /os valorcs de cera
turb¡d¡métri@s, n¡nguno de ellos puede prcdech la conccntrac¡ón de cera en la que una muestra de
añite s mantendrla libÉ & formación de tu¡bidez. Iodos /os acalas crudos se vuelven tutbios en
menos de un dia y muchos tan prcnto @mo son refrigerados en un cuaño templado-

Mientras el @ntenilo de cera baje de 100 ppm, el tiempo de entuñ¡amiento serla mawL Wro una
conelación no podrla ser obtenida entrc el @nten¡do de era y el t¡emry de entuñ¡am¡ento,
particulamento en oontenido baj<ts de ¿rsra.
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Número UMA: Versión Actual: 10045
Código An A.l,lb.6, A.lW.5 Expedición: 05/02/97

Fecha Actual: 07/01/2000

Tipo de Producto: Aceítes- Grasas - Untables
Titulo: Cold Test

I

Texto Uma:

INTRODUCCION
Se espem gue ft2s ace/tes llguidos se mantengan claros inderyndiente¡nente del peiodo de
almacf;,namiento a tempentun ambiente. S¡n embargo, algunos acf,nes tienden a
entuñiarse mmo resultado de la prccipitación de mateial ceroso- Las balas temperatuns de
almacenamiento ppmueven dhha procipitación y se necesita un ensayo en frlo pan evaluar
la estabilrtad del ac€¡te

APLICACIÓN
El método puede aplicarso a todos /os acefes sec¿dos y ¡efinados con la excepción del
acaite de g¡oundnut. Puede ulilizarse para sguir el procÉso do winteizac¡ón (de aceite de
gi'a§f,l) lo cual implica la Édu@ión gndual del conten¡do de cera y esterolester en el acÉite.

REFEREAIC'AS N O RN ANV AS
AOCS Cc 11-53 (93) 'Gnsas y Aceites Comerc¡ales, Cold Iesf"

CONCEPTO
El método caracteriza un amite cún rBspeclo a su capacrlad de permaneer clan dunnte el
almaanamiento a 0"C.

FUNDAHENrO
lJn ace¡te es enfiado a üC ó ltrC, por espacb de 5 1n a 12 horas, es chequeado
visualmente, hasta prewncia de una nubosidad, causada por la aparición de cistales de
grasa.

REAC:rn/OS Y UATERIALES
Agua helada a 0"C. El agua helada os pÉpanda mezclando cubos & hhlo picados y agua-

6 EQUIPOS
6.1 TUBOS DE MUESTRA: de vidno clan y ptuvisto de fapas roscas que cienen
hermétbamente.
6.2 BAÑO DE AGUA O ESTTJFA: de 0 o 10 "C respect¡vamente la tempentun y la capacidad es

suf,ciente para permrtir b inmersión total del tubo.
6.3 TERMOMETRO. de -10 a 10OoC.
6.4 BEAKER O VASO: de 50 ml. de capacidad
6.5 PAPEL FILTRO, HORNILLA ELECTRICA.

2

3

1

1

5
5
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TECNICA DE HUESTREO
No disponible

8
8.1
8.2

8.3
8.4

PROCEDMENTO
IJenar los tubos con la muastra frla del a@¡te da¡o a una altun de 6 - I cm (ver nolas).
tdent¡fique /os luóos con muestra de la siluiente manerí,: nomb¡e, código, tanque o cualquier
otm dato que to fulentifique. También la lecha y la hon en que as colocado el tubo en la
estufa o baño.
Sumeryir e! tubo ñmpletamente en el baño de ÜC, o colocado dentro de la estufa de 1eC.
Chequear agulaÍmente gue el acÉite no pÉsente la nubos¡dad o cn§la/es. Esto @ lo ¡ealiza
cada cuafto a media hon.
At mismo t¡empo obsÉ,ruar que la temperatura del baño o esfufa sea la conecta por el
perlodo @mpleto de 5 1n a 12 horas.
Después de 5 % hons rctire el tubo del beaker y examine inmediatamente si ha ocurrfulo la
turbidoz del a@ite debido a cnsfares de gnsa. Esto se rcaliza sosten¡endo el tubo al nivel
del ojo en contra de un fondo brillante (ventana) y examinando la muestra de aceite en un
plano horizontal esfo es, viendo a través de la capa de aproximadament€ 27 mm de grcsor
Debe tenerw cuiJado de que no se evaluen mmo si fuenn cristales a buñuias de aire
finamente dispersados. Para pasar la prueba, la muestn d€be estar completamente clara y
brillantq (ver notas)
Si al final del tiempo establecfulo no prcsenta ningún tipo de nube o entuñ¡amiento, se
retiran los tubos, y se npoúará como negativo, se a /as 51f2 ó 12 hons.
En cáso @ntrario, es decrT sl es pos itivo antes del tiemry eslablec¡do, § cuenlan las horas y
m¡nutos, desdre el momento gue se puso la muestra hasta el momento en que presentÓ la
nubos¡dad, reportándo* como pos¡t¡vo, Ej: 03h30 (+).

CALCIILOS Y EXPRESIÓN DE RESULTADOS
El resultado del cold tes¿ cos,sle en la inspeetón v¡sual de la muestra

INFORHACIÓN PP¿NAP¿A Y PROCESADA
La información primaia provienen de los resultados de /a tnspecc ión visual

PRECISIÓN DEL *IEÍODO
No disponible

ASEGURAN'ENrO Y CONTROL DE CALIDAD
No d¡sponible

CASOS ESPEC'ATES Y A'OTAS
Si la muestra de aceite contiene partlculas vlsib/es, ésfe debe §r calentado hasta
tempentun por enc¡ma del punto de fus¡ón del aceite y la cera, aprox¡madamente 80"C,
Suósecue¿leme nte la muestra tibia debe filtnrse an papel tiltro. Este prelratamhnto debe
anotarso en él infome analltico.
Debe tener* cuidado de que la muestn no cpntenga humedad ya que esto puede acusar
tuftiJez. Si se observan golas d6 agua, el agua debe rcmover* calentando la muestra
hasta 130"C mientns se agita cont¡nuamente. Eslo deó6 mencionarse en el informe de
snárbis.

85

8.6

8.7
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13.3 Sl se desaa, eStA prueba puede continuarse por rc-exam¡naciÓn de la mueslra en intevalos
diarbs despuás de la examinación de 5 % horas. La muestra puede ser colocada en un

rcfriyendor a tempentura entre 0 y 5'C. En ca§o del aaite de ginsol, se puede cons¡denr
at aceite tibre de cera si daspués de 5 dlas no hay aparichn de nuboskiad o tu¡b¡dez

Algunas descipc¡ones del Cold Iesf prescnben 24 hons a 0'C. Ambos períodos, 5 % y 24

hons no pueden exctuh que el aceite se entuñie después de un periodo de thmpo mas

taryo. Sin embaryo, tJnilever Research Vlaadingen busrc,a actualmente un método

aftemativo pan el cold test.

14 REFERENCIAS
/SO/D/S 4142 (1997) "Materiat de v¡drio para labontorio. fubos de prueba y tubos de
cuftivo.'

13.4

\
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