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Informe de Practicas Profesionales Corporacion Jaboneria Nacional
Veronica Hernandez

RESUMEN

El presente informe detalla las labores realizadas durante el tiempo
de practicas profesionales realizadas en la Corporacion Jaboneria Nacional
S.A. dentro del area de Laboratorio Central de la Division Aceites y
Grasas.

La mayoria de las funciones se refieren a los analisis realizados en el
Laboratorio Central, y éstos se encuentran divididos en dos clases de analisis:
los que se realizan para la recepcion de aceites crudos y semillas, y los
analisis del drea de envasado, donde se preparan los diferentes productos
alimenticios de la fabrica.

Los productos de la Division Aceites y Grasas de la corporacion se
encuentran clasificados en tres categorias: aceites, mantecas y margarinas, y
en el informe se podra encontrar sus respectivos diagramas de flujo, sus
procesos de elaboracion, y de una manera mas ampliada, incluyendo la
frecuencia, los analisis realizados por el Laboratorio Central durante el
procesamiento de éstos productos, desde la materia prima, que son los aceites
y grasas refinadas, blanqueadas y desodorizadas enviados por el area de
refineria, hasta los productos finales.

Se encontrara también que para realizar los analisis en estas dos areas
es necesario seguir un procedimiento debido a la implementacion del sistema
ISO 9002, los procedimientos para llevar a cabo los analisis a los diferentes
tipos de muestras también se encuentran incluidos en el capitulo de Analisis
Fisico-Quimicos Realizados por el Laboratorio Central.

Como parte importante se encuentra un capitulo dedicado a la
descripcion en detalle de cada una las técnicas de analisis utilizadas por el
Laboratorio Central, asi como en los anexos se encontraran los formatos de
éstas mismas técnicas, asi como algunos de reporte de resultados de
analisis. Cabe recalcar que el Laboratorio Central de la Division Aceites y
Grasas de la Corporacion Jaboneria Nacional S.A. solo realiza analisis
fisico-quimicos.
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INTRODUCCION

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 caracteristicas deseadas a sus alimentos
preparados. Al igual que con otros alimentos, actualmente los aceites y
grasas son transformados a diferentes presentaciones segun el uso que se
les desee dar, y los productos ofrecidos por la Jaboneria Nacional,
anteriormente, Fabrica de Aceites La Favorita, han sido lideres por muchos
afios en el mercado local.

La situacion mundial actual, en el ambito empresarial, es muy
competitiva, lo que ha llevado a las compaiiias a ofrecer servicios y productos
cada vez mejores y mas asequibles al consumidor, para esto, debe adoptar
normas y parametros de control de calidad en todas las areas de proceso y
almacenamiento, con el fin de asegurar la calidad de los productos y la
satisfaccion del cliente.

La Corporacion Jaboneria Nacional S.A., Division Aceites y Grasas,
anteriormente llamada Fabrica de Aceites La Favorita, es la mas importante
productora de aceites y grasas comestibles del pais. Cuenta con una larga
trayectoria de manufactura, y un amplio espacio en el mercado con sus
diferentes marcas: La Favorita, Bonella, Dorina, entre otras.

Un area importante de la fabrica de aceites y grasas es el Laboratorio
Central, que realiza analisis fisico-quimicos para aprobar materia prima, y
analisis del area de Envasado, donde se preparan a partir de las grasas y
aceites refinados, los aceites, mantecas y margarinas. La transformacion de
los aceites crudos en aceites refinados, blanqueados y desodorizados esta a
cargo del area de Refineria, que cuenta con un laboratorio propio para
realizar analisis fisico-quimicos durante su proceso.

Para sus controles, el Laboratorio Central utiliza diferentes métodos
de analisis, como: UMA (Unilever Method of Analisis), AOCS (American
Oil Chemisters Society), y de algunos libros de andlisis de aceites y grasas
(Ver Anexos #3). El Laboratorio Central forma parte importante de la
fabrica 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 razon de ser: el
consumidor.

II
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DETALLE DEL TRABAJO REALIZADO

Condiciones Contractuales

Al ser aceptada como practicante en el Laboratorio Central de la
Division Aceites y Grasas de la Corporacion Jaboneria Nacional fui
entrevistada en primer lugar por la Jefa del mismo, quien tenia
conocimiento que dentro del programa de estudios de la carrera de
Tecnologia de Alimentos estan las practicas profesionales, ya queha tenido
buenas experiencias en la contratacién de practicantes de PROTAL, se me
comunicd que se me contrataria en calidad de practicante, pero con la
opcion de seguir trabajando en la compaiiia, segin mi desempefio, al
término de mis practicas. Me aclararon que seria remunerada con un sueldo
que sblo cubriia mis gastos de movilizaciéon y alimentacion.
Inmediatamente firmé un contrato con el Jefe de Personal para trabajar en
la Corporacion por 4 meses, a partir del 4 de octubre, de lunes a vienes, en
horario de 8 de la mafiana a 4 y media de la tarde, en caso de excederme de
ese horario por necesidad de trabajo, las horas extras serian remuneradas.

Funciones como Asistente de Analista

» Realizar analisis de control de calidad a la materia prima, tanto
aceites crudos como semillas (achiote) segun 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 analisis realizados, enviarlos y
archivarlos. También llenar las Notas de Peso de la bascula de
ingreso de materia prima, con los resultados de los andlisis
realizados.

» Realizar analisis de control de calidad a los productos del area de
Envasado, ya sean productos en procesos o productos terminados,
siguiendo el procedimiento para Analizar Muestras de Envasado,
comparar los resultados con las especificaciones de los productos,
reportar inmediatamente cualquier anomalia de los productos a la
persona conveniente (Coordinador de envasado, Operador de linea,
Jefe de Envasado), registrar los resultados en los formatos
predeterminados (Ver Anexo #2), enviarlos a las dreas pertinentes y
archivar las copias.

1
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» Preparar reactivos para diferentes analisis realizados a diario,
estandarizarlos, rotularlos y ponerlos a disposicion de los analistas,
tales como Hidroxido de sodio 0.1 N (determinacion de acidez),
tiosulfato de sodio 0.1 N, yoduro de potasio, mezcla acética-
cloroférmica (determinacion de peroxidos), Nitrato de plata 0.1 N
(determinacion de sal).

» Realizar otros analisis fuera de los rutinarios, solicitados por la
gerencia, como muestras de materia prima que posiblemente la
compaiiia podria comprar, producto en proceso y productos
terminados de otros paises; materiales con problemas en proceso;
productos con reclamos de clientes, especialmente las mantecas y
margarinas industriales que a su vez no tienen la actuacion esperada
en otros procesos (panificacion, galleteria, reposteria), etc.

» Realizar analisis fisico-quimicos para determinar el estado de
productos de la competencia para compararlos con los de la
compaiiia, estos productos debian ser analizados en el momento de
la compra, y guardados en pequefios envases para realizarles analisis
de seguimiento mes a mes.

v
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CAPITULO I
RREVE DESCRIPCION DEL PROCESO

Generalidades

Los productos de la Division Aceites y Grasas de la Corporacion
Jaboneria Nacional se dividen en tres tipos: margarinas, mantecas y aceites,
todos tienen también presentaciones especiales para industrias. Algunos
tienen un proceso de preparacion un poco complicada como la margarina,
otros procesos de preparacion consisten sélo en mezcla y envasado y en
algunos casos so6lo envasado, como el aceite La Favorita Maiz o Girasol,
que estan conformados 100% por aceite de maiz o 100% aceite de girasol.
A esto se debera que la descripcion del proceso de aceites y mantecas sea
muy breve.

El Laboratorio Central realiza analisis fisico — quimicos a los
productos en proceso y productos terminados del area llamada 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 area de Refineria, como se lo coment6 anteriormente
este proceso de refinado, blanqueado y desodorizado es controlado por la
misma area, contando con un laboratorio propio encargado de los analisis
fisico — quimicos.

A continuacion se podra encontrar los diagramas de flujo y
descripcion del proceso de cada producto, también se puede encontrar una
breve introduccion sobre el producto, su estructura, y sus ingredientes.
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I.1 ELABORACION DE LA MARGARINA

I.1.1 Diagrama de Flujo

L2l

FASE | PASTEURIZACION]|
ACUOSA 75 - 80 °C 18-21 seg
FASE
OLEOSA MEZCLA DE LAS TRES FASES
- »
| CON LA BOMBA DOSIFICADORA
BLEND BRANN LUEBBE

l

AMASADQ Y CRISTALIZACION EN
VOTATOR
( temp-ingreso 50°C temp-salida 18°C )

-

ENVASADO EN BENHIL
( temp-envasado 18-20 °C )

v

EMBALADO Y PALETIZADO

*

.

AL CENTRO NACIONAL DE DISTRIBUCION

v

ENTREGA A LOS CLIENTES

** Analisis fisico - quimicos realizados por el laboratorio central
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1.1.2 DESCRIPCION DEL PROCESO

La margarina es un producto utilizado como sustituto de la mantequilla.
Una margarina es un producto graso comestible, de consistencia plastica,
constituido por agua, leche (0 una mezcla de ambas), emulsionadas en
grasa y/o aceites comestibles que no proceden de la leche. Para el
procesamiento de la margarina se deben realizar tres preparaciones: la 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 preparacion de la fase acuosa de la margarina incluia
un proceso de maduracion de la leche con un cultivo para lograr el grado
de acidez necesario de la fase acuosa, ahora sin embargo, resulta mas
sencillo y econémico afadir directamente el 4cido lactico y leche en polvo
a la fase acuosa. Esto ahorra tiempo y dinero, asi como simplifica los
procesos y es mas facil llevar un control en los parametros de la fase
acuosa de la margarina. En la fase acuosa se encuentra disueltas leche, sal,
sorbato de potasio, acido lactico y vitaminas hidrosolubles (complejo B).
Una vez que se conforma la fase acuosa ésta es sometida a un
pasteurizado con la finalidad de garantizar su grado alimenticio.

El blend, esta conformado por aceites (soya, oleina) y grasas, (palma
hidrogenada , aceite de pescado hidrogenado, palmiste), en porcentajes ya
especificados por el Departamento de Desarrollo e Investigacion. Los
aceites y grasas que conformen un blend varian segun la marganna a
procesar, asi como sus respectivas formulaciones.

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

A continuaciéon se describen los pasos para la preparacion de una
margarina:
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L1.2.1 Preparacion de la fase acuosa:
= Se dosifica las cantidades predeterminadas de agua, sal, sorbato de
potasio, leche en polvo, se somete a agitacién. En este punto el
operador (no el analista) realiza el analisis de concentracion de sal y
confronta el resultado con la siguiente tabla de especificacion:

Concentracion de Sal

PRODUCTO MINIMO MAXIMO
BONELLA 13.5% 14
DORINA- FLORA 11 11.5

= Si en la confrontacion de los resultados del analisis de
concentraciéon de sal existe una no-conformidad, se aplica una
accion correctiva para alcanzar un porcentaje de sal que caiga
dentro de las especificaciones. Por ejemplo,

Producto a procesar: Bonella

Resultado del analisis 12 % de sal
Cantidad de solucién preparada: 800 Kg
Concentracién de la sal: 99.0%
Concentracion deseada: 13.5% de sal

Utilizamos el cuadrado de Pearson,

12 85.5
13.5
99 1.5
87.0 partes totales
85.5 800 Kg
1.5 x = 14.04 Kg de sal deben de ser afiadidos

Inmediatamente después de realizada la correccion se vuelve a
tomar una muestra y se realiza de nuevo el anadlisis. Se procede de
igual manera si la concentracion de sal estd por encima de las
especificaciones, pero utilizando la concentracion del agua (0).

» Se realiza la pasteurizacion a una temperatura de 75 — 80°C. por 18
a 21 segundos Después se enfria hasta 5 a 7°C para entonces
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dosificar el acido lactico y el complemento alimenticio. En este
punto se toma una muestra para determinar pH en el laboratorio
central, el mismo que debe fluctuar entre 5 y 6. Si los parametros
no se cumplen se remite al Estandar Técnico de Proceso, éste indica
que si el resultado esta por encima del limite superior de control, se
debe agregar de 100 a 200 g de acido lactico, se agite por 10
minutos y se tome otra muestra para ser analizada. Si el resultado
estd por debajo del limite inferior, lo cual no ha ocurrido hasta
ahora, mas agua debe de ser afiadida.

1.1.2.2 Preparacion del blend (mezcla de aceites y/o grasas)

» Las formulas de preparacion de los blend se basan en la regulacion
y modificacion de foérmulas descritas por el Departamento de
Desarrollo tanto para cada grasa (Palma, palmiste, estearina, oleina
y palma hidrogenada) como para los productos terminados, para
esto se hacen uso los resultados de los analisis (Ver capitulo 2)
realizados a los tanques de almacenamiento por el laboratorio
central.

» Se dosifica 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:

v' Estan dentro de las especificaciones se prosigue normalmente
con el proceso.

v Si estan fuera de especificacion, se procede a reformular y se
manda esta nueva formula al laboratorio para que vuelva a ser
analizada.

L.1.2.3 Preparacion de fase oleosa
= Se dosifica una cantidad determinada de blend y se lo calienta
hasta 80°C.
» Se dosifica el emulsionante a esta temperatura, se calienta hasta
90°C con agitacion,
= Se dosifica la lecitina y seguidamente el colorante.
» Se dosifica el saborizante y las vitaminas.

L1.2.4 Formacion de la Emulsion
= La bomba Brann Luebbe es la que se encarga de tomar las
cantidades exactas tanto de la fase acuosa, la fase oleosa, y del
blend para unirlas y enviarlas a un tanque esta provisto de
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agitacion constante. Este es un proceso continuo ya que cada parte
que conforma la emulsion ha sido previamente preparada

L.1.2.5 Cristalizacion, Amasado y Envasado

» A partir de las tres partes preparadas, la fase acuosa, el blend, y la
fase oleosa se prepara la margarina, para esto debe efectuarse las
siguientes operaciones: dispersion de la fase acuosa en la oleosa,
obtencion de la emulsion, cristalizacion por enfriamiento y
plastificacion por amasado.

= Para la realizacion de este conjunto de operaciones se utiliza el
procedimiento Votator que esta conformado por unidades donde
se aplica bajas temperaturas de entrada y salida de cada unidad, a
la vez que hay agitacion constante, de esta manera se logra la
formacion de la emulsion, la cristalizacion y la plastificacion por
amasado.

» A la salida del equipo Votator se procede a envasar el producto
automaticamente con una maquina que tiene los pesos a llenar
predeterminados.

10
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1.2 ELABORACION DE MANTECA

1.2.1 Diagrama de Flujo

PESADO DE ACEITES
DESODORIZADOS

l

RECEPCION EN TANQUE
DE BLEND

l

CRISTALIZACION Y
AMASADO DEL BLEND EN
UNIDADES VOTATOR
Temp. ing_ 48-52°C
Temp salida: 16-18°C

l

ENVASADO -

l

ENMABALADO Y
PALETIZADO

l

AL CENTRO NACIONAL
DE DISTRIBUCION

l

ENTREGA A CLIENTES

*%

** analisis fisico-quimicos realizados en el laboratorio central
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1.2.2 DESCRIPCION DEL PROCESO

Las mantecas son mezclas de diferentes tipos de grasas y aceites
refinados, blanqueados y deodorizados, a diferencia de las margarinas,
éstas estan compuestas solo por grasas, no tienen una fase acuosa, y por
esto su preparacion es mas sencilla que la de las margarinas, sin embargo
para adquirir su consistencia deben pasar por un proceso de cristalizacion
similar al de las margarinas.

Para la preparacion de la manteca se deben seguir las siguientes
operaciones:

o Preparacion del blend

o Cristalizacion por enfriamiento

o Plastificacion por amasado

- La preparacion del blend es igual al de las margarinas, segin los
resultados de los analisis (Ver capitulo 2) de cada grasa y aceite
(estearina, oleina, palma, pescado hidrogenado) se formula de acuerdo a
las especificaciones provistas por el Departamento de Investigacion y
Desarrollo. De este blend se toma una muestra que es enviada al
laboratorio para que se le realicen los analisis de: acidez, indice de
perdxido, color, slip point, y contenido de solidos.

Una vez recibidos los analisis, si estos:
v Se encuentran dentro de especificaciones, se sigue normalmente
con el proceso.
v" Se encuentran fuera de especificaciones, se procede a reformular el
blend, se toma una nueva muestra y se analiza nuevamente.

- El blend es enviado al equipo de cristalizacion y amasado Votator, que
por medio de la aplicacion de diferentes temperaturas y agitacion le dara
la consistencia final al producto. Las condiciones del proceso, asi como
sus formulaciones son diferentes para cada producto y por eso son
diferentes sus consistencias.

El producto terminado también es enviado a analizar, se toma una muestra
por cada tanque de blend procesado.
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Corporacién Jaboneria Nacional

1.3 PREPARACION DE ACEITES

1.3.1 Diagrama de Flujo

RECEPCION DE ACEITES *k

REFINADOS

INTERCAMBIADOR DE CALOR
Temp. entrada: 40°C
Temp. salida: 19°C soya, 25°C oleina

ENVIO DE ACEITE A TANQUE

PULMON

DOSIFICACION Y MEZCLA DE

ACEITES

ENVASADO

*%

EMBALADO

** Analisis fisico-quimicos realizados en el laboratorio central
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1.3.2 DESCRIPCION DEL PROCESO

Dentro de los aceites que la Corporacion ofrece al publico se encuentran
aceite vegetal La Favorita (mezcla de oleina y aceite de soya), La Favorita
Light (100% aceite de soya), La Favorita Maiz (100% aceite de maiz), La
Favorita Girasol (100% aceite de girasol), Aceite Criollo y Aceite
Industrial (100 % oleina).

1.3.2.1 Preparacion de Aceite La Favorita
o Se recibe la oleina y el aceite de soya del area de refineria en tres
tanques de almacenamiento, dos destinados para la oleina y uno
para el aceite de soya.

o Cada aceite pasa por un intercambiador de calor donde se baja la
temperatura de la oleina a 25°C y del aceite de soya a 19°C, el
medio refrigerante es agua helada.

Los aceites pasan a dos tanques pulmones.

o Una bomba dosifica las cantidades de cada aceite segin la
formulacion predeterminada a un tanque provisto de agitacion.

o Se envia la mezcla de aceites a los tanques de las diferentes

maquinas envasadoras de cada presentacion: sachet (100 y 250 ml),

Y% litro, 1 litro y 2 litros.

o Se empacan las botellas en las cajas para la distribucion.

O

1.3.2.2 Envasado de Aceite La Favorita Light, Maiz y Girasol

o Asi también como la soya, el aceite de maiz y girasol se recibe del
area de refineria en tanques de almacenamiento, cada uno
destinado a un solo tipo de aceite, en el caso de la soya, éste aceite
se recibe a diario ya que se lo utiliza no solo para aceites sino
también en la formulacion de otros productos, pero en el caso del
aceite de maiz y girasol, se lo recibe pocas veces al afio, ya que las
ventas no son tan altas.

o El aceite pasa por un intercambiador de calor donde se baja la
temperatura 19°C, el medio refrigerante es agua helada.

o Una bomba envia directamente el aceite al tanque pulmon, de
donde sera enviado a las diferentes maquinas envasadoras de aceite.

o Se embalan las botellas en cajas para su distribucion.

En este proceso es importante llevar un control de los aceites de los
tanques de almacenamiento ya que éstos son dosificados segin las
formulas a los tanques pulmones y de ahi envasados.
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Aparte de los controles a los tanques de almacenamiento, también se le
realiza analisis al producto terminado, una vez por turmo por cada
presentacion. En caso de que los resultados no estén dentro de
especificaciones, el analista de envasado se comunicara con el operador
de aceites para comunicarlos y se proceda a reformular.
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CAPITULO IX

ANALISIS FISICO — QUIMICOS REALIZADOS EN
EL LABORATORIO CENTRAL

IL1 ANALISIS A LA MATERIA PRIMA

Parte de los analisis llevados a cabo por el Laboratorio Central son los
que se realizan a la materia prima, que son los diferentes aceites crudos y
semillas (de achiote) utilizados dentro de la elaboracion de los productos.

Dentro de los aceites crudos utilizados en la Corporacion Jaboneria
Nacional S.A. se encuentran el de palma, soya, pescado, maiz, 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
visto bueno se lo da basandose en los resultados de los analisis del
laboratorio.

Dentro de las funciones de analista de crudos se encuentra la
recepcion de muestras de materia prima que llega a diario, el analisis de las
mismas, la comunicacion de resultados, en caso de presentarse alguna
anomalia en la materia prima debe comunicarla con la persona pertinente
(bodeguero, jefe de refineria, jefe de laboratorio y/o gerente de planta) para
que se tomen en conjunto las medidas mas convenientes para la planta y el
proveedor, se encarga también del reporte de resultados en los formatos
correspondientes para ser enviados a las areas pertinentes (bodega, refineria,
etc.) y para su posterior archivo en caso de cualquier reclamo (ver anexos),
asi también se encarga de llenar las notas de peso correspondientes a los
ingresos de materia prima y que deben ser enviadas al area de Compras de la
corporacion.

Para casi todas las operaciones en la planta se deben seguir
procedimientos, en el caso del analisis de la materia prima se sigue el
Procedimiento para: Receptar e Inspeccionar Aceites Crudos y Semillas. Este
procedimiento se encuentra clasificado, codificado, controlado y a
disposicion del personal involucrado en el proceso de la compra de materia
prima.
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IL1.1 Recepcion de Aceites Crudos de Compra Local

1.

(8]

Cuando ingresa un tanquero con aceite crudo, se realiza un muestreo por
parte de los ayudantes o auxiliares de bodega de materia prima y se envia
al Laboratorio Central como muestra inicial y una muestra rotulada
Drenaje, en botellas o tarrinas de polietileno, cantidad suficiente para
analisis.

Esta muestra debe estar debidamente rotulada con una etiqueta adhesiva
en la que debe constar:

Tipo de material

Nombre del proveedor

Numero de guia o Placa del tanquero.
Fecha

% R K%

El analista recibe la muestra y firma un registro que lleva la persona
encargada de materia prima, para que de esta manera quede constancia de
que la muestra ha sido recibida en condiciones aceptables (debe constar
los mismos datos que en la etiqueta), para luego proceder a su respectivo
analisis.

El analista de tumo efectua los siguientes analisis:
PALMA
PESCADO | PALMISTE
DRENAJE | INICIAL
%ACIDEZ X X -~ X
%HUMEDAD X X X X
%IMPUREZAS X X - X

. Se comunica inmediatamente los resultados y se anotan en el cuaderno de

registro que lleva un ayudante al bodeguero de materia prima, para su
aceptacion y descarga del mismo.

Si los resultados obtenidos estan dentro de las especificaciones
establecidas, se le comunica su aceptacion o rechazo al bodeguero de
materia prima (o al encargado de la recepcion), para que autorice el
desembarque del camion.
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En caso de que la muestra inicial no cumpla con las especificaciones
establecidas se comunica al bodeguero de materia prima quién decidira
como proceder con la muestra.

. Durante la descarga del tanquero que ingresa a la planta, se lleva al
laboratorio una muestra final del aceite, para realizar los siguientes

analisis:

PESCADO PALMISTE PALMA
%ACIDEZ X X X
%HUMEDAD X X X
%IMPUREZAS X x X
COLOR* — X X
. REFRACCION — X X

8. Frecuencia de analisis: Los aceites crudos de compra local son
analizados cada vez que entre un tanquero con materia prima a la fabrica.

I1.1.2 Recepcion de Aceites Crudos Importados

1. Generalmente estos aceites llegan en buques o tanqueros y previamente

envian 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 manera que en la compra nacional de los aceites; la
muestra se envia al laboratorio Central en botellas o tarrinas de polietileno
en cantidad suficiente para analisis.

. La muestra se rotula con una etiqueta adhesiva y lleva la siguiente
informacion:

Buques:

v" Tipo de aceite

v Nombre del buque o vapor.

v" Pais de procedencia.

v" Fecha

v" Punto en donde fue tomada la muestra, sea ésta en estribor, babor,
centro, nimero de tanque, etc.
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Tanquero:

v" Tipo de material
v Nombre del proveedor.
v Numero de guia o placa del tanquero.

v" Fecha.

Corporacién Jaboneria Nacional

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

ANALISIS

SOYA

MAIZ

GIRASOL

PESCADO

% ACIDEZ

X

X

% HUMEDAD

% IMPUREZAS

COLOR (1M)*

T =

I. REFRACCION

bl e S

CERA (NTU)*

COLD TEST (0°C)*

K| kXK

S | v | v | ¢ | e | |

P = e e -

*Parametro de referencia

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

Especifcaciones de los Aceites Crudos

Pardmetro Maiz Girasol | Palma Soya Pescado | Palmiste
Acidez (%) | 0.0-10 [0.0-1.0 [0.0-50 [00-08 [0.0-35 [0.0-5.0
Humedad (%) 00-08 [ 00-08 |00-1.0[0.0-08|0.0-1.0 |00-1.0
Impurezas (%) 0.0-0.1 [00-01 [00-05[00-02 [00-02 [00-02
Color (Amarillo, | 30.0 A 30.0 38.0 40.0 50.0
Rojo, 30R 3.0 38.0 4.0 —mmmm- 5.0
Celeste) 0.0C 0.0 0.0 0.0 0.0
1. Refraccion 1.4720 1.4729 | 14570 1.4727 | 1.4492
Cera (NTU) Max! |Max.1 | — — R —
Cold Test (horas | 12hoo 12h00 12h00 12h00 12h00 12h00
ﬂativo)
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I1.1.3 Recepcion de Semillas

1. La muestra se lleva en fundas de polietileno en cantidad suficiente para
analisis, rotulada con una etiqueta adhesiva en la cual constan los
siguientes datos:

v" Tipo de Semilla
v Nombre del proveedor
v" Fecha de muestreo

2. La muestra de semilla de Achiote se envia al Laboratorio Central rotulada
como muestra inicial, y el analista realiza los siguientes analisis:

v" Humedad (%)

v" Impurezas (%)

v" Granos Dafiados (%)

v Concentracion del Color *
*Parametro de referencia

3. Si los resultados obtenidos estan dentro de las especificaciones
establecidas, se le comunica al bodeguero de materia prima (o al
encargado de la recepcion), para que autorice el ingreso del camion a la
planta.

Parametro Semilla de Achiote

Humedad (%) Miximo 14

Impurezas (%) Maximo 1.4

Granos Danados(%o) Maximo 1.0

Color Extracto (A-R-C-) Minimo 70.0 A—70.0R-0.0C
Color Producto Terminado Minimo 33.0A-33.0R-0.0C
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IL2 ANALISIS DEL AREA DE ENVASADO

Otros analisis realizados en el Laboratorio Central son los llamados de
“Envasado”, esta 4rea asi llamada es la que prepara los diferentes productos
de la fabrica, como son los aceites, mantecas y margarinas. Por lo tanto los
analisis corresponden a los que se realizan a los productos, durante y después
de preparados.

El 4rea de Refineria provee al area de Produccion de aceites y grasas
desodorizadas como materia prima para los diferentes productos; dichos
aceites son depositados en los llamados Tanques de Almacenamiento, los
cuales son hechos un muestreo cada 8 horas, para sus respectivos analisis
fisico — quimicos, organolépticos y comprobar su conformidad con las
especificaciones.

Una vez que estos tanques son aprobados, se procede a efectuar
formulaciones y a envasar productos de acuerdo al plan de produccién. En el
proceso de envasado también se llevan muestras con frecuencia al laboratorio
de control de Calidad dependiendo de cada marca de producto y
presentacion.

En caso que un tanque de almacenamiento, blend, producto terminado
no esté dentro de las especificaciones determinadas, aparte de registrar la
informacion, se comunica telefonicamente al operador de la linea el resultado
del analisis, quien en conjunto con el coordinador de turno tomard la accion
correctiva necesaria (reformular, devolver el material, reprocesar) sobre la
materia prima, el producto en proceso o el producto terminado.

Al igual que para los analisis de materia prima, en el caso de las
muestras del area de envasado también se encuentra escrito un procedimiento
por el cual se deben de guiar tanto los analistas como las personas encargadas
de hacer un muestreo y formular los productos, el procedimiento a seguir
también se encuentra codificado, controlado, y clasificado
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11.2.1 Para Analizar los Tanques de Almacenamiento y Blends

a) El técnico — operador de turno es el responsable de enviar a una persona a
hacer un muestreo de cada uno de los tanques de almacenamiento de
aceites y grasas refinadas, blanqueadas y desodorizadas; blend (mezclas
de aceites y grasas para margarinas y mantecas) y producto terminado, los
cuales son debidamente rotuladas y enviadas al laboratorio Central para
sus respectivos analisis, en cantidad suficiente.

b) Las muestras son recibidas por el analista o auxiliar de turno.

Especificaciones de los Tanques de Aceites y Grasas Desodorizados
: L Cloud Slip
Acidez Peiciids Color Point Cold Test Point Cera
Soya | 0.03% | 0.5meq | JOMOR | -
30.0 A- 4 hs
. 5 N
Oleina 0.03 % 0.5 30R -0.0C 5.0°C nCgativo
Paima | 003% | 05 | 200 | — —  |390c| —
. | 250A-
0, pe— e 2 © s
Palmiste |0.03% | 05 | 5o 0.0C 28.0°C
Estearina [ 0.03% | 05 | ;oo | — A
Maiz |003% | 05 |, 0% | — — — | Inw
) -
Girasol [003% | 05 | ,2>9% | — — | —

*En el caso de los aceites a los que se analiza ceras, La Favorita Maiz, Girasol.

11.2.2 Para Analizar los Productos Terminados
Aceites.-
Presentacion: botella, sachet, funda.

Cuando se envasa en fundas (20 o 1000 litros), se recibe la muestra en
tarrinas con cantidad suficiente para analisis (aproximadamente 500 g).

Frecuencia de control: Una muestra en cada turno, por presentacion o
cuando se cambia de formulacion. Se realizan los analisis segun la Tabla 1

A2

1983



Informe de Practicas Profesionales Corporacién Jaboneria Nacional
Veronica Hernandez

Especificaciones de Aceite
Acidez | Humedad ‘ Impurezas | 1. Perox. | I Refr. | C. Test Color Cera*
(%) %) | (%) (meq) °C) (hs neg) | (A-R-C) | (NTU)
30.0
0.03 0.10 | 0.0 0.6 1.4686 12h00 3.0 1
1 0.0
*En el caso de los aceites a los que se analiza ceras, La Favorita Maiz, Girasol.
Margarinas.-
De mesa: Bonella, Dorina y Flora.
Industrial: Marva, Cremapan, Margarina Industrial, Panteca -

Grasapan, Hojaldrina — Pastelpan.

Frecuencia de control: Dos muestras cada dos horas:

- Una para el analisis fisico-quimico en el laboratorio central: al inicio
de cada tummo se le realizan todos los analisis descritos en la Tabla #1,
luego de dos horas si es la misma parada, solo se analiza humedad y
sal, si es distinta parada se analiza humedad, sal, acidez y pH.

- Otra para analisis microbiologico.

Especificaciones (Ver Anexo No. 1)

Manteca.-

La Favorita
Industriales:  Tipo B — Mantepan Costa, Tipo C — Mantepan sierra.
Especiales: Tipo K, L.

Frecuencia de Control: Una muestra para analisis en el laboratorio por
tanque de blend .procesado.

Especificaciones dela Manteca

Acidez = Humeda Slip 1 Perox. Contenido de Solidos
“e) | d(%) Point (meq) NIO | N20 | N30 | N35 | N40

4

420a | 280a| 140 | 6.0a | 15a

B ; Ll L G 46.0 | 320 | al9.0 | 100 4.5
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TABILA
Pardmetros de Control de los Productos Terminados

FASE
ACUOSA

. TANQUE
P A?;M(ME' ACEITE MAR&‘R" ' MANTECA | ALMACEN. Y
. BLEND
Humedad (%)
Sal (%)
L. Perox (meq)
Acidez (%e)
pH =
*Slip Point -
C. Solidos(%)
Color (5 %4")
*C. Point - | X*
[Impurezas
| I. Refraccion
C. Test .
Cera (NTU) - - X : -
| Microbiol. - X - - X
* Parametro referencial X! Cuando el aceite es de Maiz o Girasol
X Cuando el andlisis es solicitado

>

P AEIR
PPl

L | K| | | e

>l
|
|

u><-’§><><><-><><- .

PPN

Notas:
-Tanques de almacenamiento y blends: solo se determina Indice de Refraccion a los
aceites de Soya, Oleina, maiz y Girasol y no se le determinan Slip Point ni Contenido de
Sélidos.
- No se realiza el andlisis de Peroxido a los productos terminados, si previamente se
determiné ese parametro al tanque de almacenamiento o blend y este dio como resultado

negativo.
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CAPITULO 11y
TECNICAS DE ANALIDID

I11.1 Determinacién de Acidos Grasos Libres (Acidez)

Aplicacion

La cantidad de la solucion de hidréxido de sodio consumido es una medida

de la acidez de un aceite o grasa, la cual puede ser expresada como:

- Valor de acidez, el cual es definido como el peso en mg de hidroxido de
potasio requerido para neutralizar la acidez de 1 g de aceite o grasa
(método UMA 0005, 0006 y 0040) (Ver Notas)

- Contenido de acidos grasos libres, el cual es calculado como porcentaje
por peso o acidos grasos de peso molecular especifico, de acuerdo al
tipo de aceite o grasa en investigacion. Normalmente se toma el acido
oleico con un peso molecular de 282. En un nimero de casoso se utiliza
un peso molecular promedio, mas apropiado al nimero del aceite o
grasa. En cada informe, la base debe de ser declarada claramente.

Concepto

El porcentaje de acidos grasos libres es la cantidad de hidroxido de sodio
necesario para neutralizar el acido en el aceite, calculado por el peso de
acidos grasos de peso molecular especifico.

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

Reactivos y Materiales

- SOLVENTE: Etanol (alcohol potable), se neutraliza antes de su uso
con OH Na 0.1 N, usando como indicador fenolftaleina al 1% en alcohol,
hasta un ligero color rosado.

- HIDROXIDO DE SODIO: solucion acuosa 0.1 N , exactamente
estandarizada.

- INDICADOR: Azul alcalino 6B, solucién de 1% en etanol al 96%. (Ver
notas)

Equipos

BALANZA DIGITAL ELECTRICA: con decimales 0,01.
FIOLA O BALON: con capacidad de 200-250 ml.
HORNILLA ELECTRICA: ¢ plancha eléctrica.
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BURETA: de 25 - 50 ml. de capacidad 6 buretas automaticas.

Procedimiento
1. Eleccion del peso del aceite y normalidad de la soluciéon NaOH
El peso del aceite y normalidad del titulante son escogidos de acuerdo al

esquema siguiente:

PESO DE | PRESICION | Normalidad
HEGEEE MUESTRA(g) (mg) del alcali
ACEITES ACIDOS Y 2 . 05
ACIDOS GRASOS '
CRUDO 10 10 0.1
REFINADO 20 10 0.1
DEODORIZADO 40 5 0.1

2. Preparacion de la muestra

Disolver la grasa o aceite en 50 ml. del solvente neutro, si es necesario, por
calentamiento suave.

3. Analisis

Titular mientras se agita, utilizando como indicador azul alcalino 6B (Ver
notas)

Cilculos y Expresion de los Resultados
%FFA= porcentaje de acidos grasos libres (% acidez)
W = peso de la muestra (en g.)
V = volumen de OH Na 0,1N usados (en ml.).
N = Normalidad del OH Na
M = miliequivalente del peso molecular de los acidos grasos.
VxNxM

Ejemplo:
Muestra de aceite crudo de palma
W=10.02 g
V= 11,89 ml
N=0.1002
M=0.256
% FFA=11.89 x 0.1002 x 0.256 x 100
10.02
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% FFA=3.63
En este caso, la muestra, que es una materia prima, seria aprobada para ser
recibida en la planta ya que el resultado esta dentro de las especificaciones.

Normalmente se asume un peso molecular de 282. Para practicas de
refineria (ver notas), tome un peso molecular de:

g | Ty
SOYA 282
PALMA 256
PALMISTE 200
PESCADO 282

Expresion de los Resultados
En el informe de andlisis el peso molecular debe ser claramente
mencionado. El FFA obtenido debe ser expresado como sigue:
- Contenidos de FFA menores al 5%, al 0.01% mas cercano.
- Contenidos de FFA entre 5 — 10%, al 0.05% mas cercano
- Contenidos de FFA mayores de 10%, al 0.1% mas cercano.

Notas y Casos Especiales

- De acuerdo a una convencion internacional, la acidez de grasas
comestibles a veces es expresada en ml de solucion de hidréxido de sodio
0.1 mol/l por cada 100 g de grasa. En algunos laboratorios, especialmente
de fabricas de jabodn, la acidez es expresada en g de Na,O necesarios para la
neutralizacion de acidos grasos libres en 100 g de aceite o grasa ( 1 ml de
solucion 0.1 mol/l de hidroxido de sodio contiene 0.0031 g Na,O).

- En lugar de una mezcla de volumenes iguales de etanol y éter dietilico, se
pueden utilizan como solvente volumenes iguales de etanol vy
tricloroetileno. El etanol no debe ser desnaturalizado con piridina ya que
ésta tiene una fuerte accion nuetralizadora. Debe tenerse en cuenta que los
solventes clorados, como el tricloroetileno, puede formar algo de acido
clorhidrico.

- Puede ser requerimiento doméstico o legal que se use como indicador una
solucion al 1% de fenolftaleina en etanol al 95%, en lugar al azul dlcali 6B.
- El peso molecular principal de los acidos grasos libres no siempre
corresponde con aquel de los acidos grasos totales debido a una division
preferencial. Por lo tanto los valores mencionados sélo sirven como una

guia.
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- Entre los varios métodos oficiales (internacionales como nacionales)
generalmente existen diferencias entre el medio de titulacion aplicado y
también en la temperatura a la cual toma lugar la titulacion. Esto aparece de
la siguiente investigacion:

Midio de Tindacién | oo peraura de
titulacion |
IUPAC 2.201 (ver 16) |Etanol — eter (1:1) Temp. Ambiente
AOCS Ca 5*-40 (ver|Etanol 60 - 65 °C
16)
BS 684 (ver 16) Etanol Temp. Ebullicion |
DGF C-V 2 (ver 16) Etanol — eter (1:1) Temp ambiente
NEN 6333 (ver 16) Etanol —eter (1:1) 6 Temp.ambiente
Etanol — benceno (1:1)

Originalmente se utilizaba cominmente el etanol como medio de titulacion.
El 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 agitacion violenta durante la titulacion. Mas aln, los
mono y diglicéridos, presentes en el aceite de palma, son saponificados a la
alta temperatura de titulacién y también hay una posibilidad de que una
pequea cantidad de los acidos grasos mas volatiles, 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 separacion de
la capa de grasa.

La aplicacion de solventes mezclados involucra un mejoramiento del
método, asi como tiene la gran ventaja de que, generalmente, la grasa es
disuelta completamente, lo cual hace posible la titulacion a temperatura
ambiente.

Si se va a determinar el valor de acidez de productos oscuros, debe
utilizarse un indicador fluorescente. En las transacciones comerciales debe
aplicarse un método acordado mutuamente.

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

- Para obtener resultados mas 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 alcohdlica, después de dejar reposar la muestra el tiempo
suficiente para dar lugar a la separacion (30 seg.).
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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 tamafio 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 alcohol).

- Para calculos comerciales se tomara como factor el peso molecular del
acido graso libre que predomina en el aceite, como se observa en el
siguiente cuadro:
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III.2 DETERMINACION DE CERAS

Concepto

Las ceras son una mezcla o compuestos organicos de bajo punto de fusion,
de alto peso molecular, solido a bajas temperaturas y, generalmente, similar
en composicion a grasas y aceites, excepto en que no contienen glicéridos.
No toxicos.

Introduccion

Las ceras en las semillas de aceite son dificiles de medir por su baja
concentracion en aceites (0,02-0,35%). 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 Gravimétrico que involucra el uso de un proceso de
extraccion que requiere un equipo especial y largo tiempo de extraccion.

Otro método practicado en el laboratorio involucra la Cromatografia de Gas
Liquido (GLC) que analiza los alcoholes hidrolizados de los esteres de las
ceras. Aunque nos da valores aproximados, no nos permite una rapida
determinacion del contenido de ceras.

Un método mas rapido 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 rapido, pero que
requiere equipamento mas especializado.

Los métodos presentados aqui es una modificacion de Brimberg y
Wretensjo, usando algunos solventes, principalmente de winterizacion para
dar un método que es rapido y que es aplicado a aceites crudos y
procesados.

Reactivos
SOLVENTE: Acetona, Q.P.

Equipos

TURBIDIMETRO: Marca HACH de rango 0.0 a 200 NTU
BANO DE AGUA: que mantenga a 0°C y otro bafio 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 ¢
plancha eléctrica

Procedimiento

1.- La muestra de aceite es calentada en la hornilla eléctrica a 130°C, para

evaporar la humedad.

2.- Filtrar en caliente a través de un papel filtro Whatman # 40, para remover

material insoluble.

3.- Enfriarlo hasta temperatura ambiente.

4.- Medir 25 ml. de acetona Q.P. y transferir a una matraz de 50ml.

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

ml.

6.- Mezclar el aceite con la acetona y transfieralos al tubo especial para el
Turbidimetro, hasta la linea de enrase.

7.- Tapar y calentar el tubo por 5 minutos en un bafio de agua caliente hasta

que se aclare.

8.- Transferir el tubo a un bafio a 0°C por 5 minutos.

9.- Retirar el 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).

11.- Se reporta directamente en NTU. Para aceites deodorizados debe ser

mas bajo de 1 NTU.

Ejemplo:

La lectura del turbidimetro de una muestra de aceite La Favorita Maiz fue:
0.82 NTU

Este producto seria aprobado ya que esta dentro de las especificaciones para

el parametro de Contenido de Ceras.

Notas
1 NTU: 15 ppm
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II1.3 CONTENIDO DE SOLIDOS

Definicion

Se lo define como la relacién de la respuesta obtenida de los nicleos de
hidrégeno en la fase solida y la respuesta proveniente de todos los nicleos de
hidrégeno en la muestra. El producto de esta relacion por ciento, es llamado
porcentaje de solidos NMR. No se realiza ninguna correccion para las
variaciones de la densidad del proton (densidad del nicleo de hidrogeno en la
muestra), en las fases solida y liquida.

Introduccion

Dentro del campo normal de temperatura ambiente, las grasas, tales como la
manteca de cerdo y las margarinas comerciales, son de aspecto solido. No
obstante, de hecho, estos productos estan formados por una masa de cristales
muy pequeiios de grasa solida entrelazados con aceite liquido.

La relacion de aceite liquido a grasa solida depende de diversos factores
relacionados con la composicion y caracter de la grasa y el
acondicionamiento de la muestra. Es también funcién de la temperatura.

El porcentaje de solidos en un aceite parcialmente cristalizado o una mezcla
de grasa, es medido luego de la solidificacion de la mezcla bajo condiciones
cuidadosamente prescritas.

El término "MEDICIONES PARALELAS" significa que se usa un tubo de
muestra para cada temperatura de medicion. Una ventaja de éste método es
que todas las medidas son independientes la una de la otra. Aplicando el
procedimiento paralelo se obtiene una reduccion considerable de anilisis,
mientras que la exactitud y reproducibilidad de las mediciones son
comparables con aquellas de mediciones seriadas.

Fundamento

El método del impulso de resonancia magnética nuclear, se basa en la medida
de la relacion del nimero de nucleos de hidrogeno en los solidos al nimero
total de nucleos de hidrogeno en la muestra (solido + liquido).

Las sefiales de decaimiento rapidas y lentas, provenientes de los nicleos de
hidrogeno en las fases solidas y liquidas respectivamente, son convertidas en
porcentaje de solidos, el cual es mostrado en un voltimetro digital y reportado
como porcentaje de solidos NMR.
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El procedimiento de medicion empieza automaticamente tan pronto como el
tubo de muestra es colocado en el portamuestra.

Equipos

1. INSTRUMENTO DE IMPULSO DE RESONANCIA MAGNETICA
NUCLEAR: que cuente con un dispositivo de calculo que proporcione
directamente el porcentaje de solidos.

2. BANOS DE TEMPERATURA CONSTANTE: es deseable un baiio para
cada temperatura de medicion. Los bafios de temperatura constante, deben
ser fijados con controles termostaticos, capaces de mantener la temperatura
del liquido a cualquier temperatura colocada entre 10°C y 60°C (+ 0,1°C) y
equipados con un agitador y un termémetro con precision de 0,05°C.

3. BANO DE 0°C : es esencial una unidad de enfriamiento mantenida a 0°C,
llena de un liquido enfriador conveniente, por Ej: etilen glicol al 20% en
agua. No debe ser usado un bafio de hielo a 0°C.

4. BLOQUES METALICOS: con orificios para los tubos de muestra, de las
siguientes dimenciones (mm):

diametro interno 10,35 + 0,05
profundidad 70
distancia entre los orificios

(centro a centro) 17
espesor del metal bajo los orificios 10
profundidad de inmersion en el bafio

de agua 60

5. SOPORTES METALICOS: para estabilizacion 60°C y 0°C; la dimension
de los soportes es (mm):

profundidad 45
6. TUBOS DE MUESTRA: la dimension de la muestra debe ser la siguiente
(mm): diametro externo 10,0 + 0,25
longitud 150
espesor de la pared 0,9 + 0,05

8. VASOS DE PRECIPITACION: con capacidad de 50ml.
9. TERMOMETRO: de 110°C, con esacala de 0.5°C.
10. PAPEL FILTRO -  HORNILLA ELECTRICA.
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PROCEDIMIENTO :

a) Caliente la grasa cuando menos a 80°C en una bafio de agua, filtrar, si la
muestra no se presenta clara recalentarla a 80°C.

b) Homogenizar completamente la muestra, llenar los tubos con la muestra
(uno por cada temperatura de medicion) hasta una profundidad de por lo
menos 3 c¢m., pero no sobre el nivel de la parte alta del bloque. La parte
externa de los tubos debe estar limpia y seca.

¢) Colocar los tubos de muestra conteniendo la grasa fundida en un soporte
en el bafio de agua a 60°C , mantenerlos por lo menos 5 minutos.

d) Colocar los tubos, luego de temperados a 60°C, en un soporte en el bafio
de agua a 0°C. Mantenerlos en el bario por 60 + 2 minutos.

e) Sacar los tubos del bafio de 0°C , secarlos rapidamente evitando el

calentamiento.

f) Colocar los tubos en los bloques de los diferentes bafios de agua (los
orificios deben estar limpios y secos) a la temperatura de medicion deseada
por unos 30 a 35 minutos. Usar un tubo de muestra para cada bario.

g) Sacar los tubos y transferirlos tan rapida como sea posible al portador de
muestra del equipo NMR, asegurandose que el tubo toque el fondo del
porta muestra.

h) Lea el contenido de solidos en el medidor luego que la lampara de control
o el boton de medida (pc20) se apaga.

i) Registrar el valor observando a t°C como N t.

j) Remueva el tubo del equipo.

k) Repita el procedimiento completo hasta que todas las muestras hayan sido

medidas.

Expresion de los Resultados
El reporte del porcentaje de solidos NMR, es como en el siguiente ejemplode
un tanque de estearina:

N 10= 74.2 %
N 20= 432 %
N 30= 20.1 %
N 35= 10.1 %
N 40 = 4.9 %

Estos resultados no se comparan con ninguna especificacion, los valores N de
cada grasa desodorizada son utilizados en el area de Envasado para
ingresarlos en un programa informatico que realiza las formulaciones de
margarinas y mantecas.
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Observaciones

El requirimiento de medir el N t luego de estabilizacion por 30-35 min. a la
temperatura seleccionada determina el numero de tubos de muestra que
puedan ser manipulados en una corrida, este es alrededor de 20 tubos. Si se
van a medir mas tubos bien sea debido al nimero de muestras, el niumero de
temperaturas 0 ambos, una segunda corrida de no mas de 20 tubos debe
iniciarse del bafio de 60°C aproximadamente 10 min. después de la primera.

Los orificios de los bloques metalicos en los diferentes bafios, deben secarse
frecuentemente, ya que la humedad puede condensarse en los orificios.

No se deben frotar los tubos con muestra, cuando se encuentren en los
diferentes bafios, pues esto puede interferir con los resultados. Solo los tubos
a 60°C y 0°C deben ser cuidadosa y rapidamente secados antes de ser
colocados en los bloques metalicos a diferentes temperaturas.

Los valores de la fase solida dependen del tiempo de enfriamiento en los
tubos. De aqui que es escencial ceiiirse estrictamente a las dimensiones
prescritas de los tubos.

Las tapas para cerrar los tubos deben ser usadas, aunque normalmente no es
necesario.

Los limites de dimensiones dadas para los orificios de los bloques metalicos
deben seiiirse estrictamente, pues de otra manera es de esperarse diferencias
de transferencias de calor entre el tubo de muestra y el bloque de metal.

Tener siempre estables las temperaturas de todos los baifios, controlandolo
con termoOmetros que vallan de 0.5°C de diferencia.

La cantidad de muestra en los tubos no debe exceder de los 3 cm., pero
tampoco debe ser usado mucho menos.
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I1I.4 CLOUD POINT

Concepto

Cuando a una muestra de grasa fundida, se la enfria y se agita
constantemente, se llega a originar una turbidez, debido a la formacion de
cristales de grasa, y se continua hasta que la grasa alcanza una densidad
determinada. La temperatura a la que alcanza ésta densidad es lo que se
denomina PUNTO DE TURBIDEZ.

Introduccién

La temperatura de turbidez de una composicion dada de una grasa, es por
lo general, constante dentro de ciertos limites y depende, en primer lugar,
de la cantidad de grasa saturada que haya presente. Por lo tanto, el punto de
turbidez es una indicacion de la consistencia que puede esperarse después
de la solidificacion de la grasa. Sin embargo, cualquier correlacion
especifica entre el punto de turbidez y la consistencia, se limita por lo
general a una unica formulacion o a un tipo dado de hidrogenacion.

El punto de turbidez es un criterio util, puesto que es sensible, y el método
se puede realizar facil y rapidamente. Una aplicacion importante de este
procedimiento, es seguir el progreso de la hidrogenacion en la produccion
tanto de grasas comestibles como no comestibles.

Cuando se ensayan muestras de temperaturas de turbidez desconocidas, el
baiio de enfriamiento debe iniciarse a temperatura suficientemente alta para
evitar un sobrenfriamiento y debe bajarse lentamente, manteniendo un
gradiente de 3 a 5°C entre el bafio y la muestra. De esta forma se establece
la temperatura del bafio para una muestra dada. Se realiza entonces un
segundo ensayo con el bafio mantenido unos 3 a 5 ° C por debajo del punto
de turbidez obtenido en la determinacion anterior.

La agitacion debe efectuarse manualmente y el punto final puede
observarse visualmente. No obstante puede mejorarse la deteccion del
punto final, mediante el empleo de algin artificio fotoeléctrico. La
reproduccion del método visual es de + 0,5°C aproximadamente, mientras
que la reproduccion del procedimiento fotoeléctrico es de + 0,2 a + 0,3°C.

Fundamento

Una muestra de grasa es enfriada con agitacion constante hasta originar una
turbidez y alcanzar una densidad determinada. La agitacion se la realiza
con un termémetro 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 observacion
del bulbo.

Equipos

1.- BANO a 0°C , baiio 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

1.- Mezclar la muestra de grasa.

2.- Llenar el vaso (45 ml. de muestra).

3.- Calentar la muestra a 130°C.

4.- Retirar, enfriar hasta 90°C.

5.- Iniciar el enfriamiento del vaso con su contenido en un bafio de agua a
0°C.

6.- Agitar con el termometro, justamente lo necesario para mantener una
temperatura uniforme.

7.- Cuando la muestra alcance una temperatura de unos 10°C por encima
del Cloud Point, comenzar una agitacion mas fuerte, constante y rapida, en
movimientos circulares, para evitar el sobreenfriamiento y solidificacién de
los cristales de grasa en las paredes y parte inferior del vaso.

8.- Inspeccionar la muestra a intervalos regulares y rapidos. No retirar el
termometro del vaso.

9.- El punto de turbidez es la temperatura a la que no se ve la porcion del
termometro sumergido en el aceite, cuando se observa horizontalmente a
través del frasco y de la muestra.

Ejemplo: Cloud Point de una oleina = 3°C.

Aunque el Cloud Point no es un parametro de control, si lo es de
referencia para conocer la calidad de una oleina, y posiblemente su
comportamiento dentro de formulas de aceites. Una oléina con un Cloud
Point del ejemplo seria de buena calidad.

Observaciones
La cantidad de muestra a analizar no debe ser menor de 45ml. y debe estar

libre de humedad, por lo que se la calienta hasta 130°C.

Al inspeccionar la muestra de forma horizontal y en intervalos regulares, se
lo hara de forma rapida, para evitar el calentamiento de la misma.
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No retirar el termometro desde el momento en que empiece la agitacion
fuerte y constante, puesto que podrian introducirse burbujas de aire que
dificultarian el ensayo.

El frasco se mantiene en una posicion tal que la superficie de la muestra en
el frasco y la del agua en el baiio, estén aproximadamente al mismo nivel.

38



Informe de Practicas Profesionales Corporacién Jaboneria Nacional
Verdnica Hernandez

I1L.5 DETERMINACION DEL COLD TEST (ENSAYO EN FRiO)

Introduccién

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

Aplicacion

El método puede aplicarse a todos los aceites secados y refinados con la
excepcion del aceite de groundnut. Puede utilizarse para seguir el proceso
de winterizacion (de aceite de girasol) lo cual implica la reduccion 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 0°C.

Fundamento

Un aceite es enfriado a 0°C 6 10°C, por espacio de 5 1/2 a 12 horas, es
chequeado visualmente, hasta presencia de una nubosidad, causada por la
aparicion de cristales de grasa.

Reactivos y Materiales

1. Agua helada a 0°C y 10°C. El agua helada es preparada mezclando
cubos de hielo picados y agua, o si es posible, bafios con termorregulador.
2. EQUIPOS

2.1 TUBOS DE MUESTRA: de vidrio claro y provisto de tapas roscas
que cierren herméticamente.

2.2 BANO DE AGUA O ESTUFA: de 0 o 10 °C respectivamente la
temperatura y la capacidad es suficiente para permitir la inmersion total
del tubo.

2.3  TERMOMETRO: de -10 a 100 °C.

2.4  BEAKER O VASO: de 50 ml. de capacidad

2.5 PAPEL FILTRO, HORNILLA ELECTRICA.

Procedimiento
1. Llenar los tubos con la muestra fria del aceite claro a una altura de 6 — 8
cm (ver notas).
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2. Identifique los tubos con muestra de la siguiente manera: nombre, cdodigo,
tanque o cualquier otro dato que lo identifique. También la fecha y la hora en
que es colocado el tubo en la estufa o bano.

3 Sumergir el tubo completamente en el bafio de 0°C, o colocarlo dentro de
la estufa de 10°C.

4 Chequear regularmente que el aceite no presente la nubosidad o cristales.
Esto se lo realiza cada cuarto a media hora.

5. Al mismo tiempo observar que la temperatura del bafio o estufa sea la
correcta por el periodo completo de 5 1/2 a 12 horas.

6. Después de 5 ' horas retire el tubo del beaker y examine inmediatamente
si ha ocurrido la turbidez del aceite debido a cristales de grasa. Esto se realiza
sosteniendo el tubo al nivel del ojo en contra de un fondo brillante (ventana)
y examinando la muestra de aceite en un plano horizontal, esto es, viendo a
través de la capa de aproximadamente 27 mm de grosor. Debe tenerse
cuidado de que no se evaliien como si fueran cristales a burbujas de aire
finamente dispersados. Para pasar la prueba, la muestra debe estar
completamente clara y brillante (ver notas)

7. Si al final del tiempo establecido no presenta ninglin tipo de nube o
enturbiamiento, se retiran los tubos, y se reportara como negativo, se a las
51/2 6 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 muestra
hasta el momento en que presentd la nubosidad, reportandose como
positivo, Ej: 03h30 (+).

Cailculos y Expresion de los Resultados

El resultado del cold test consiste en la inspeccion visual de la muestra.

Se reporta indicando la cantidad de horas que demoré en presentar una
nubosidad, si se mantuvo claro todo el periodo, se indican las horas y se
reporta negativo (-)

Ejemplo:  Un tanque de oleina present6 enturbiamiento a las 4 horas con
30 minutos. Se reporta: Oleina del tanque X: 4h30 (+). Segin las
especificaciones, esta oleina estd 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 fusion del aceite y la cera,
aproximadamente 80°C. Subsecuentemente la muestra tibia debe filtrarse
en papel filtro. Este pretratamiento debe anotarse en el informe analitico.
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- Debe tenerse cuidado de que la muestra no contenga humedad ya que esto
puede acusar turbidez. Si se observan gotas de agua, el agua debe
removerse calentando la muestra hasta 130°C mientras se agita
continuamente. Esto debe mencionarse en el informe de analisis.

- Si se desea, esta prueba puede continuarse por re-examinacion de la
muestra en intervalos diarios después de la examinacion de 5 2 horas. La
muestra puede ser colocada en un refrigerador a temperatura entre 0 y 5°C.
En caso del aceite de girasol, se puede considerar al aceite libre de cera si
después de 5 dias no hay aparicion de nubosidad o turbidez.

- Algunas descripciones del Cold Test prescriben 24 horas a 0°C. Ambos
periodos, 5 %2 y 24 horas no pueden excluir que el aceite se enturbie
después de un periodo de tiempo mas largo. Sin embargo, Unilever
Research Vlaardingen busca actualmente un método alternativo para el
cold test.

41

Ty



Informe de Practicas Profesionales Corporacién Jaboneria Nacional
Verénica Hernandez

1.6 DETERMINACION DEL COLOR

Introduccion

Hay dos métodos disponibles para la medicion de color de grasas y aceites.
El primer método, el cual se describe aqui, utiliza un colorimetro Lovibond
manual o automatico. En el método 2, descrito en el método UMA 0047, se
describe una escala dicromatica.

Aplicacién
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 comparacion de un sistema tricromatico
de filtros amarillo, rojo y azul. En la practica, se usan principalmente filtros
amarillos y rojos (ver notas).

Fundamento

La deteriminacion se fundamenta en la comparacion de la muestra al ser
colocada contra una fuente de luz, y por medio de filtros de colores se logra
una combinacion cercana al color de la muestra.

Equipos
1. TINTOMETRO LOVIBOND: con las siguientes cubetas o celdas y los
vidrios o filtros:
1.1 CELDAS: 1/4" un cuarto de pulgada

1 " una pulgada

2 " dos pulgadas

5 1/4"cinco un cuarto de pulg.
1.2 FILTROS y unidades:
AMARILLO: 0.1-09;1-9;10-70

ROJO: 0.1-09:;1-9;10-70
CELESTE: 0.1-09;1-9;10-40
BLANCO: 0.1-09;1-4

2. PAPEL FILTRO.

Procedimiento

1. Pretratamiento de la muestra

1.1 Caliente la muestra, si no es enteramente liquida a la temperatura de la
determinacion (temperatura ambiente, preferiblemente a 20 °C), hasta una
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temperatura que no exceda 10°C por encima de la cual es enteramente
liquida.

1.2 Si la muestra no es clara, filtre la muestra de aceite a través de un papel
filtro para remover la turbidez debido a tierra o agua.

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

CELDAS

CRUDO

- 1-5%"

2 "

1 L

1 L

5%"
l ”

l "

l n

l L

1 "

2"
1/4"

1/4"
1/4 "

3. Analisis en el método manual

3.1 Revise que las ventanas de la celda y los filtros estén limpios y no
cubiertos de una pelicula de aceite y de que no estan rajados ni empanados
3.2 Para todos los aceites coloque vidrios incoloros en frente de la celda
que contiene el aceite.

3.3 Iguale el color del aceite con el filtro amarillo y rojo seleccionados, en
la primera aproximacion. La relacion es de 10 a 1 (amarillo y rojo
respectivamente; excepto para el aceite de ballena y palma cruda). Solo se
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abandona ésta relacion si una determinacion satisfactoria no es posible de
ésta manera. Los filtros azules se usan al final.

3.4 El color se lo expresa en las unidades de los filtros, sefialando el
tamaiio de la celdilla de medicion empleada.

Cailculo Y Expresion de los Resultados
Informe los resultados en 1 decimal; declare el tamafio de la celda de
medicion.

Ejemplo: Color de Aceite La Favorita:

18.0 A— 1.8 R—-0.0 C (amarillo - rojo — celeste).
Segun las especificaciones nombradas anteriormente, el color de este aceite
esta dentro de las especificaciones, se registra el resultado en los formatos.

Notas y Casos Especiales

- En la version previa de este método se prescribia el suo del Tintometro
AF960. El Tintémetro automatico Lovibond AF960 fue construido para
Unilever para reeemplazar el Tintometro Lovibond manual (AF-900), para
muchos propésitos de rutina. La produccion y provision 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
internacionalmente como un método estandar fuera de Unilever. Ahora un
equipo nuevo, PFX990 esta en el mercado y se han llevado a cabo
comparaciones entre el aparato de medicion de color Lovibond manual,
Modelo F de tintometro Ltd, y el antiguo AF960 automatico y el nuevo
PFX990, en Unimills, Zwijndrecht, NL. El PFX990 puede utilizarse con
varias escalas diferentes y para estos experimentos se ha aplicado la escala
Lovibond estandar (Amarillo, Rojo, Azul y neutral). Los resultados
muestran que el PFX990, usando la escala Lovibond estandar, muestra un
buen acuerdo con el Modelo F, el cual se recomienda en el método de
referencia. Sin embargo, el AF960 (aunque ampliamente utilizado en
Unilever) se desvia de los estandares, especialmente en los valores altos
amarillo. Por lo tanto, 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 desaparecera gradualmente y sera reemplazado. Con respecto
a las especificaciones esto resultara en colores amarillos ligeramente
cambiados, pero estos son mejores de acuerdo a Estandares Internacionales.
- La Tintometer Ltd. Ha discontinuado los slides incoloros como vidrios
separados, 1-7, ya que constantemente causaban 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 automaticamente, cada vez se utilizan los
vidrios incoloros.

- El aceite utilizado para igualar los colores no debe ser utilizado para
ninguna otra determinacion.

- Los filtros azules se usan rara vez. Son necesarios s6lo cuando el aceite
muestra un tinte verdoso, el cual a veces es el caso en aceite de linaza, soja,
aceite endurecido de pescado y acidos grasoso de calidad pobre.

- Un estandar de aproximadamente rojo 3.9 y amarillo 20 (los valores
exactos pueden variar y estan especificados para cada estandar) se
encuentra disponible del fabricante.
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1.7 DETERMINACION DE HUMEDAD EN ACEITES

Introduccion

Debe distinguirse con claridad las diferencias entre determinacion de agua
y determinacion de humedad o de sustancia seca. Todos los productos que
contienen sustancias aromaticas o gustativas, aldehidos, aliféticos,
aromaticos, alcoholes u otras facilmente volatiles, al calentarlos pueden
perder peso debido a su volatilizacion. Se habla entonces de determinacion
de humedad o de la determinacion del contenido total de materias volatiles.

Por tanto, la balanza determinadora de humedad LJ16-M no puede realizar
una mera determinacion selectiva de agua, sino inicamente la proporcion
total de materias volatiles 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 util acudir a un analisis con un método alternativo (por
Ej: valoracion Karl Fischer para la determinacion selectiva de agua).

Por consiguiente, el LJ16-M es idoneo para casi todos los productos, salvo
para productos azucarados mixtos y productos muy poco homogéneos.

Fundamento

El agua contenida en la muestra es evaporada rapidamente por el
calentamiento infrarrojo 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.

Materiales
Platillos de Aluminio desechables

Equipo
Balanza de determinacion de humedad Metler LJ16-M

Procedimiento

1.- Encender la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)

2.- Encender la lampara infrarroja (aplastar el boton de color NARANJA
localizado en la parte posterior izquierda).

3.- Observar que la temperatura, el tiempo y el porcentaje, sean los

correctos:
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A) Temperatura: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en
140 °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

A

i

\%

B) Tiempo aplastar la tecla correspondiente y observar que esté
en AUTO, o sea automatico, luego dar ENTER.

C) PORCENTAJE :  aplastar la tecla correspondiente y observar que &L,
| ; BOTON ROJO permanezca encendido.

4.- Levantar la tapa, colocar 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 10 g. de ACEITE .

6.- Tapar y aplastar la tecla START, hasta que el boton rojo deje de
parpadear y en la pantalla salga 0,0 %

7.- Esperar hasta que el boton 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

contrario como el encendido.

Ejemplo

El resultado de una determinacién de humedad de un aceite crudo de palma
fue de: 1.23%, 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 concesion por parte de la gerencia.
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Observacion
Es necesario que la muestra cubra completamente la superficie del platillo

en forma homogénea, para obtener un resultado correcto.

El platillo debe estar colocado entre las medidas correspondientes, de lo
contrario la balanza no podra determinar correctamente 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 podra determinar la
humedad en la muestra.
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1.8 DETERMINACION DE HUMEDAD EN MARGARINAS

Introduccion

Debe distinguirse con claridad las diferencias entre determinacion de agua
y determinacion de humedad o de sustancia seca. Todos los productos que
contienen sustancias aromaticas o gustativas, aldehidos, alifaticos,
aromaticos, alcoholes u otras facilmente volatiles, al calentarlos pueden
perder peso debido a su volatilizacion. Se habla entonces de determinacion
de humedad o de la determinacion del contenido total de materias volatiles.

Por tanto, el LJ16-M no puede realizar una mera determinacion selectiva de
agua, sino unicamente la proporcion total de materias volatiles 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 util acudir a un analisis con un método alternativo (por
Ej: valoracion Karl Fischer para la determinacion selectiva de agua).

Por consiguiente, el LJ16-M es idoneo para casi todos los productos, salvo
para productos azucarados mixtos y productos muy poco homogeéneos.

Fundamento

El agua contenida en la muestra es evaporada rapidamente por el
calentamiento infrarrojo 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.

Equipo
Balanza de determinacion de humedad Metler LJ116-M

Sustancias y Materiales
Platillos de aluminio desechables
Polvo secante

Procedimientp

1.- Encender la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)

2.- Encender la lampara infrarroja (aplastar el boton de color NARANJA
localizado en la parte posterior izquierda).

3.- Observar que la temperatura, el tiempo y el porcentaje, sean los

correctos:
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A) Temperatura: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en
155 °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

oC A
\%

B) Tiempo: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en
AUTO, o sea automatico, luego dar ENTER.

C) PORCENTAIJE :  aplastar la tecla correspondiente y observar que &
TV BOTON ROJO permanezca encendido.

; e

0...100

4.- Levantar la tapa, colocar 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.- Pesar alrededor de 3 de polvo secante (blanco).

6.- Retirar el platillo de la balanza, y con la ayuda de una tapa, esparcir el
polvo secante por todo el platillo en forma homogénea.

7.- Colocar el platillo dentro de la balanza, cerrar la tapa, aplastar la tecla
START, hasta que el boton rojo deje de parpadear y en la pantalla salga
0,0 %, que aumenta progresivamente.

8.- Se da por finalizada la determinacion de humedad en el polvo secante,
cuando el botén 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.
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10.- Pesar de 3 a 4 g. de margarina (mezclar bien la muestra antes de

pesar).

11.- Tapar, aplastar la tecla START hasta que el boton rojo deje de
parpadear, y se observa en la pantalla 0,0 %.

12.- Esperar hasta que el boton rojo de START comience de nuevo a
parpadear, observar en la pantalla el resultado.

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

decimal, Ej: 15,76% = 15,8%.

14.- Levantar la tapa, retirar el platillo y apagar todo el equipo en sentido
contrario como el encendido.

Ejemplo: El resultado de una margarina, mostrado en la pantalla, es de
15.54%, lo cual indica que el producto esta dentro de la especificacion y
por lo tanto se procede a registrar el resultado y continuar con los demas
analisis.

Observaciones:

- 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 estar colocado entre las medidas correspondientes, de lo
contrario la balanza no podra determinar 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 podra determinar la
humedad en la muestra.

- 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
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II1.9 DETERMINACION DE IMPUREZAS

Concepto
Impureza es la presencia de una sustancia 6 cuerpo extrafio en otra, pero en
baja concentracion.

Introducciéon

Se define como impureza a toda aquella sustancia 6 cuerpo s6lido que no es
grasa o aceite, como por ejemplo: arena, tierra, palos, diversos residuos
minerales, incluyendo jabones calcicos, metales, etc.

Las impurezas, tal como se la define frecuentemente, tienen limites
especificos, fijados en los contratos de compra y venta. Asi como también
tiene limitaciones del contenido de impurezas en los contratos referentes.

Existen varios métodos para la determinacion de impurezas, entre los mas
usados esta: el Método Gravimétrico y por Centrifugacion. Siendo éste
tltimo el mas utilizado por la rapidez en dar el resultado.

Fundamento

El aceite o grasa homogeneizado, es sometido a altas revoluciones por un
tiempo determinado. Logrando la separacion del aceite en dos fases: solida
(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 8000 rpm.
TUBOS DE CENTRIFUGA: son tubos conicos, de diferente capacidad (de

15 ml.para la determinacion de impurezas en aceite).

Procedimiento

1.- Homogeneizar la muestra.

2.- Llenar dos tubos de centrifuga hasta 10 ml. con la muestra de aceite.
3.- Encender el equipo (la centrifuga).

4.- Abrir la tapa y colocar los tubos dentro del lugar indicado en oposicion
uno del otro.

5.- Cerrar 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.- Terminado el tiempo, abrir la tapa.
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9.- Retirar los tubos.

10.- Observar la separacion de las dos fases, leer el volumen de fase solida
(parte inferior) directamente.

11.- Realizar los calculos respectivos en porcentaje. Por ejemplo: El
volumen de impurezas, de una muestra de palma cruda, en el tubo llega
hasta la linea indicadora 0.1, se realiza la operacion por regla de tres:

0 smsmn 15
PR — - 100

x = 0 67 % de impurezas.

Segun este resultado, al compararlo con las especificaciones, esta
materia prima tiene un excedente de impurezas que podria afectar en el
proceso, por lo que se comunica telefonicamente el resultado para no
permitir el ingreso de este tanquero.

53



Informe de Practicas Profesionales Corporacitén Jaboneria Nacional
Veronica Hernandez

[1L.10 INDICE DE PEROXIDO

Concepto

Se denomina "Indice de Peroxido" a los miliequivalentes de oxigeno activo
contenidos en un kilogramo de la materia ensayada (grasa), calculados a
partir del yodo liberado del yoduro de potasio, operando en las condiciones
que se indican en la metédica.

Introduccion

Las grasa al igual que otras sustancias no saturadas, sufren una oxidacion
espontanea por el oxigeno atmosférico. El resultado de una prolongada
oxidacion de las grasas es el desarrollo de una rancidez, acompafiada de una
pérdida de palabilidad y el comienzo de sabores y olores no deseables.

Aungue el deterioro de las grasas puede provenir de otras causas distintas a la
oxidacién, tal como la oxidacién de enzima o microorganismos, la
OXIDACION es la causa mas importante desde el punto de vista practico. La
luz y el calor, asi como ciertas impurezas, tales como el agua y metales,
aceleran ésta accion.

Existen pruebas de que la fase inicial en la oxidacion de una grasa, es la
adicion de oxigeno al atomo de carbono alfa del doble enlace de una cadena
de acido graso, con la formacion de HIDROPEROXIDOS.

Ha sido costumbre nombrar como peroxidos a los productos de la
descomposicion inicial de las grasas y asi se les designa en la mayoria de
publicaciones relativas a los analisis de éstas sustancias.

Debe entenderse sin embargo que alin cuando se haga referencia a los
peroxidos, éste término comprende los productos de descomposicion
primaria de la oxidacion de las grasas, cualquiera que sea su composicion.

La reaccion secundaria y los productos que resulten de la oxidacion, incluyen
compuestos tales como perécidos, aldehidos, cetonas, 6xidos de etileno
sustituidos, acidos, alcoholes, diversas combinaciones de €stos y agua.

En las primeras fases de oxidacion de una grasa, hay un pequefio 0 ningun
cambio en la composicion, sabor u olor, mientras que hay una lenta
concentracion de los peroxido. Este periodo se denomina con frecuencia

PERIODO DE INICIACION, cuya duracién esta relacionada con la
resistencia de la grasa a la oxidacion.
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El segundo periodo sigue directamente al primero y representa un estado en
el que tiene lugar rapidamente la oxidacion, se desarrolla la rancidez y los
olores y sabores asociados con ella, y el contenido de peroxido aumenta en
proporcion acelerada.

Fundamento

El indice de peroxido es determinado, sometiendo a una solucién de yoduro
de potasio en acido acético glacial, a los efectos oxidantes de peroxidos a
temperatura ambiente. El yodo liberado es titulado con Thiosulfato de sodio
0,001 N.

El indice de peroxido de una grasa es una medida de su contenido de oxigeno
reactivo, expresado en términos de miliequivalentes de oxigeno por 1000 g.

de grasa.

Reactivos

SOLVENTE: mezcle 2 volimenes de Acido Acético glacial y un volumen de
cloroformo.

YODURO DE POTASIO: solucién saturada. Disuelva 4 partes de yoduro de
potasio Q.P. en 3 partes de agua destilada. Guarde la solucion en frascos
oscuros. Cuando la titulacion del blanco se haga mayor de 0,2 ml. de
Thiosulfato de sodio 0,001 N., descartar la solucion.

THIOSULFATO DE SODIO: solucién acuosa 0,001 N 6 0,002 N Prepararla
diariamente a partir de una solucién 0,1N exactamente estandarizada.
INDICADOR DE ALMIDON: solucion al 1 %.

Equipos

BALANZA DIGITAL ELECTRICA: con decimales 0,01.

FIOLA O MATRAZ: con capacidad de 200-250 ml. con tapon de vidrio
BURETA: de 25 - 50 ml. de capacidad 6 buretas automaticas.
PROBETAS: de 25ml., 100ml. de capacidad

PIPETAS: de 1 ml., 5 mlL

Procedimiento

1. Pesar 8 g. de muestra, con una precision de 5 mg. en un matraz esmerilado
de 250 ml.

2. Agregar 25 ml. del solvente, la mezcla de 4cido acético - cloroformica
(1)

3. Agitar, hasta que se disuelva la muestra, en caso contrario calentar
ligeramente a 60°C en baiio Maria, hasta disolucion.
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Agregar 1 ml. de solucion de yoduro de potasio (4:3).

Agitar por 1 minuto constantemente.

Aiiadir 35 ml. de agua destilada, seguir agitando.

E inmediatamente agregarle alrededor de 1ml. de la solucion indicadora
de almidon.

8. Se observa:

e si hay cambio de color (pardo negruzco) se titula
inmediatamente con solucion de thiosulfato de sodio 0,001 N. Y
se realizan los calculos respectivos.

e Sipermanece transparente, se reporta negativo.

9. Corra simultineamente un blanco, el consumo de thiosulfato debe ser
cero, ¢ insignificante.

= a0 [

Calculos
lOOOx(Vl-Vz)XN
VALOR DE PEROXIDO (Meq O2/K grasa) =

W

Donde:

W = Peso (en g.) de la muestra.

V, = Volumen (en ml.)de thiosulfato de sodio empleado en la prueba.
V, = Volumen (en ml.) de thiosulfato de sodio empleado en le blanco.
N = Normalidad de la solucién de Thiosulfato de sodio.

Ejemplo:  de una muestra de Aceite La Favorita

W=8.12¢g
V1=0.5 ml
V2=0
N=0.001050

[ Peroxido= 1000 x (0.5 — 0) x 0.001050 = 0.06 meq.
8.12

Los resultados se redondean en un decimal: 0.1 meq

Aunque se prefiere que los productos terminados, y los aceites refinados,
blanqueados y desodorizados tengan un peroxido de 0.0 meq, en un caso asi,
éste es muy bajo y entra en la especificaciones, por lo su valor seria
registrado en los formatos y el material aprobado.
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REACCION.-
O O
|
21 "+R-C-C-R —» L+ R-C=C-R+ O,
PEROXIDO
I, + 28203: e 8406: 4 21"
Observaciones

En el presente método se pueden presentar los siguientes errores:

a) La absorcion de yodo en los enlaces no saturados de los materiales grasos.

b) Liberacion del yodo del yoduro de potasio por el Oxigeno presente en la
solucién que esté siendo valorada (denominado ERROR DE OXIGENO).

¢) Variaciones en el peso de la muestra.

d) Variaciones en las condiciones de reaccion, tales como el tiempo y la
temperatura.

e) Eltipoy el grado del disolvente empleado.

f) Forma de yoduro de potasio empleado (solucién saturada).

g) La constitucion y reactividad del peréxido que se va a valorar.

ERROR DE OXIGENO: El oxigeno en la solucion de la muestra, disolvente
y reaccionante, origina la liberacion del yodo del yoduro de potasio, ésta
reaccion a veces conduce a resultados altos. La reaccion se acelera por la luz
y se aumenta por la presencia de peréxidos.

DISOLVENTES: Se emplea mas corrientemente una mezcla de acido acético
glacial y cloroformo, que cualquier otro disolvente de grasas. Sin embargo
los resultados pueden variar si se cambia la relacion acética-cloroformica.

CONDICIONES DE REACCION: Entre las condiciones de reaccion
tenemos: el tiempo de reaccion, la temperatura, son factores que alteran la
reaccion.

YODURO POTASICO: Es mas conveniente una solucion acuosa de yoduro
de potasio, pero es fundamental que la solucion esté saturada, con objeto de
mantener un exceso de yoduro. Para asegurar ésta saturacion debe haber
cristales no disueltos de yoduro en el fondo de la solucion.
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VOLUMEN DE LA MUESTRA: El indice de peroxido varia con la cantidad
de muestra, es decir, son desproporcionalmente bajos con cantidades
crecientes de muestra.
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IIL11 VALOR DE pH

Fundamento

El valor de pH de una margarina es determinado en la fase acuosa
suficientemente clara con un electrodo de vidrio. La fase acuosa es
obtenida fundiendo la margarina a una temperatura que no exceda los 60°C
y separando la capa de agua.

Equipo
Medidor de pH estandar: con electrodo de vidrio y calomelano.

Procedimiento

1.- Funda de 100-200 g. de margarina en un vaso de vidrio.

2.- Luego de enfriar, pipetee la cantidad requerida de suero de la capa acuosa
y filtre a través de papel filtro.

3.- Mida el valor de pH a 18°C a la capa acuosa lo suficientemente clara.

4.- Asegurese que la unidad de medicion esté calibrado para determinar el pH
y la temperatura, antes de su uso.

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

6.- Sumergir el electrodo del pH y la sonda de temperatura en la solucion de
prueba, agitar y esperar un minuto para que se estabilice.

7.- La pantalla mostrara la lectura del pH compensada para la temperatura de

la solucion prueba. Ejemplo: 5.64

8.- Presione la tecla "RANGE" para seleccionar entre pH y la medicion de

temperatura.

9.- Si se desea compensacion de temperatura manual, mueva la sonda de
temperatura manual y anote la temperatura de la solucion prueba usando
un termometro.

10.-Luego de cada medicion apagar el equipo con la tecla "ON/OFF".
Mantener el electrodo con un protector.

Observaciones
" Suficientemente claro " implica que todas las particulas que son removibles

por centrifugacion o filtrado, han sido de hecho removidas.

Si se usa leche en la preparacién de las margarinas, la capa de suero puede no
ser enteramente clara luego de centrifugar o filtrar.

Lavar el electrodo y el compensador de temperatura después de usarlo en
cualquier solucion, sea buffer o muestra.
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No retirar del soporte, el electrodo ni el compensador de temperatura, en
cualquiera de las mediciones que se realicen.

Apagar el equipo inmediatamente después de usarlo.
NOTA: En caso de que el Potenciometro se encuentre en reparacion o

dafiado se prodeceré a determinar el pH con Tirillas de papel indicador de
0-14.
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11.12 ANALISIS EN SEMILLAS DE PREPARACION

Introduccion

La SEMILLA DE ACHOTE (BIXA ORELLANA) de COMPRA
LOCAL es utilizada como ingrediente en la preparacion del achiote La
Favorita, para recibirla y aprobar su compra se le debe determinar:
Humedad, impurezas, granos daifiados, color (extraccion con aceite) en el
concentrado y como producto final.

A) DETERMINACION DE HUMEDAD .-

Fundamento

[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 infrarrojo, y la
pantalla de la balanza muestra el resultado a partir del peso inicial
registrado en su memoria.

Materiales
Molino
Platillo de aluminio desechable

Procedimiento

1. Muela una pequeiia cantidad de la muestra.

2. Inmediatamente encienda la balanza (aplastar la tecla ON/OFF)

3. Encender la lampara infrarroja (aplastar el boton de color NARANJA
localizado en la parte posterior izquierda).

4. Observar que la temperatura, el tiempo y el porcentaje, sean los
correctos:

A) Temperatura: aplastar la tecla correspondiente y observar que esté en
140 °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

A
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B) Tiempo aplastar la tecla correspondiente y observar que esté
en AUTO, o sea automatico, luego dar ENTER.

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

4.- Levantar la tapa, colocar 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 boton rojo deje de
parpadear y en la pantalla salga 0,0 %

7.- Esperar hasta que el boton 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

contrario como el encendido.

Ejemplo: El resultado de una muestra de achiote fue de 16.42 % de
humedad, esta semilla no podria ser comprada por la compaifiia ya que por
el alto contenido de humedad podria desarrollar problemas de hongos
durante su almacenamiento hasta que sea procesado, el resultado es
comunicado al Jefe de Bodega para que no acepte el material.

B) DETERMINACION DE GRANOS DANADOS -

Procedimiento

1. Pese 25 g de muestra de semilla de achiote.

2. Coloque las semillas previamente pesadas sobre un fondo blanco y por
visualizacién separe los granos dafiados, partidos, con mohos.

3. Pese los granos dafiados resultantes

4. Determine el porcentaje de granos dafiados por medio de regla de tres

Ejemplo:
Peso inicial: 25 g
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Peso granos dafiados: 0.82 g

v R ~ 100
Ry p— ~ x=328%

si se tratara de la misma muestra a la que se determino la alta humedad,
podriamos ver que también se sale de la especificacion de granos dafiados,
aunque un solo parametro fuera de orden basta para rechazar una materia
prima, con este serian dos los que estan fuera de especificacion.

G) DETERMINACION DE COLOR EN ACEITE CON
ACHOTE.-

Fundamento

Se realiza una extraccion del color de la semilla de achiote a nivel de
laboratorio recreando las condiciones del proceso para determinar por
escala dicromatrica el color del extracto y del producto terminado.

Procedimiento

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

oleina.

2.- Se calienta hasta 120°C, con agitacion constante por unos 5 minutos
para extraccion total de la bixina.

3.- Se filtra y se observa el color en celda de 1”. (CONCENTRADO )

4.- Del concentrado se toma 30 ml. y se lleva a 100ml con aceite de soya.

5.- Se observa el color en celda de 17 (PRODUCTO TERMINADO).

Especificaciones
Extracto: minimo 70.0 amarillo, 70.0 rojo, 0.0 Celeste.
Producto Terminado: minimo 33.0 amarillo, 33.0 rojo, 0.0 celeste.
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I11. 13 INDICE DE REFRACCION

Aplicacion

La determinacion del indice de refraccion en grasa y aceites animales o
vegetales se utiliza para su identificacion asi como para la establecimiento de
su grado de pureza como una prueba complementaria.

Concepto

El indice de refraccion se define como la relacién de la velocidad de la luz de
una longitud de onda definida ( la linea medida D del sodio), en el aire y su
velocidad en la grasa liquida o el aceite.

Introduccién

El indice de refraccion es una constante adimensional, que depende del
caracter y del estado de una sustancia examinada. Puesto que es una
constante de la grasa, es de utilidad tanto para la identificacién como para el
analisis cuantitativo.

El indice de refraccion esta en relacion con la estructura y composicion de los
4cidos grasos, ambos aumentan conforme aumenta la longitud de las cadenas
de hidrocarburos y el nimero de enlaces dobles de las cadenas.

Los indices de refraccion de los glicérido simples, son considerablemente
mas altos que los de los correspondientes acidos grasos.

Mientras que el indice de refraccion esta relacionado con la estructura
molecular y la insaturacién, para un mismo tipo de aceite las variaciones
debidas a ésta Gltima son mayores que las variaciones por otras causas.

Por esta razon y porque el indice de refraccion es facil y rapidamente
determinado, es un medio apropiado para seguir el proceso de la
hidrogenacion.

El indice de refraccion de una sustancia depende de la longitud de onda a la
que se haya medido. Normalmente, para las grasas y aceites, se emplea la luz
de sodio, es decir, la linea D del sodio (5893A).

El indice de refraccion se lo expresa como n D, donde t es la temperatura en °
C y D representa la linea de luz del sodio.
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El indice de refraccion varia con la longitud de onda de la luz empleada y con
la temperatura a la que se realizan las mediciones. Por lo tanto para la
uniformidad de los resultados, ambas deben normalizarse.

En general, el indice de refraccion disminuye cuando aumenta la temperatura
y cuando aumenta la longitud de onda del rayo luminoso; por lo general el 1.
de refraccion de la mayor parte de las sustancias se determinan a 25 ° C.

Pero existen excepciones, puesto que las sustancias a analizar deben estar en
estado liquido en el momento de hacer la medicion, entonces la temperatura
varia ya que existen triglicéridos naturales que no son liquidos a 25°C. Esto
ocurre en el caso de las grasas de animales y de aceites vegetales
hidrogenados.

Es deseable un control exacto de la temperatura con un margen de + 0.2 ° C,
puesto que los indices de refraccion, tanto del disolvente como de las grasas y
aceites animales y vegetales varian apreciablemente con la temperatura.

Fundamento

El indice de refraccion de una grasa liquida o una muestra de aceite se mide
por medio de un refractometro adecuado a una temperatura usando una
fuente de luz monocromatica que emita una luz de longitud de onda bien
definida (limparas de vapor de sodio).

Equipos

REFRACTOMETRO: tipo ABBE capaz de medir indice de refraccion
con aproximacion de + 0.0001 y con un rango de 1,3000 a 1,7000.

FUENTE DE LUZ: lampara de vapor de sodio.

BANO DE AGUA: termostaticamente controlado y equipado con una bomba
de circulacion, capaz de mantener la temperatura dentro de un rango de + 0,2
° C y conectado al refractometro.

HORNILLA ELECTRICA

VASOS DE VIDRIO: con capacidad de 50 ml.

PAPEL FILTRO, AGITADOR, ALGODON, ALCOHOL.

Procedimiento
La preparacion, calibracion y medicion depende del Refractometro a usar:

Preparacion de la Muestra

1. Homogeneizar bien la muestra.
2. Filtrar la muestra a través de papel filtro.
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3. Calentar la muestra para eliminar cualquier resto de humedad que
contenga. Enfriar a temperatura ambiente.
4. Leer el indice de refraccion segun el equipo que se va a utilizar:

A) REFRACTOMETRO AUTO ABBE REICHERT-JUNG

1.- La superficie del prisma y el orificio para la muestra deben estar
completamente limpios después de que se lea cada muestra. Pequefios
residuos pueden afectar la precision de las lecturas.

2.- Seleccionar el modo con el cual se desea operar "ND".

3.- Presione la tecla "TEMP" para confirmar la temperatura, llevar y

mantener a 25°C el bafio.

4.- Poner la cantidad apropiada de la muestra (de 3 a 5 gotas), sin colocar el
recipiente que se utiliza cerca del prisma, para evitar que se raye. La
muestra debe cubrir el boton rojo.

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

6.- Presione la tecla "READ" y registre el valor.

7.- Apagar el equipo si no se va a realizar mas lecturas de muestras.

B) REFRACTOMETRO AUTO ABBE MARK 11

1. Estabilizar el equipo a 25 ° C de temperatura por lo menos 15 min.

2. Limpiar las superficies de los primas (movil y fijo) con alcohol y con la
ayuda de un algodon. Dejar secar.

3. Colocar unas gotas de muestra preparada en el prisma fijo y ajustar con el

prisma movil.

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

la temperatura del mismo.

5. Ajustar la luz, de forma que se obtenga una lectura lo més clara posible.

6. Colocar la linea divisoria entre el campo oscuro y el campo claro
exactamente en el punto de interseccion de las lineas en cruz.

7. Leer el indice de refraccion, aplastando el boton de "TEMP" para la
temperatura (que se encuentra a 25°C) e inmediatamente aplastar el boton
"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
parametro entra en las especificaciones, es registrado y confirma la
identidad de la muestra, se procede a aprobar la muestra.
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II1.14 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE SAL

Introduccion

Se describen dos métodos. Ambos métodos titulan con nitrato de plata, pero
el método UMA 0123 utiliza cromato de potasio como indicador, de acuerdo
a Mohr, en cambio el método UMA 0124 utiliza deteccion del punto final
potenciométrico. EI método UMA 0123 se conoce que da resultados
irregulares en casos de muestras con un alto contenido proteico, en este caso,
el método UMA 0124 debe utilizarse para todas las muestras.

Aplicacion

Este método es apropiado para margarinas y untables grasos con un
contenido de cloruro de sodio superior al 0.2%. Aplicado a muestras con
0.2% NaCl o menos, especialmente margarina para nutricion 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 titulacion de nitrado de plata de acuerdo a Mohr.

Fundamento

El cloruro de sodio es extraido con agua caliente y determinado en la
muestra neutralizada por titulacion de nitrato de plata utilizando como
indicador cromato de potasio.

Reactivos

1. Hidréxido de sodio, c(NaOH) = 0.1 mol/l solucion acuosa.
2. Acido sulfurico, ¢(H2S04) =0.05 ml/l solucién acuosa.

3. Cromato de potasio, solucion acuosa 10%

4. Nitrato de plata, c(AgNO;) = 0.1 mol/l solucion acuosa

Equipo

Matraz erlenmeyer, 300 ml

Bureta, los contenidos deben protegerse de la luz, ya sea con vidrio ambar
o envolviendo la bureta.

Balanza analitica, con exactitud de 0.5 mg.

Sistema de medicion de pH con electrodo apropiado.
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Procedimiento
1. Preparacion de la muestra
1.1 Muela particulas grandes y homogeneice la muestra.

2. Determinacion

2.1 Pese con exactitud aproximadamente 3 g de la solucion en el matraz
erlenmeyer.

22 Afada 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 Afiada 10 gotas de la solucion de cromato de potasio.

2.5 Titule los iones de cloruro con la solucién de nitrato de plata 0.1 mol/l
hasta que se pueda observar un color rojo.

Cilculos
W = Peso (en g) de la muestra
\% = volumen (en ml) de nitrato de plata
i = Molaridad del nitrato de plata
M (58.5 g/mol) = Masa molecular del cloruro de sodio

NaCl% =V xTxMx100
1000 x W

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

W=320g
V=15.83 ml
T= 0.0983
M= 5.85

NaCl%: 15.83x5.85x0.0983x100 = 0.28%
1000x3.20

segiin las especificaciones de la margarina (ver anexo 1), esta
concentracion de sal estaria muy elevada, por lo que se comunicaria el
resultado al Jefe de Envasado y se procederia a poner en cuarentena ese
lote, hasta que se tome la decision mas adecuada.

(vernota 15.1y 15.2)
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Expresion de los resultados
Reporte la concentracion de NaCl en 0.1%

Notas y Casos Especiales
- Debido a la naturaleza del cambio de color, usualmente se observa my
tarde. Se puede corregir esto restando 0.1 ml del volumen observado.
- Las muestras que tengan menos de 0.2% de NaCl deben ser titulados con
nitrato de plata 0.05 ml/l, o utilizando el método UMA 0124.
- El agua destilada utilizada debe estar bien caliente para obtener una buena
disolucion de la margarina, ademas el agua destilada debe estar libre de
cloruros.
- Al pesar ( en balanza analitica) la margarina en el matraz o fiola, no dejar
restos en las paredes, evitando de ésta manera la pérdida de muestra y el
resultado resulte erroneo.
- La agitacién de la solucion de la margarina mientras se estd enfriando,
debe ser cada 5 minutos para una mejor extraccion de los cloruros con el
agua caliente
- En la observacion del punto final, se debe tener en cuenta
a) Observar que aparezca un precipitado de color blanco, que
corresponde a la formacién de cloruro de plata.
b) Observar que el de color, de amarillo ( color inicial del indicador
cromato de potasio) a pardo - anaranjado del punto final no sea
acentuado.
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I11.15 DETERMINACION DEL SLIP POINT

Introduccion

Hay muchos métodos para determinar el “punto de fusion”, “punto de
solidificaciéon” o “punto de deslizamiento™ (slip point) de una grasa; estos
métodos frecuentemente dan valores diferentes e incluso con un solo método,
diferentes laboratorios pueden obtener diferentes resultados.

Los problemas son causados por el hecho de que las grasas no tienen un punto
de fusion, sino un rango de fusion. Mas aun, el rango de fusion de una grasa
depende del pre-tratamiento de la muestra, por ej. En su estado de
cristalizacién. La transicion de temperaturas entre las modificaciones de los
cristales y la tasa de transicion varia para diferentes grasas y esto significa y
esto significa que es imposible realizar un método estandar uniforme aplicable
a todas las grasas. Cualquier método es obligado a ser un compromiso: los
resultados obtenidos soélo tendran un valor relativo, y la reproductibilidad sera
razonable s6lo cuando el método sea minuciosamente estandarizado.

El slip point puede ser determinado por un método manual, que se describe
aqui o por un método automético, descrito en el método UMA 0033. Sin
embargo, los resultados de los dos métodos en general no son comparables,
especialmente con aceites y grasas que muestra polimorfismo (como aceites y
grasas que contengan acido laurico ).

Mas ain, en muchos paises se utilizan métodos manuales ligeramente
diferentes, que en general no caracterizan la tasa de enfriamiento y
calentamiento muy bien. Consecuentemente, el método manual con
frecuencia lleva resultados no reproducibles, especialmente entre laboratorios,
pero también dentro del mismo laboratorio.
El método automatico tiene la ventaja de que es reproducible tanto dentro
como entre laboratorios. Sin embargo, los resultados no se pueden comparar
con el método manual ya que:
- Las tasas de enfriamiento (y calentamiento) entre los métodos son
diferentes.
- El método manual utiliza presion hidrostitica y el método
automatico utiliza presién neumatica.
- El método manual utiliza capilares de vidria, mientras que el método
automatico utiliza capilares metalicos (resultando en una diferencia
en el coeficiente de friccion).
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Debido a que el monitor de slip point utilizado en el método automatico es un
desarrollo Unilever, sélo esta disponible para compaiias Unilever. Su
aplicacion principal por lo tanto es para proceso-control, mientras que para
transacciones comercales con una parte no Unilver frecuentemente se utiliza
el método manual prescrito.

Concepto

El punto 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.

Fundamento

Una pequefia columna de grasa fundida es cristalizada directamente en su
forma inestable, dentro de un capilar de punto de fusion abierto en ambos
extremos. El tubo capilar es luego fijado a un termometro e introducido a un
bafio de agua, de tal modo, que toda la columna de grasa este bajo el nivel del
agua. El bafio es calentado en forma establecida y se anota la temperatura a la
cual la grasa contiene la cantidad justa de componentes liquidos, para que la
columna de grasa se desplace hacia arriba, bajo la fuerza de la presion
hidrostatica.

Sustantcias y Materiales
Hielo
Cloruro de sodio

Equipos

Aparato eléctrico de calentamiento. La tasa de calentamiento debe ser tal,
que cuando la grasa sea calentada de 5°C, la altura en la temperatura de 25
— 35°C toma lugar en 2.5 — 3 minutos.

Termémetro calibrado.- graduado en 0.5.

Recipiente de vidrio para agua.

Capilares de slip point. Abiertos a ambos lados, diametro interno 0.9 — 1.1
mm, grosos de paredes 0.15 — 0.20 mm, longitud S cm.

Procedimiento

1. Llenado de los capilares de slip point
- Derrita la muestra de grasa completamente, mezcle bien de tal manera
que quede homogéneo, y filtre. Sumerja los capilares de slip point en la
grasa de tal manera que la columna sea de 1 cm de largo.
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- Limpie los capilares rapidamente en el exterior inmediatamente
después de llenarlos y entonces coloquelos contra un hielo por pocos
segundos hasta que se de la solidificacion.
- Adapte no mas de 4 capilares llenos al termémetro con un anillo de
caucho, de tal manera que la columna de grasa esté a la altura del bulbo
de mercurio del termometro.
- Coloque el termometro y los capilares dentro de una mezcla 2:1 de
hielo y sal a— 10 °C y manténgalos ahi por 5 minutos.
2. Determinacion del slip point
- Llene el recipiente de agua a una temperatura no mayor a 10°C para
slip points de hasta 40 °C. (Con slips points mayores, se puede tomar
agua a temperatura ambiente).
- Suspenda el termémetro 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 la temperatura hasta
el 0.5°c mas cercano en el cual la grasa, después de formar un
menisco, se desprenda completamente del extremo inferior del
capilar y se eleve.

Ejemplo
Al igual que la determinacion de sélidos, el slip point es un parametro de

referencia sobre el comportamiento de las grasas y un indice de su dureza.

Slip point de una estearina: 45.5 °C, esta grasa tiene un slip point alrededor
del especificado para ella.

12



Informe de Practicas Profesionales Corporacion Jaboneria Nacional
Ver6onica Hernandez

L7
0..

L)
0‘0

CONCLUSIONES

La Corporacion Jaboneria Nacional, Division Aceites y Grasas es
una empresa que a través de los afios, en su larga trayectoria en la
manufactura de aceites y grasas, ha estado siempre preocupada de la
calidad de sus productos, y ha ido incorporando poco a poco mas
controles del proceso, analisis fisico-quimicos, microbiol6gicos, de
evaluacion sensorial, considerando que se debe garantizar la
satisfaccion del consumidor y que es importante mantener un lugar
en el mercado nacional que garantice sus operaciones, y en estos
momentos, sobrellevar la recesion nacional.

La presencia del Laboratorio Central no solo se justifica por el
estricto control de la calidad de los productos, sino también por la
reduccion de pérdidas econémicas a la compaiiia que podrian 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
comportamiento en los mismos.

Las practicas 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 areas alimenticias, ayudan al
desenvolvimiento con personas de diferentes cargos. Aqui se puede
dar cuenta de a qué érea se tiene mas afinidad para establecerse o
especializarse dentro de la carrera, como produccion, laboratorio,
control de calidad, etc.

Los diferentes sistemas de calidad (ISO, TPM) aplicados en las
industrias con asesoria internacional, como el caso de la Corporacién
Jaboneria 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

» Es importante y de mucha utilidad al trabajar en el area de
laboratorio conocer en primer lugar el procesamiento de los
productos, de esta manera se puede asociar la razon de los analisis en
los diferentes puntos de control, asi como detectar mejor cualquier
anomalia en los productos.

» Es recomendable para cualquier planta de procesamiento, de
cualquier tamafio, contar con todo tipo de procedimientos escritos ya
sean de limpieza, elaboracion de productos hasta embalado. En el
caso del laboratorio es importante contar con procedimientos que
sirvan como guia para el analista para realizar todos los analisis
necesarios al momento de recibir materia prima, 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 el estado de la materia prima y
productos en proceso.

» Tanto las especificaciones de los productos como los procedimientos
deben encontrarse a disposicion de los analistas en el laboratorio,
para consultarlos inmediatamente en caso de dudar de resultados o
qué analisis deben realizarse a cualquier muestra que llegue.

» Especialmente importante es tener a disposicion todas las técnicas de
analisis que se realicen en el laboratorio.

» Es importante conocer y seguir el reglamento de seguridad industrial,
y en caso de no existir, enterarse de las normas a seguir en los usos
de reactivos 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 pequefia, se
actualicen los métodos que se utilizan, y que éstos sean respaldados
por organismos internacionales como ISO, en el caso de los
fabricantes de aceites, la AOCS, o la compafiia que maneja la
fabrica, en este caso Unilever.

» Existen temas que a pesar de los buenos conocimientos, informacion
técnica y cientifica son vistos brevemente durante los estudios
universitarios, en la carrera de Tecnologia de Alimentos seria 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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ANEXO # 1

ESPECIFICACIONES DE LA MARGARINA

Analisis Rangos Microbiolégico:

Humedad: 15.0a216.0 % Coliformes:10ufc/gr. max

Sal: 0.15 % Bacterias totales:300 ufc/gr. max
Acidez: 0.15 max. Hongos:20 ufc/gr. max.

[. peroxido: 0.4 max. Levaduras: 40ufc/gr. max.
N10: 53.0-60.0

N20: 32.0-38.0

N30: 13.0-16.0

N35: 8.0-11.0

N40: 2.0-5.0

0O.S.ITime a 110°C

Grasa: 80%

pH: 5.5-6.0

Slip point: 40.0-41.0




ANEXOS # 2
Reportes de Analisis

CORPORACION JABONERIA NACIONAL

Divisién Aceites y Grasas ANALISIS DE TANQUES
Departamento de Laboratorio ALMACENAMIENTO
de Control de Calidad
Material y Numero de Tanque Acidez |l Peroxido| Color |S. Point| SY
PQs (Estearina) tanque 40 0.02 0.0 25.0-25-0.0] 455 B
FH37 (aceite de pescado hidrogenado) tq 51 0.02 0.0 21.0-21-00] 48 B
PK (palmiste) tanque 42 0.03 0.1 18.0-1.8-0.0] 37 B
Observaciones:
lAnalista: Jefe de Laboratorio Central
IFCC-23347
CORPORACION JABONERIA NACIONAL
Division Aceites y Grasas ANALISIS DE TANQUES
Departamento de Laboratorio ALMACENAMIENTO
de Control de Calidad
Material y Namero de Tanque Acidez || Peroxido| Color |S. Point| SY
POs (Estearina) tanque 40 0.02 00 [25.0-2.500] 455 B
FH37 (aceite de pescado hidrogenado) tq 51 0.02 0.0 21.0-2.1-0.0f 48 B
PK (palmiste) tanque 42 0.03 0.1 [18.0-1.800[ 37 B

Observaciones:

Analista:

Jefe de Laboratorio Central

IFCC-23347




ANEXOS # 2

CORPORACION JABONERIA NACIONAL
Division Aceites y Grasas
Departamento de Laboratorio

de Control de Calidad

RECEPCION DE ACEITES CRUDOS

Material Recibido:

Procedencia:

ANALISIS DETERMINADOS

INICIAL FINAL PROMEDIO

ACIDEZ (%)

HUMEDAD (%)

IMPUREZAS (%)

COLOR (Amarillo-Rojo-Celeste)

|. REFRACCION

Observaciones: drenaje:

APROBADO RECHAZADO

nalista:

Jefe de Laboratorio Central

IFCC-01728

CORPORACION JABONERIA NACIONAL
Division Aceites y Grasas

Departamento de Laboratorio
de Control de Calidad

RECEPCION DE ACEITES CRUDOS

Material Recibido:

Procedencia:

ANALISIS DETERMINADOS

INICIAL FINAL PROMEDIO

ACIDEZ (%)

HUMEDAD (%)

IMPUREZAS (%)

COLOR (Amarillo-Rojo-Celeste)

|. REFRACCION

Observaciones: drenaje:

APROBADO RECHAZADQ

|Analista:

Jefe de Laboratorio Central

IFCC-01728




ANEXOS # 3

TECNICAS DE ANALISIS METODO :
DETERMINACION DE CERAS g ool
DETERMINACION DE CERAS
CONCEPTO.-

Las ceras son una mezcla o compuestos organicos de bajo punto de fusion, de alto peso molecular,
sélido a bajas temperaturas y, generalmente, similar en composicion a grasas y aceites, excepto en
que no contienen glicéridos. No toxicos.

INTRODUCCION.-

Las ceras en las semillas de aceite son dificiles de medir por su baja concentracion en aceites (0,02-
0,35%). 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 Gravimétrico que involucra el uso de un proceso de extraccion que requiere un
equipo especial y largo tiempo de extraccion.

Otro método practicado en el laboratorio involucra la Cromatografia de Gas Liquido (GLC) que analiza
los alcoholes hidrolizados de los esteres de las ceras. Aunque nos da valores aproximados, no nos
permite una répida determinacion del contenido de ceras.

Un método mas rapido 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
répido, pero que requiere equipamento mas especializado.

Los métodos presentados aqui es una modificacion de Brimberg y Wretensjo, usando algunos
solventes, principalmente de winternizacion para dar un método que es rapido y que es aplicado a
aceites crudos y procesados.

REACTIVOS:

SOLVENTE: Acefona, Q.P.

USO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Péag. 1



TECNICAS DE ANALISIS METODO :
A.O.C.S. pég.284 vol.59 n°7
DETERMINACION DE CERAS - - "

BANO DE AGUA: que mantenga a 0°C y otro bafio de agua caliente.

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 6 plancha eléctrica
PROCEDIMIENTO.-

1.- La muestra de aceite es calentada en la homilla eléctrica a 130°C, para evaporar la humedad.
2 - Filtrar en caliente a través de un papel filtro Whatman # 40, para remover material insoluble.
3.- Enfriario hasta temperatura ambiente.

4.- Medir 25 ml. de acetona Q.P. y transferir a una matraz de 50ml.

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

6.- Mezclar el aceite con la acetona y transfieralos al tubo especial para el Turbidimetro, hasta la linea
de enrase.

7.- Tapar y calentar el tubo por 5 minutos en un bafio de agua caliente hasta que se aclare.
8.- Transferir el tubo a un bafio a 0°C por 5 minutos.

9.- Retirar el 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).

11.- Se reporta directamente en NTU. Para aceites deodorizados debe ser mas bajo de 1 NTU.

RESULTADOS Y DISCUCIONES .-

1NTU = 15 ppm

Con el propésito de obtener una medida aproximada de las ceras del aceite por el proceso
turbidimétrico, una completa o cercana cristalizacion de la cera es requerida. La winternizacion puede

USO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Péag. 2



TECNICAS DE ANALISIS METODO :
A.O.C.S. pag.284 vol.59 n°7
DETERMINACION DE CERAS g :

llevarse a cabo mas rapido y completamente si una mezcla de acetona y hexano es adicionado al
aceite.

Pormque las ceras son relativamente insolubles en acetona, la adicién de acetona en el aceite es usado
para extraer las ceras por cristalizaciéon. Brimberg y Wretensjo sugirieron que las medidas del
turbidimetro en el aceite crudo seran dificiles debido a la presencia de fosfolipidos, los mismos que
retardan la cristalizacion.

El uso de acetona descrito aqui hace posible la aplicacion del método turbidimétrico a aceites crudos.
Una mezcla de 50:50 de acetona y aceite es colocada en un bafio de hielo y leido después de 5 min.
La formaciéon de nubes fue completa y uniforme para todas las muestras después de los 5 min.
Tiempos mas largos de enfriamiento produce error en la medida debido a acentamiento y coagulacion.

Con muchas muestras la mezcla se vuelve turbia tan pronto como el aceite es adicionado a la acetona
y si la muestra fuere enfriada a un bafio de hielo y luego leidas, se obtendrian resultados pobre. Se ha
descubierto que si las muestras fueran primero calentadas en un bafio de agua caliente hasta que se
aclaren y luego colocadas en un bafio frio, las lecturas serian uniformes y reproducibles.

Los resultados de la turbidimetria y las medidas GLC de ceras son comparados y examinaciones
visuales de aceites puestos en refrigeracion, los resultados de los valores turbidimétricos para
contenido de cera, concuerdan muy bien con los valores determinados por el GLC. El promedio
estandar de desviacion para ambos GLC y valores turbidimétricos para ceras en analisis triplicados es
de + 10%.

Aceites crudos y en varias etapas de procesamiento siempre muestran buena concordancia entre GLC
y valores turbidimétricos. Casi en todos los casos, los valores GLC son un poco altos con relacion a los
valores turbidimétricos. Esto es probablemente debido a la incompleta cristalizacioén ce la cera.

Aunque no es dafiino para la salud del ser humano, las ceras formaran un precipitado turbio durante la
refrigeracion del aceite, los cual no es aceptado por los consumidores. Un aceite de buena calidad se
mantendria 7 dias libre de formacion de turbidez durante la refrigeracion a 1 °C.

Aunque ahi parece haber una buena concordancia entre los valores GLC y los valores de cera
turbidimétricos, ninguno de ellos puede predecir la concentracion de cera en la que una muestra de
aceite se mantendria libre de formacién de turbidez. Todos los aceites crudos se vuelven turbios en
menos de un dia y muchos tan pronto como son refrigerados en un cuarto templado.

Mientras el contenido de cera baje de 100 ppm, el tiempo de enturbiamiento seria mayor, pero una
comelaciéon no podria ser obtenida entre el contenido de cera y el tiempo de enturbiamiento,
particularmente en contenido bajos de cera.

USO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Pég. 3



UNILEVER METHOD OF ANALYSIS

Numero UMA: 0045 Version Actual: 1

Cadigo Antiguo : A.llIb.6, A.IVE.5 Expedicion: 05/02/97

Fecha Actual: 07/01/2000

Tipo de Producto:  Aceites — Grasas - Untables

Titulo: Cold Test

Texto Uma:

INTRODUCCION

Se espera que los aceites liquidos se mantengan claros independientemente del periodo de
almacenamiento a temperatura ambiente. Sin embargo, algunos aceites tienden a
enturbiarse como resultado de la precipitacién de matenial ceroso. Las bajas temperaturas de
almacenamiento promueven dicha precipitacion y se necesita un ensayo en frio para evaluar
la estabilidad del aceite

1 APLICACION
El método puede aplicarse a todos los aceites secados y refinados con la excepcion del
aceite de groundnut. Puede utilizarse para seguir el proceso de winterizacion (de aceite de
girasol) lo cual implica la reduccién gradual del contenido de cera y esterolester en el aceite.

2 REFERENCIAS NORMATIVAS
AOCS Cc 11-53 (93) “Grasas y Aceites Comerciales, Cold Test”

3 CONCEPTO
El método caracteriza un aceite con respecto a su capacidad de permanecer clara durante el
almacenamiento a 0°C.

4 FUNDAMENTO
Un aceite es enfriado a 0°C 6 10°C, por espacio de 5 1/2 a 12 horas, es chequeado
visualmente, hasta presencia de una nubosidad, causada por la aparicion de cristales de
grasa.

5 REACTIVOS Y MATERIALES

5.1  Agua helada a 0°C. El agua helada es preparada mezclando cubos de hielo picados y agua.

6 EQUIPOS

6.1 TUBOS DE MUESTRA: de vidrio claro y provisto de tapas roscas que cierren

herméticamente.

6.2 BANO DE AGUA O ESTUFA: de 0 o 10 °C respectivamente la temperatura y la capacidad es
suficiente para permitir la inmersion total del tubo.

6.3 TERMOMETROQO: de -10 a 100 °C.

6.4 BEAKER O VASO: de 50 ml. de capacidad

6.5 PAPEL FILTRO, HORNILLA ELECTRICA.

USO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Pag. 1



UNILEVER METHOD OF ANALYSIS

8.1
82

83

8.4

8.5

8.6

8.7

8.8

10

11

12

13
13.1

13.2

TECNICA DE MUESTREO
No disponible

PROCEDIMIENTO

Llenar los tubos con la muestra fria del aceite claro a una altura de 6 — 8 cm (ver notas).
Identifique los tubos con muestra de la siguiente manera: nombre, codigo, tanque o cualquier
otro dato que lo identifique. También la fecha y la hora en que es colocado el tubo en la
estufa o bafo.

Sumergir el tubo completamente en el bafio de 0°C, o colocario dentro de la estufa de 10°C.
Chequear regularmente que el aceite no presente la nubosidad o cristales. Esto se lo realiza
cada cuarto a media hora.

Al mismo tiempo observar que la temperatura del bafio o estufa sea la correcta por el
periodo completo de 5 1/2 a 12 horas.

Después de 5 ¥ horas retire el tubo del beaker y examine inmediatamente si ha ocurrido la
turbidez del aceite debido a cristales de grasa. Esto se realiza sosteniendo el tubo al nivel
del ojo en contra de un fondo brillante (ventana) y examinando la muestra de aceite en un
plano horizontal, esto es, viendo a través de la capa de aproximadamente 27 mm de grosor.
Debe tenerse cuidado de que no se evaltien como si fueran cristales a burbujas de aire
finamente dispersados. Para pasar la prueba, la muestra debe estar completamente clara y
brillante (ver notas)

Si al final del tiempo establecido no presenta ningun tipo de nube o enturbiamiento, se
retiran los tubos, y se reportard como negativo, se a las 51/2 6 12 horas.

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 muestra hasta el momento en que presento la
nubosidad, reportandose como positivo, Ej: 03h30 (+).

CALCULOS Y EXPRESION DE RESULTADOS
El resultado del cold test cosiste en la inspeccion visual de la muestra.

INFORMACION PRIMARIA Y PROCESADA
La informacién primaria provienen de los resultados de la inspeccion visual.

PRECISION DEL METODO
No disponible

ASEGURAMIENTO Y CONTROL DE CALIDAD
No disponible

CASOS ESPECIALES Y NOTAS

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

Debe tenerse cuidado de que la muestra no contenga humedad ya que esto puede acusar
turbidez. Si se observan gotas de agua, el agua debe removerse calentando la muestra
hasta 130°C mientras se agita continuamente. Esto debe mencionarse en el informe de
analisis.

USQO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Pag. 2



UNILEVER METHOD OF ANALYSIS

13.3 Si se desea, esta prueba puede continuarse por re-examinacién de la muestra en intervalos
diarios después de la examinacion de 5 Y% horas. La muestra puede ser colocada en un
refrigerador a temperatura entre 0 y 5°C. En caso del aceite de girasol, se puede considerar
al aceite libre de cera si después de 5 dias no hay aparicién de nubosidad o turbidez.

13.4 Algunas descripciones del Cold Test prescriben 24 horas a 0°C. Ambos periodos, 5 % y 24
horas no pueden excluir que el aceite se enturbie después de un periodo de tiempo mas
largo. Sin embargo, Unilever Research Vlaardingen busca actualmente un método
alterativo para el cold test.

14 REFERENCIAS
ISO/DIS 4142 (1997) “Material de vidrio para laboratorio. Tubos de prueba y tubos de
cultivo.”

USO INTERNO LABORATORIO CENTRAL Pag. 3
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1) Aditvos snadidos, en porcentaje, é_:

vl Contenido de vitaminas, :’“

1) M neteexpresada en pramos. :

i) Lo e Fabricacita del producta " Fabnesdo en o Couador”,

i) Bdicaaon de lematenia prima fundamen tal utilizada, segin lo cual, podr

sers ThLargarin g onen vege al " Marganina de odgen animal” o " Maigaring &

engen animalyegetal’,

0.2.1 Nose emplearin feyendas clusivas a 13 mante quilla.,

(Ceonctinga)
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L NORMAS A COMSULTAR

INEN S
INUN 38

Srusas y aceites comestibivs Muestneo,

Grasas y aceites. Octenninaeion o Ia acides. )

INUN 163 alan wguilla. Determmacion cel con i o cluriry r!-’/ sodio
INLML6 Mantequii, Oetermieacion e o po

/
Sdidn por eolen Lanien to
INIM GS

Manreepntla, O vermgeoacion el contenido ce gr s
INEN VIO A eitta, Génmenes comunes.

INLH 17]
INLN 172
INEN 275
INLN 282

dasiteqguitla. Contaje de acterias coltlorn:y
Maimteouilta, Livacdiras ¥ hongos,
Margacina, Dewrminacion de vitaming A.

Margarnia Detenningcion de vitaming 0.

£.2 NORMAS PUBLICADAS SOURE LL TEMA

WHUN 200 Macgarma Beqguiisos,

2.3 BASLS DL ESTUDIO

Nomia Colombiana 1COMTTC 20, Grasas Y oocertes comesihles, Mo deomesa ostitato Colosnbiane

de Mot Tecmcss. Bozat, 14964,

: X . ) .
Notma CACIRS 32 Neana liternacional secomendacds priva ba avsrgacing. Provrama Congunta FAOJGMS

R ; o
sobre Homas Alimen s Comision Codes Alimentanes, Roma, 1969,

Nuta - Senitania de Alientos OF SARPAMNIALULZ,. Marganaa. OPSJOMS, Olicing  Samitari

Panamericana Washinaton, 11049,

L ) . b € Ao g g |
UATLLY, Abtons Accntes y grosas ncastoiaes 2das oo Uditonal Reverte, S, 1961 {00 3 R |
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