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Excelen tísimos· sefiores;

OSORIO

JUAN CARLOS

DISPONGO, 1.2. Procedimiento.

1.2.1, La muestra .es fluida y perfectamente limpia.
Para todas las determinaciones, antes de realizar la toma

para ensayo, agitar la ID'Qestra como medida de precaución.
1,2.2. La muestra es fluida, pero presenta turbidez o mate~

ria depositada. .
1.2.2,1. Para las determinaciones; Impurezas. agua y mate·

rias volá.tiles, e insaponificable, agitar' enérgicamente la mues­
tra para homogeneizarla lo mejor posible -antes de la toma para
ensayo.

1.2.2.2. Para los demás métodos colocar la muestra en estufa
a 500 C. Cuando aquélla alcance esta temperatura, agitar enér­
gicamente. Dejar decantar. Filtrar sobre papel en la estufa
mantenida a 500 C. El filtrado debe ser limpio.

1.2.3. La muestra es sólida.

Colocar en estufa matenida a una temperatura 100 C supe­
rior a la de fusión presumible de la muestra. Operar como en
1.2.1 si la muestr.a fundida es fluida y perfectamente. limpia:
y como en 1.2.2 Sl la muestra fundida presenta turbidez o ma.
teria depositada.

1.3. Referencia.

1. International Union oí Pure aud Applied Chemistry. Stan­
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soaps. 1964.
Ir. A. l.

2. CARACTEREs ORGANOLEPTICOS

2.1. Principio.

Caracteres organolépticos son las cualidades de las sustan­
cias grasas perceptibles directamente por los sentidos. Por lo
tanto: . su determinación es fundamentalmente subjetiva; no
permitIendo establecer, en general, métodos concretos y de~
finidos;

3.1. Principio.

Este métodO' tiene por objeto establecer una escala de índices
para la denominación del color de los aceites de oliva y de
semillas, que no contengan, examinados por la visión humana,
tonalidades rojizas, es decir, que sólo representen tonalidades
variables del amarillo al verde.

El índice de color A. B. T. indica cuantos mI de una diso·
lución V15 M de fosfato disódico de Sorensen deberá contener
por litro, una mezcla de dicha disolución con otra VIS M de
fosfato monopotásico, para que agregando un número suficiente
de mI de una disolución al 0,04 por 100 de azul de bromotimol.
preparada en la forma que se indica más adelante, se origine
una coloración idéntica a la del aceite, examinando por transo
parencia, con la visión humana, una capa de 25 mm de esposar,
de la materia grasa y de la disolución patrón.

3.2. Material y aparatos.

Variará del amarillo al verde. Para los aceites de oliva y
orujo se medirá por el método ",Indice de color A. B. T .... En
los demás aceites refinados se medirá en el sistema Lovibond,
utilizando cubetas de 5,25 pulgadas.

s. INDICE DE COLOR A, B. T.

2.4. Color.

2.2. Aspecto;

Se considerará de aspecto correcto cuando sometida la mues.
tra de aceite, durante 24 horas, a una tempRratura de 200 C ±
± 20 C, se observe homogénea, limpia y transparente.

2.3. Olor y sabor..

Serán los normales según el tipo de aceite, y con los aromas
propios y caracteristicos, sin que se advierta en ningún caso
síntomas organoléJ!'ticos de rancidez.

ORDEN de 31 de enero de 1077 por la que se
establecen los Métodos Oftciates de Análisis de
Aceites y Grasas. Cereales y Derivados. ,Productos
Lácteos y Productos Derivados de la UVa.

16116

El Ministro de la Presidencia,
JDSE MANUEL OTERO NOV AS

Tercero.-Quedan derogadas las dis.posiciones de igualo in­
ferior rango que se opongan a la presente Orden.

Cuarto.-La presente disposición entrará en vigor a los trein·
ta días de su publicaciOn en el «Boletín Oficial del Estado...

. Lo digo a VV. EE. a los procedentes efectos.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 31 de enero de- 1977.

Dado 'en Madrid a once de julio de mil novecientos setenta
y sjete.

E:xcmos. Sres. Ministros del Ejército, Hacienda, Gobernación,
Industria, Agricultura y Comercio.

Articulo úl1ico.-Se prorroga hasta el día treinta y uno de
agosto de mil novecientos setenta y siete la vigencia del Real
Decreto dos mil ciento catorce/mil novecientos setenta y seis,
de dieciséis de julio, por el que se determina el rendimiento
de los alcoholes de melazas procedentes de la fabricación de
azucar de remolacha y los precios de estos alcoholes para usos
industriales.

El Decreto 2519/1974, de 9-de agosto, sobre entrada en vigor,
aplicación y desarrollo del Código Alimentario Español, con­
templa la necesidad de completar la normativa vigente en pro·
duetos de consumo humano, ¡jara 10 que es imprescindible la
fijación de límites de componentes en la normalización de los
diferentes productos, limites que dependen en la mayoria de
los casos de las técnicas analíticas a emplear.

Por otra parte, la actuación de los distintos Ministerios en
el ámbito de sus respectivas competencias, requiere el análisis
de idénticos componentes de los productos de consumo humano,
si bien en diferentes fases de elaboraci6n o comercialización.

Por todo lo anterior, parece lógico unificar criterios y aunar
esfuerzos mediante el establecimiento de métodos de análisis
oficiales únicos para todos los Ministerios.

Para la redacción-de los citados métodos de análisis, hecha
conjuntamente por cualificados especialistas de los Ministerios
interesados, se ha considerado conveniente adaptarse en lo
posible a los aprobados por Organismos Internacionales eSpe­
cializados en la materia, con el fin de aprovechar la experienM

cia habida en su aplicación y de facilitar la confrontación de
los resultados en las relaciones comerciales supranacionales.

En consecuencia, a propuesta de los Ministros del Efército,
Hacienda, Goberna-ción, Industria, Agricultura y Comercio, esta
Rresidencia del Gobierno dispone:

Primero.-5e aprueban como oficiales los métodos de análi·
sis de Aceites y Grasas, .Cereales y Derivados, Productos Lácteos
y Productos Derivados do la Uva que se citan en los anexos 1,
2, 3 Y 4.

Sogundo.-Cuando no existan métodos oficiales para deter~

minados análisis, y hasta que sean estudiados por el Grupo
d'"; Trabajo correspondiente, podrán ser utilizados los adoptados
por Organismos nacionales o internacion'ales de reconocida sol­
vencia.

ANEXO I

METODOS DE ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS

3.2.1. Tubos de vidrio noutro de 25 mm de diámetro interior
y 140 mm de longitud.

3.3. Reactivos.
1. PRRPARACION DE LA MUESTRA

1.1. Principio.

Este método establece las condiciones generales de prepara~

ción de la muestra; las de carácter particular están indicadas
en los métodos correspondientes.

3.3.1. Disolución 1/15 M de fosfato monopotásico. Disolver
9,078 g de KH2POl. en agua destilada y hervida. hasta completar
1 lltro.

3.3.2. Disolución 1/15 M de fosfato disódico. Disolver 11.88
gramos de Na2HPOl.· 2H~O en agua destilada y hervida, hasta
completar 1 litro~
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3.3.3. Disolución de azul de brornotimol al 0,04 por 100. Tri­
turar en un mortero de ágata 0,1 'g de azul de bromotimol,
agregar, poco a poco, y removiendo, 3,5 mI de NaOH o,asN.
Cuando se ha. disuelto, observándose sólo la. turbidez ligera,
llevar íntegramente, la disolución a un matraz aforado de
250 mI, utilizando para lavar el mortero' agua. destilada y her­
vida. Agregar al matraz agua. destilada y hervida hasta com4

pletar la cuarta parte de su volumen, y calentar en baño de
agua a 80°_90° e, hasta disolución completa. Enfriar hasta la
temperatura ambiente. completando con agua destilada y her­
vida. hasta el enrase.

3.4. Procedimiento.

3.4.1. Preparación de los patrones de color. Poner en cada
uno de los' nueve tuboS de vidrio, los volúmenes de las diso­
luciones de fosfato monopotásico y disódico que se indican en
el cuadro que figura a continuación. Agregar 2 mI de la diso­
lución de azul de bromotimol y agitar los tubos.

superior del tubo capilar, introducir el termómetro, pesar y
anotar. la temperatura. de la determinación.

4.3.2. Grasas sólidas. Llenar el picnómetro hasta las tres
cuartas partes, aproximadamente, de su altura, con la grasa.
Dejar 1 hora en estufa. a la tempuatura de fusión de la
grasa, enfriar. pesar. Añadir agua. a la temperatura. de refe­
rencia, ha.sta el borde superior del picnómetro, dejar 1 hora
en un baño a la temperatura de refenmcin, secar el }:licnómetro
y pesar.

4.4. Cdlculo.

CalCUlar la densidad expresada en g/cm:l y referida a una
temperatura que generalmente sera de 20° e para los aceites
y de 40°. 60" C. etc., para las grasas sólidas:

4.4.1. Aceites y grasas liquidas.

P"-P
Densidad =---- D g/cm3

P'-P

4. DENSIDAD

==~--'-=~==~----

4.1. Principio.

Se determina la. masa de la unidad de volumen, expresada en
gramos por centímetro cúbico. a una temperatura dada. La
densidad se representa por d.

La temperatura se ha de controlar exactamente ya que la
densidad de las materias grasas varía aproximadamente 0,00068
por grado.

La temperatura de la determinación no diferirá de la de re­
ferencia en más de 5° C.

4.2. M(z.terial y aparatos.

• 4.2.1. Picnómetro normal, o con termómetro acoplado de
SO mI aproximadamente.

4.3. Procedimiento.

4.3.1. Aceites y grasas liqu).das. Para la determinación de
la densidad el picnómetro ha de estar a 1& temperatura cons­
tante del medio ambiente. Llenar _el picnómetro hasta ~l borde

En esta escala el índice o corresponde al patrón con colo~

ración amarilla y el 200 al de la verde, presentando los 1nter~

medios, tonos verdosos ascendentes del O al 200.
Si es necesario preparar otras series con las mismas mezclas

de fosfatos, pero poniendo volúmenes mayores o menores de
azul de bromotimo, para obtener intensidades más fuertes o
más débiles del ttlno normal qUé se fija en este método. De­
signar estos nuevos indices colocando entre paréntesis, a con­
tinuación de los que se establecen en este método, el número
de mI de a.zul de bromotimol utilizados.

Estos patrones se conservan mucho tiempo en la oscuridad.
bastando en general una comprobación cada 6 meses, por
comparación con disoluciones recién preparadas.

3.4.2. Detérminació:il del 'indice de color. El aceite cuyo co­
lo:' se quiere describir debe tener una tempel'atura aproximada
de -20° e y estar completamente transparente, filtrándose si
presenta turbidez.

Llenar de aceite hasta las tres cuartas partes uno de los
tubos; observar por transparencia, mirando en dirección nor­
mal a.l eje del tubo, con cuál de los colores de la escala de
patrones se identifica. colocando detrás de los tubos una hoja
de papel blanco.

3.5. Expresión de resultados.

3.5.1. El índice de color se expresará por un número, corres­
pondiente a los mI del patrón con el que se ha identificado la
muestra.

3.8. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una- Norma Espa­
ñola 55.021.

00 0,999868 110 0,999637 210 0,998019
10 0,999927 12" 0,999525 ..o 0,997697
20 0,999968 130 0._ 230 0,997565
30 0,999992 140 0,999271 240 0,997323
40 1,00000o W 0,999126 260 0,997071
60 0,999992 160 -0.998970 260 0,996810
60 0,999968 1'" 0,998801 2'" 0,996539
70 0,999929 160 0,998622 260 0.996259
80 0,999876 19" 0,998432 29° 0,995971
90 0.999808 20" 0.9ll823O 300 0,995673

tOO 0,999728

Los valores dados son numéricamente iguales a la densidad
absoluta en g/mI.

,. PRUEBA DEL FRIü

p"-p
Densidad = D g/cm'

(P' -Pl':" (P'" - P")

P :::;: peso .en g del picnómetro vado.
P' = peso en g del picnómetro lleno con agua a la temperatu~

ra de referencia..
P" = peso en g delp1cnómetro lleno con aceite a la tempera­

tura de referencia.
P" , = peso en g del picnómetro lleno con grasa yagua a la tem'­

peratura de referencia..
D = densidad del agua a la temperatura de la determinación

(tabla 4.n.

4.4.3. Correcciones.

El valor de la densidad calculado anteriormente puede co­
rregirse del efecto del empuje del aire por la fórmula.

Densidad corregida = d + 0.0012 U -dl

d = densidad sin corregir.

4.5. Observaciones.

La temperatura de la determinación y la. temperatura de
referencia se relacionan en la siguiente forma:

d' = d + (t - t1 0,00068 si t > t'
d' = d - (t' - tl 0,00068 si t < t'

d = densidad a la temperatura de la determinación t.
d' :::;: densidad a la temperatura de referencia t·.

4.6. Referencias.

1. Intarnational Unian of Pure and Applied Chemistry. Stan­
dard Methods for t.he Analysis of Dils, Fats and Soaps. 1954.

2. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

TABLA 4.1

Densido-d del agua en función de la. temperatura, tomando como
unidad la masa de 1 ml de (z.gua a 4" e

4.4.2.· Grasas sólidas.

5.1. Principio.

Este método rilide la resistencia de la muestra a la crista­
lización y se usa corrientemente como un indice de los pro­
cesos de desmargarización.

Es aplicable a todos los aceites vegetales y animales refi-
nados 'f secos.

5.2. Material y aparatos.

5.2.1. Frascos de vidrio de WlOS 115 mI, limpios y secos.
5~2!.2:. Bafto d~ a¡ua y. hielo: !%,oceado:. Llenazo un recipi~nte

0,00
1,25
2,50
3,75
5.00
6,25
7,50
8,75

10,00

Disolución
1/15 M en mI.
Na.HPO.2.H.O

50,00
48,75
47,50
46,25
45,00
43,75
42,50
41,25
40,00

Disolución
VIS M en mI.

KH, PO,

o
25
60
76

100
126
150
176
200

Indica A. B. T.
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de 2 6 3 litros de capacidad con hielo finamente machacado. y
añadir agua fría en cantidad suficiente para que quede cu­
bierto el Cierre del frasco que- contenga la muestra.

5.3. Pl"ocedimiento.

Filtrar una cantidad suficiente de muestra (200 a 300 mI) a
través de papel de filtro. Calentar el filtrado, agitándolo con­
tinuamente hasta que adquiera exactamente una temperatura
de 130° C.

Llenar completamente un frasco con el aceite muestra fil~

trado y tapar suavemente con un tapón de corcho. Llevar a
25° e eil un bafio de agua y recubrir el tapón con parafina.
- Sumergir el frasco en el baño agua-hielo, de forma que
quede cubierto el cierre de aquél. Reponer hielo para mantener
los o., e y el nivel primltivo.

Al cabo de cinco horas y media retirar el frasco del baño
y examinarlo detenidamente para ver si se han formado cris­
tales o enturbamiento. No confundir las burbujas de aire fina­
mente dispersadas con los cristales de grasa. La muestra habrá
resistido la prueba si se conserva. clara, limpia y brillante.

5.4. Expresión de resultados.

Negativa o positiva.

5.5. Observaciones.

El fin del calentam:iento inicial es eliminar las trazás de
_ humedad y destruir los núcleos cristalinos que pueden existir.

Ambos interferirían la prueba ocasionando enturbiamiento por
cristalización prematura.

5.6. Referencias.

1. American OH Chemists' Society. Official and Tentative Me­
thods. Cc 11-42.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.042.

6 INDICE DE REFRACCION

IU. Principio.

El in4ice de refracción de una sustancia dada es la razón de
la. velocidad de un rayo de luz en el vacío a la velocidad. de luz
a través de la sustancia. Por conveniencia práctica se refiere a
la relación aire-sustancia.

Es igualmente la relación del seno del ángulo de incidencia
al seno del angula de refracción.

El índice de refracción de una' sustancia dada varía con la
longitud --de onda del rayo de luz refractado y con la tempe­
ratura. Salvo indicación contraria el índice de refracción vie­
ne referido a la longitud de onda correspondiente a la línea
D 589,3 nro de la luz del sodio. El indice de refracción se indica
con la notación n t para to e y longitud de onda de la línea D
del sodio. Para otra radIación de distinta longitud de onda a to C,
la notación será ntA.

Con los refractóroetros usuales la observación se hace en
luz, difusa, provistos de- un dispositivo de acromatismo de la
radiación D de la luz del sodio.

8.2. Material y apara,tos.

6.2.1. Refractómetro de precisión, que permita apreciar como
mínimo las diezmilésimas, con prismas calentados por circula­
ción de líquido termostatado, ±O,l° C. Puede usarse una luz
blanca si el refractómetro utilizado posee un dispositivo de com·
pcnsación cromática.

8.3. Procedimiento.

El aceite debe estar limpio y exento de agua. Filtrar sobre
papel de filtro seco, con la ayuda, si es necesario, de sulfato
sódico anhidro. Llenar con la materia grasa el espacio com~

prendido entre los dos prismas. Hacer la lectura después de
5 minutos. al menos, de contacto. La temperatura de lectura
no debe sobrepasar en ± 2° la temperatura de referencia.

6.4. Cálculo.

Calcular el indice de refracción referido a la temperatura
de 20° para las grasas liquidas a eSa temperatura, y referido
a 400, 600, 800 o temperaturas superiores panl, ftls -naterias gra­
sas sólidas.

n t = n t ' + ft' - t) F si t' > t
n t = n t ' - (t - t') F si t' < t

n t ~ índice de refracción a la temperatura de ref-erencia too
n t • = índice de refracción a la temperatura de l('ctura t'o.

F = factor de corrección por temperatura. ~

F = 0,00035 para t = 200

F = 0,00036 para ~ = 400' o superior~

6.5. Referencias.

1. International Union oi Pure and Applied Chemistry. Stan~

dard Methods for the Analysis of OBs. Fats snd Soaps. 1964.
II-B.2.

2, Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
ñola 55.015.

7. PUNTO DE FUSION
7.1. Principio.

Las grasas y acei tes naturales, como mezclas de glicéridos y
otras sust.ancias no tienen punto de fusión neto y' definido. No
presentan punto crítico de sólido a líquido: este paso lo rea­
lizan gradualmente a través de estados pastosos hasta el com­
pletamente líquido.

Por tal razón. el punto de fusión de una grasa viene de­
finido en este método por dos temperaturas: Una, la inicial
de ablandamiento deslizante, y otra, final de líquido perfecta.
mente limpio.

7.2. Material:v apartas.

7.2.1. Tubo de vidrio en U de 1,4-1,5 mm de diá.metro, con
espesor de pared de 0,15-0,20 mm. VDa de las ramas de 80 mi·
límetros de largo, y la otra. de 60 mm (ésta ligeramente abo­
cada en el extremo). Distancia entre las dos ramas, 5 mm apro­
ximadamente.

7.2.2. Baiio de agua exenta de aire con dispositivo de ca­
lefacción lenta.

7.2.3. Termómetro hasta 700 C, graduado en décimas de
grado.

7.3. Procedimiento.

La determinación exacta de las dos temperaturas, inicial y
final, depende de las condiciones en que se realice la solidifi­
cación de la muestra.

Introducir la rama más larga. del tubo en la grasa fundida
a una temperatura. de 10"~C superior al punto de fusión pre·
sumible. Deslizar la columna de grasa tomada hasta 1 cm del
codo del tubo; la columna de grasa será aprOXImadamente de
1 cm de largo.

La grasa puede también introducirse al estado sólido en el
tubo, con ayuda de un hilo de platino.

Dejar enfriar el tubo con la grasa durante 24 horas a la tem­
peratura ambiente (por lo menos 100 más baja que el punto
inicial de ablandamiento).

Acoplar el tubo a lo largo del termómetro mediante un ani­
llo de goma, de forma que su curvatura coincida con el bulbo
del termómetro. Introducir termómetro y tubo en el baño de
agua; cuidar que el nivel de ésta sea inferior al de la rama
más corta.

Calentar lentamente, a razón de 0,1-0,20 C por minuto, ob­
Servando con una lupa la columna de grasa, bien iluminada
sobre fondo oscuro. La temperatura inicial es aquella en qué
la columna comienza a desconder (se descuelga]. La tempere.­
tura final corresponde a la desaparición de todo enturbiamien­
to y aspecto limpio.

En caso de duda del punto final se compara el tubo de en­
sayo con otro con grasa netamente fundida.

7.4. Expresión de los resultados.

Para utilización técnil::a de resultados puede ser suficiente
la indicación de la temperatura del punto inicial.

Pero si se utiliza sólo la expresión: ..Punto de fusión,., se
indicarán las dos temperaturas, inicial y final.

Si la grasa Se ha introducido en el tubo al estado sólido
s~ hará constar: ..Punto de fusión,. (sin fundir previamente la
grasa).

7.5. Referencia.

1. American Oil Chemists' Society. Official and Tentative Me­
thods. Cc 1-25.

8. HUMEDAD

(Método del XHolJ
8.1. Principio.

Este método determina la cantidad total de agua no com­
binada que se encuentra en la materia grasa.

8.2. Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de vidrio de cuello corto, de 300 a 500 mI de
capacidad, sobre el cual se adapta el aparato especial repre­
sentado en lafigura 8.1. Consta de un tubo cilíndrico graduado
en mI, provisto de llave de descarga en el extremo inferior;
en el superior Se adapta un reftigerante de reflujo. EntrE' éste
y la terminación de la graduación, lleva el tubo cHíndrico
otro tubo comunicante y paralelo a él, a cuyo extremo se adap­
ta el matraz~



B. O. ael E.-N~m.. 187 14 lullo 1977 15803

IJ
E
N

'"•o
'"

8.3. Reactivos.
a.3.1. Xileno.

8.4. Procedimiento.
Eliminar todo vestigio de grasa del tubo graduado y del

tubo interior del refrigerante, lavando sucesivamente con mez·
cla cromica•. agua destilada y acetona. Secar.

Pesar de 20 a 50 g de materia grasa, en el matraz ,seco. con
una ap:roxhnación de 0.1 g. Agregar de 100 a 300 mi de xiIeno
y algunos trozos de piedra pómez. Calental" progresivamente
hasta la ebullición y mantenerla hasta que el :rilano destilado
resulto limpio y no sepal"'e mas agua. Dejar en reposo basta
perfecta separación de la.s capas de xileno yagua. Leer el
volumen de agua.

a.5. Cálculo.

Calcular el contenido de agúa expresado en porcentaje.
100 V

Agua = ---- %
P

P = peso en g de la muestra.
V = volumen en mI de agua.

8.6. Observaciones.

Si' las gotas de agua qued&n adheridas a 18 pared del tubo.
desprenderlas calentando con precaución con una Uama. pe~
queña.

8.7. Referencias.
1. E. W. Dean, D. D. S'tark. Ind. Eng. Chem. 1920. 12. 488.
2. American 011 Chemists' Society. Official Etnd Tentative Me~

thods. ca. 2a~45

3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Ulla Norma Es­
pañola 55.00l.r3

-
25mi

._ lt ¡.-.-- G5~ 75 m

IH.&. i-lUMEDAD y MATERIAS VOLATILBS

(Método de la estufa de aire)

9(a).1. Principio.

Se establecen las condiciones ádecuadas para la determina­
ción. en las materias grasas, del agua y de las materias volá­
tiles, operando en las condiciones del ensayo.

Es apl1cablo a las grasas animales y vegetales,. con la ex­
cepción de los aceites secantes o semisecantes y los aceites
del grupo del coco.

9(&).2. Material:y aparatos.

9(a) .2.1. Estufa de desecación, con regulación de tempera-:
tura, pudiéndose calentar haste,. lsao e como minimo; la regu­
lación se efectuaré. entre unos limites de oscilación de ± r C.
siendo. además, la temperatura unifonne en todo el espacio
interior, tolerándose diferencias que no excedan de 10 e entre
posiciones extremas.

9(a) .2.2. Cápsulas de fondo plano, con dimensiones &proxi~

madas de 80 mm de 0 y 21() mm de altura. preferiblemente de
acero inoxidable o aluminio o. en su defecto. de porcelana.

9(a).2.3. Desecador. conteniendo como BgeZlte desecante sul~

fato cáldco o gel de síliCe de 6-20 mallas, o, en su detecto,
ácido sulfúrico monohidrato Cd = 1,84), aunque para asegurar
una desecación efectiva deberá ser renovado con frec~enc1a.

9(a).3. Procedimiento.

9(8) .3.1. Preparación de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantidad. con que se vaya a operar. Esto Se logra.
con las grasas auidas, agitando fuertemente el frasco que con~

tiene la muestra y vertiendo rápici&mente la cantidad aproZi~

macla que se vaya a pesar en la cilpsula en la que 8e efectúe
la desecación. Si se tratase de grasas sólidas o semJSólidas
a la temperatura ambiente, calentar suavemente en bBifto de
agua hasta conseguir el grado de fluidez conveniente. anidan.
do de no llegar a fundir completamente y homopnelzar con
un mezclador adecuado o simplemente con una espátula 11 no
se dispusiese de este instrumento.

9(al.3.2. Técnica operatoria.·

En una cápsula, desecada previamente en estufa a lOSO e '1
enfriada. en un desecador, pasar. con. exactitud de 1 miligramo,
una cantidad aproximada de S a 10 g demuestra. seg4n e)
contenido de humedad, preparada como se indica en 9(8).&1.

Colocar en la estufa, previamente regulada a 10&' C. mante~

niéndola AlU durante 30 minutos. Sacar y pasar a UD desecador
donde se defa enfriar; pesando a continuación. Repetir este
tratamiento, en operaciones sucesivas, hasta que la diferencia
entre dos pesadas consecutivas no exceda del 0,05 por l00~

9(a1.4. Cálculos.
Pa-Pf

% humedad y materia volétil= X 100
PM

__ 11

-.
-.

10-12 mm. 12-18 m.

Siendo:

Pa = peso, en gramos, de la cápsula con la m.uestra de grasa..
Pf = peso, en gramos. de la cápsula con la grasa al dar _por

terminada la desecación.
PM = peso. ~n gramos, de la muestra.

9(8).5. Referencias.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa­
Aola 55.020.

2. International Union of Puro and AppUed Chemistry Stan~

dard Methods for the Analysis oC Oils, Fats and Soaps. 1984,
JI. C.1.l.

E
E

'"..,

L'----l
Fij:ur.. 8.J.

9(bJ. HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES

(Método de la estufa de vacio)

9(bJ.l. Principio.

Se establecen las condiciones adecuadas para la determina~

ción del agua y las materias voláWes. ~ las condiciones del
ensayb. en 'materias grasas comérciales.

Es aplicable & todos los aceites y grasas del comercio, inclu­
yendo los aceites secantes y semisecantes. No es aplicable a 101
aceites del ,grupo del COOO, conteniendo un 1 por 100 o més de
ácidos grasos Ubres, ni a grasas qua hayan sido adicionadas
de monoglicéridos.

9Cb).2. Materia~:y aparat08.

9tb).2.l. Estufa de vacfo. Estufa en cuyo interior pueda
hacerse el vael0l bi9n sea con trompa de aguA O ClOD bomba
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de características adecuadas, pudiéndose mantener el vacío con
la estufa desocupada, al limite máximo alcanzable con la. trom­
pa de agua o 1 mm de Hg eQmo mlnimo. si se opera con bomba
de aceite. En las operaciones de desecación es preferible operar
con trompa de agua.
. Irá provista de dispositivos de calefacción y regulacióri de
temperatura, pudiéndose calentar hasta 110° e como mínimo,
regulándose entre unos limites de oscilación de ± 20

, C; la temM

peratura será, además, uniforme en todo el espacio interior.
tolerándose diferencias que no superen 1° e entre posiciones
extremas.

La estufa irá provista de termómetro, convenientemente cali·
brado, dispuesto de la forma conveniente para que el operador
pueda comprobar, durante su funcionamiento, la temperatura
que existe en el interior.

9 (b) .2.2. Cápsulas de fondo plano, con dimensiones aproxi­
madas de 80 mm de diámetro, de 20 mm' de altura, de acero
inoxidable, aluminio o porcelana.

9(b).2.3. Desecador, conteniendo -como agente desecante sul­
fato cálcico o gel de siUca de 6--20 mallas. También puede ser
utilizado el ácido sulfúrico rnonohidrato (d = 1,84). aunque para
asegurar una desecación efectiva deberá ser renovado con fre­
cuencia.

9(b).3. Procedimiento.

9(bLa.1. Preparación de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantidad eón que se vaya a operar. Esto se logra, con
las grasas fluidas, agitando fuertement'" el frasco que laS con­
tiene y vertiendo rápidamente la cantidad aproximada que se
vaya a pesar en la cápsula en la que se efectlie la desecación.
Si se tratase de grasas sólidas o semisólidas a la temperatura
ambiente, calentar suavemente en baño de agua hasta conse­
gU'r el grado de fluidez conveniente, cuidando de no llegar
a fundir completamente y homogeneizar con un mezclador ade­
cuado o simplmente con una espátula si no se dispusiese de
este instrumento.

9Cb).3.2. Técnica operatoria.

En una cápsula desecada previamente en estufa a 1050 e y
enfriada en un desecador, pesar. con exactitud de medio mili­
gramo, una cantidad aproximada de 5 a 10 g de muestra, según
el contenido de humedad, preparada como se ha indicado en
9IbJ.3.1.

Colocar en la estufa y hacer el vacío debiéndose alcanzar
una presión interna que no sea superior a 100 mm Hg. Poner
en marcha la calefacción, regulándose a la temperatura en re­
lación a la presión Interna de la e~tufa. Las condiciones norma­
les de trabajo deben ser 50 mm Hg y eoo C; para una presión
de 100 mm Hg, la temperatura será de 750 C: pa.rs valores In·
termedios, se calculará mediante interpolaclón entre las cifras
indicadas.

Mantener la cápsula en la estufa durante una hora. Secar
y pasar a un desecador donde se deja enfriar, pesando a con­
tinuación. Repetir este tratamiento en operaciones sucesivas,
hasta que la diferencia. entre dos pesadas consecutivas no exce­
da del 0,05 por 100.

9(bl.4.Cálculos.

PA-PI'
% humedad y material volá.til == X 100

PA-PO
Po :=:: peso, en gramos. de la cápsula vacia y seca.
PA = peso, en gramos, de la cápsula con la muestra de grasa.
PI' = peso final, en gramos, de la cápsula con la grasa. al dar

por terminada la desecación.

9Cb).5. Referencia.

l. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa~

tiota 55.082.
1Ó. ACIDEZ, INDlCE DE ACIDEZ

10:1. Principio.

La acidez que figura normalmente en los boletines de aná­
lisis es una expresión convencional del contenido en tanto por
ciento de los ácidos grasos libres. También se denomina grado
de acidez.

Indica de acidez, expresa el peso, en mg, de hidróxido potá-
sico necesario para neutralizar un gramo de materia grasa.

10.2. Reactivos.

10.2.1. Solución etanólica de hidróxido potásico 0,5 N ó 0,1 N.
10.2.2. Solución al 1 por 100 de !enolftalefna en metanol de

95 por 100 v/v:.

10.2.3. Mezcla etanol~éter etílico, 1:1, neutralizada exacta~

mente con KOH 0,1 N etan6lica. con fenolftaleína _como indi­
cador.

10.3. Procedimiento.

Pesar con una aproximación de _0.01 g, 5 a 10 g de grasa,
en un erlenmeyer 4e 250 mI. Disolverla en 50 mI de la mezcla
etanol-éter etílico. Valorar, agitando- continuamente. con KOH
0,5 N (o con 0,1 N para acideces inferiores a 2), hasta viraje del
indicador.

lOA. Calculo.

Calcular la acidez como grado de acidez expresado en porcen~

taje de ácido oJeico o como índice de acidez expresado en mili­
gramos de KOH.

VMN
Grado de acidez::::; ---- % de ácido oleieo

10 p

56,1 VN
Indica de acidez =----

p

V = volumen en mI de solución etanólica de KOH utilizada.
N ;::: normalide.d exacta' de la solución de KOH utilizada.
M = peso molecular de ácido en que se expresa la acidez.
P = peso en gramos- de la muestra utilizada..

Normalmente se expresa referida a tanto por c.iento de
ácido 'oleico. Sólo en casos particulares, según lQ naturaleza
de la sustancia grasa, se expresará referida a ácido palmitico,
láurico u otros.

10.5. Referencias.

1. Internacional Union of Pure and Applied Chemistry. Stan­
da.rd Methods fOr the Analysis of Oils, Fats snd Soaps.
1964.II.D.1.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Es·
pañola 55.011.

3. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

11. INDICE DE SAPONIFICACION

11.1. Principio.

El ind~ce de saponificación expresa el peso en mg de hi·
dróxido potásico necesario nara saponifil:::ar 1 g de grasa.

Este método es aplicable a aceites y grasas con un conte­
nido de ceras inferior al 5 por 100.

11.2. Ma,terial y a.paratos.

11.2.1. Matraz de vidrio, inatacable por los ácidos, de
200 mI aproximadamente, adaptable a un refrigerante de re­
flujo.

11.3. Reactivos.

11.3.1. Solución etanólica de hidróxido potásico 0,5 N.
11.3.2: Solución acuosa de á.cido clorhídrico 0.5 N.
11.3.3. Solución de fenolftaleina al 1 por 100 en etanol de 95°.

11.4. Procedimiento.

Pesar con una precisión de 1 mg, en el matraz de vidrio,
2 g aproximadamente de grasa. Agregar 25 mI exactamente me­
didos de solución etanólica de KOH 0,5 N. Adaptar el refrige~

rante de reflujo, llevar a ebullición, y mantener durante 60 "mi­
nutos, agitando por rotación de cuando en cuando. Retirar de
la fuente de calor. Agregar" ó 5 gotas de fenolftaleina, y valo­
rar la solución jabonosa, todavía caliente, con la solución de
ácido clorhídrico 0,5 N.

.Realizar en las mismas condiciones un ensayo en blanco.

11.5. Cálculo.

Calcular el indice de saponificación expresado en mg de KOH
por g de grasa.

56,1 N <V - V')
Indice de saponificación = --------

p

V = volumen en ml de solución de ClH 0,5 N utilizados en la
prueba en blanco.

V' = volumen en mi de solución de C1H 0,5 N utilizados en el
ensayo.

N = normalidad exacta de la solución de ácido clorhídrico uti­
lizado.

P ;;;. peso en g de la muestra de gras~.
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11.6. Obsi?rvaciones.

Para ciertas materias grasas difíciles de saponificar es neceo
sario calentar durante más de 60 minutos.

11.7. Referencias.

1. Kóttstorfer J. Zeitschrift F. Anal. Chemie. 1879. lB, 199.
2. International Unian oí Pura snd Applied Chemistry. Standard

Methods por the' Analysis oí QHs, Fats 8ud Saaps 1964. 11.
D.2.

3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­
ñola 55.012.

4. Consejo Oleícola Internacional, 1967.

12. INDICE DE HIDROXILO

Agregar con una bureta el volumen de reactivo.
Regular el baño de gllcerína a 95° - lOO" C. Colocar el disco

de car~ón alrededor del cllello del matraz. Situar perfectamente
un errtbudo pequefio seco en la boca del matraz ti. modo de re­
frigerante de reflujo. Colocar el matraz en el baño c9mo se
indica en 12.2.4. Al cabo de una hora retirar el matraz del batio
y dejar enfriar.

Agregar por el embudo 1 mI de agua destilada. Si la adición
del agua produce )turbidez, hacerla desaparecer agregando un
poco de piridlna. Agitar. La mezcla se calentará por la trana·
formación del anhídrido acético en ácido ac~tico. Con el fin
de completar esta reacción y descomponer los anhídridos grasos
y mixtos que hubieran podido formarse, colocar de nuevo el
matraz en el baño de glicerina durante 10 minutos. Retirar el
matraz del baño, y dejar enfriar a la. temperatura ambiente.

12.1. Principio.

El índice de hidr6xilo es el paso en mg de hidróxido potásico
necesario para neutraUzar el ácido acético que se combina por
acetilación con 1 g de grasa.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1. Dos matraces de vidrio de 150 mI con cuello de 55
milímetros de largo y diametro interior de 20 mm.

12.2.2. Pequeños embudos de vidrio de 45· mm. de diámetro
y 50 mm. de vástago.

12.2.3. Placas de cartón, circulares, del diametro de los ma·
traces con un orificio circular en el centro de diametro adap­
table al cuello de los matraces.

12.2.4. Baño de glicerina, que permita colocar los matraces
en posición inclinada. introducidos 1 cm en el bailo. protegidos
los cuellos por el cartón que apoya en el borde exterior del
baño.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Anhídrido acético puro.
12.3.2. Piridina pura y secR.
12.3.3. Etanol 95 por 100, neutro a la fenolftaleína.
12.3.4-. Solución alcohólica de hidróxido potasico 0.5 N.
12.3.5. Disolución alcohólica de fenolftf:lleína al 1 por 100.
12.3.6. Reactivo piridina-anhídrido acético. Introducir 2S mi·

lilitraa. de piridina en un matraz aforado de 100 mi, disolver­
los en 25 g de anhídrido acético; homogeneizar y enrasar a
100 mI con piridina. Conservar este reactivo al abrigo de la hu­
medad, del an.hídrido carbóniCo o de los vapores acidos, en
frascos de color to~acio, bien tapados.

12.4. Procédimiento.

Pesar en el matraz perfectamente seco, con una aproximación
de 1 mg, la cantidad de grasa necesaria, según el cuadro si­
guiente: _..._--------_."--. --··--~·r-~

+ Indice de acidez.
56,1 N (V' - V)

Indice de hidróxil'o :::

Agregar, lavandc.' las paredes del embudo y el cuello del
ma.traz, 5 mI de et~ol de 95 por 100 v/v, conteniendo 2 ó 3 gotas
de solución de fenoltaleIna previamente neutralizada. Valorar
con· solución etanólica de hidróxido potásico 0.5 N.

Realizar simultaneamente un ensayo en blanco, en idénticas
condiciones.

Cuando la fuerte coloración del medio haga dificil la obser~

vaci6n del viraje de la fenolftaleina, utilizar como indicador una
solución de azul alcalino 6B.

12.5. Cálculo.

p

y = volumen en mI de solucíón etanólica de hidróxldo potá­
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en­
sayo de la muestra.

Y' = volumen en mI de solución etanólica de hidróxido potá-'
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en~

sayo en blanco.
N = normalidad exacta de esta solución.
P = peso en gramos de la muestra de grasa.

El índice de acidez se determina como en 10.

12.6. Referencias.

1. Cook, L. W. J. Am. Chem. Soco 1922.44.392.
2. American Oil Chemists' Society. Official and Tentative Me·

thods Cd-4-40.
3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­

ñola .55.014.

13. PREPARACION DE ACIDOS GRASOS INSOLUBLES

13.1. Principio.

Se entiende por acidos grasos insolubles de una grasa, los
obtenidos por saponificación' de aquélla, descomposición del ja­
bón formado y aislamiento según el procedimiento descrito pos­
teriormente. Este debe ser aplicado rigurosamente por la posible
presencia lj.6 ácidos grasos mas o menos solubles en agua.

13.2. Material y aparatos.

13.2.1. Cápsula de fondo redondo de aproximadamente 1.500
mililitros.

13.3. Reactivos.

13.3.1. Solución etanólica de hidróxido pot.ásico. Disolver
18 g. de Kolt en 20 inl de agua destilada, y diluir con 50 mI de
etanol de 95°.

13.3.2. Acido sulfúrico diluido. Diluir un volumen de ácido
concentrado (d: 1,84) con cuatro volúmenes de agua destilada.

13.3.3. Soluciónacuosade ClNa al 10 por 100 p/v.

13.4. Procedimiento.

Pesar en la capsula de 1.500 mI aproximadamente 50 g_de
grasa· previamente homogeneizada. Fundir lenta y progresiva~

mente calentando hasta 115.- 118° C. Agitando y frotando cons­
tantemente con una espátula metálica se afiade la solución de
hidróxido potásico preparada. La relación de grasa a solución
eianólica de hidróxido potásico debe ser de 3: 1.

Se mueve y frota constantemente 113. mas·a contenida en la.
cápsula. que se sigue calentando a fuego lento hasta que el
jabón obtenido esté bastante seco para formar fragmentos que
no se adhieran a la espátula por simple presión.

Verter sobre el jabón un litro de agua destilada hirviente.'
Mantener la ebullición de la solnción jabonosa durante 45 mi~

nutos de manera que se elimine el alcohol y_ se obtenga una
solución clara. Suprimir el calentamiento. Reemplazar el agua
evaporada con agua fría. Verter con precaución 70 mI de Acido
sulfúrico diluido. Evitar que tra:.las de jabón no descompue¡;to
se adhierEj.n a las paredes o al borde de la cápsula.

Llevar a ebullición y mantenerla hasta que los ácidos grasos
liberados floten en forma de capa limpida (en el caso particu­
lar en que la materia grasa contenga glicéridos del ácido láuríco,
esta operación se hará sobre baño de agua hirviente y no con
ebullición de la capa acuosa).

Lavar los ácidos dos veces ~o._~ 500 mI de solución de CINa
hirviente. Después de cada lavado eliminar tan completamente
como sea posible la capa acuosa. Pasar los ácidos grasos a una
cápsula, adicionar sulfato sódico anhidro y filtrar sobre filtro
seco.

13.5. Observaciones.

Si la preparación de los ácidos grasos tiene por objeto la.
determinación del peso mole(,\lIJr medio, asegurarse que la
última capa acuosa eliminada es neutra al naranja de metilo.

5
5
5
5
5

lO
lO
15
15
15
15

Vol. de
reactivo

mI.

2,0
1,5
1,0
0,75
0,6 Ó

1,2
1,0
0,75
0,50
0,30
0,20

Peso
de muestra

g.

10 - 100
100 ~ 150
150 - 200
200 - 250.
250 ~ 300

Indice
previsto

300 - 350
350 - 700
700 - 950
950 - 1.500

1.500 -2.000
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Si la preparación de los ácidos grasos tiene por objeto la de~

terminación del titulo, dejar los ácidos grasos cristalizar en un
desecador a la temperatura del laboratorio durante 24 horas
antes de la determinación.

13.6. Referencia.

1. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa~

ñola 55.006.

14. TITULO

fMétodo de Oalican)

14.1. Principio.

El título es el punto de solidificación de los ácidos grasos
insolubles. preparados según 13.

14.2. Material y aparatos.

14.2.1. Tubo de ensayo de vidrio de aproximadamente 27,5
milímetros de diámetro 'interior y 12J Diltl de longitud, intro­
ducido en una arandela de goma que le soporta y actúa de
cierre de un frasco de boca ancha de 100 mm de diámetro ex·
teriar y 130 mm de altura. El tubo introducido en el frasc;o debe
sobresalir su parte superior 30 mm. sobre la arandela.

14.2.2. Termómetro de precisión, graduado en 1/10 6 V5 de
grado, hasta 70" C, aproximadamente. El depósito del termó­
metro tiene 20 mm de largo y 6 mIí'l. de diámetro.

14.2.3. Soporte para suspender verticalmente el termómetro
en el eje del tubo de E:!nsayo.

14.3. Procedimiento.

Situar el frasco o recipiente exterior a una temperatura de
20" ó 250 e inferior al título presumible, sumergiéndolo exterior­
mente en un baño de agua caliente o fría.

Fundir los ácidos grasos llevándolos a una temperatura 100 C
aproximadamente superior al titulo presumible.

Verterlos en el tubo de ensayo hastauoa altura de 5s milf­
metros, aproximadamente.

Colocar el termómetro suspendido con la mayor exactitud
posible en el eje del tubo de ehsayo y su extremidad inferior
a 1 cm del fondo del tubo. Observar la columna de mercurio;
eh principio baja rápidamente y después cada vez más lenta­
mente. Simultáneamente, se abserva una cristalización de los
ácidos grasos que parte del fondo del tubo y va recubriendo.
poco a poco, la parte inferior del depósito del termÓmtero. Cuan·
do la columna de mercurio parece pararse, despllés de cuatro
.observaciones, con cinco segundos de intervalo, inmediatamente
6e imprime al termómetro un movimiento circular, tres veces
a ·la derecha y t.res veces a la izquierda, teniendo cuidado de .
romper bien los cristales que se fcrman en el tubo.

Volver a colocar rápidamente el termómetro en el eje del
tubo y observar de nuevo.

La columna de mercurio, después de haber bajado brusca­
mente durante la agitación, vuelve a subir, alcanzando un máxi­
mo, para descender de nuevo,

Este máximo se toma como punto de solidificación de los
'cidos. grasOB o títulos,

Se realizan determinaciones hasta obtener valores concordan-
tes, que no difieran en más de 0,2" C.

14.4. Exp'resión de resultados.

En grados centígrados, indicando el método seguido.

14.5. Referencias,

1. American on Chemists' Society. Official and Tentative Me
thods. Ce, 12~41.

2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una norma espa­
ftola 30.308.

15. JNDICE DE AclDOS VOLATILES SOLUBLES E INSOLUBLES

15.1. Pr-incipio.

Se entiende por indice de ácidos volátiles solubles (o indice
d~ Reichert-Meissl-Wollny) al número de mi de solución alca­
lina 0,1 N necesarios para la neutralización de los ácidos grasos
volátiles solubles en agua obtenidos en las condiciones del mé­
todo a partir de 5 g de grasa.

Se entiende por índice de ácidos volátiles Insolubles (o indice
de Polenske) al número de mI de solución alcalina 0,1 :t:l nece­
sarios para la neua,.'al1zación de los ácidos grasos insolubles en
agua, obte.nidos en las condiciones del método, a partir de
5 g de materia rasa.

El método tiene carácter convencional; por tanto, exige ob­
servar rigurosamenle las condicione3 prescritas, a fin de obtener
resultados reproductibles.

15.2. Material y aparatos.

15.2.1. Aparato de vidrio, según la figura 15.1, compuesto
esencialmente de las partes siguientes:

15.2.1.1. Matraz de fondo plano, do aproximadamente 300 mi-
lilitros (AL \

15.2.1.2. Tubo de doble codo, adaptable a matraz y refrige~

rante (B).

15.2.1.3. Refrigerante (CL
15.2.1.4. Matraz de fondo plano, con tapón esmerilado, mar­

cados en su cuello los enrases de 100 y 110 mI, tarado· (O).
15.2.1.5. Placa de amianto o similar, para proteger la perife­

ria del matraz del contacto directo de la llama tE). Dimensio­
nes: Diámetro 120 mm. (+ 5 mm). Espesor, 6 mm. Orificio cen­
tral circular de 45 mm de diámetro, que soporta el matraz du­
rante el ca1cntamiento.

15.2.2. Fuente de calor, que permite efectuar sin modifica·
ción de régimen la destilacltín en el tiempo prescrito.

15.3. Reactivos.

15.3.1. Glicerina (d = 1,26), correspondiente a 98 por 100,
p/p, de glicerol neutro a la fenolftaleina.

15.3.2. Solución acuosa de hidróxido sódico, 44 por 100 pIpo
Eventualmente dejar calentar o filtrar al abrigo· qel CO2• La

solución empleada debe estar perfectamente limpia 'J clara.
15.3.3. Agua destilada, exenta de CO2 por reciente ebullición.
15.3.4. Solución de ácido sulfúrico N.
15.3.5. Solución acuosa de hidróxido sódico o potásico, 0,1 N,

de normalidad conocida exactamente.
15.3.'. Piedra pómez en gra.nos. Tamaño de grano, entre

1,5 y 2 mm.

15.4. Procedimiento.

15.4.1. Acidos volátiles solubles. Pesar exactamente en el ma­
traz tarado 5 g de materia gras:-. a ~a 0,01 de gramo. Agregar
20 g (aproximadamente 16 ml) de glicerol. Agregar 2 mI de la
solución de hidróxido sódico al 44 por 100 p/p, utilizando una
bureta protegida contra el CO2, descartando las primeras gotas.
Calentar el matnlz ~obre una llama libre, agitando continua­
mente hasta que la grasa sea completamente saponificada, en
este punto el liquido no formará más espuma, y su aspecto será
limpio. Se evitará todo sobrecalentamiento durante la saponjfi­
ca('ión.

Dejar enfriar hasta aproximadamente 90° C. Agregar 93 mI de
agua destilada caliente. Homogeneizar por agitación; el liqUido
estará limpio. Agregar de 0,6 a 0,7 g de piedra pómez en gra­
nos, dospués 50 011 de la solución acuosa de é.cido sulfúrico N.
Montar el matraz en el aparato. Calentar muy moderadamente
hasta que los ácidos grasos liberados se reúnan en la~superficie,

formando una capa limpia. Establecer el régimen de calefae·
ción de forma que en 19 a 21 minutos se recojan 110 mI de des­
tilado. El destilado se recoge en el matraz aforado. La tempe­
ratura del a.gua a la salida del refrigerante debe estar com­
prendida entre 15° e y 20" C. La dest.ilación comienza cuando 5e
forma la primera gota en la extremidad del tubo acodado unida
al refrigerante.

Interrumpir la calefacción cuando el destilado alcance, exac·
tamente, el enrase de 110 mI en el matraz. Retirar rápidamente
éste y colocar una probeta pequeña en su lugar. '

Colocar el matrf'.Z en un termostato regulado a 15° e, durante
lO minutos; el enrase de no debe estar uü centímetro por debajo
del nivel del liquido termostático.

Cerrar el matraz con el tapón esmerilado y homogeneizar el
destilado invirtiendo 4 Ó 5 veces, con suavidad, para. evitar la
formación de espuma. Filtrar el líquido sobre filtro sin pliegues
(diámetro 8 cm). El filtrado ha de ser totalmente limpio. Medir
100 mI. Agregar 5 gotas de soh.ición de fenolftaleína y valorar
con solución alcalina 0,1 N.

Simultáneamente realizar un ensayo en blanco sin materia
grasa, sustituyendo la saponificación sobre llama libre, por un
calentamiento en bafto de agua hirv1ente durante 15 minutos.

15.4.2. Acidos volátiles insolubles. Después de la valoración
de los ácidos volátiles solubles, lavar el refrlgerallte, el matraz
aforado y la probeta pequeña, tres veces sucesivas, empleando
cada vez 15 mI de agua destilada, exenta de carbónico y fría.
U5" Cl. La.s tres porciones de 15 mI se emplean para lavar, a
continuación, tres veces el filtro, llenando éste hasta el borde.
El último lavado recogido aparte debe ser neutralizado por una
gota de solución alcalina 0,1 N.

Lavar el refrigerante, matraz aforado, probeta y fitro, tres
V6ces sucesivas, empleando en cada operación 15 mI de etanol
neutralizado. Se reúnen los Hquido~ alcohólicos de lavado (unos
45 roIl. y se valoran con solución alcalina 0,1 N, utilizando una
gota de disolución alcohólica de fenolftaleína,
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15.5. Cálculo.

Indica de ácidos volátiles solubles o de Reichert·Meissl.

55N (V-V']
Indice AVS = -------

p

Indice de ácidos volátiles insolubles, o índice Polenske.

50NV"
Indica AVI ;:::; ----

p

siempre que se mantenga por encima de 2,5 g. En estos casos
ses completarán los 5 g con un aceite que tenga índices de
ácidos volátiles solubles e insolubles inferior a 0,5. Se efectuará
en los cálculos las correspondientes correcciones.

15.7. Referencias.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan·
dard Methods for tbe Analysis of OUs, Fats and Soaps. 1964.
n. 0.9.

2. American OH Chemists' Saciety. Official and Tentative Me~

lohads Cd. 5-40.

E

1,1
-I----IL

V::::: volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
el ensayo con la materia grasa.

V' ::::: volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
el ensayo en blanco.

V" = volumen en mI de solución alcalina 0,1 N, utilizados para
valorar los líquidos alcohólicos de lavado.

Toma
de muestra•.Indice

de iodo
previsto

==-==7'==,=

16(al.1. Principio.

El indice de iodo de un cuerpo graso es función de su grado
de insaturación. Se determina añadiendo a la muestra un exceso
de reactivo balogenado, valorando el reactivo que no reacciona.

Se expresa convencionalmente por el peso de iodo absorbido
por cien partes en peso de la materia grasa.

16(a) .2. Material 'Y aparatos.

16'(8)'2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 mI de capacidad.
16(a) .2.2. Matraces erlenmeyer de vidrio, de boca ancha, con

tapón esmerilado, de aproximadamente 300inl.
Todo' el ma~erial. debe estar perfectamente limpio y seco.

16{a) .3. Reactivos.

,16(a) .3.1. Solución acuosa de ioduro potásico al 10 por 100 plv.
Esta. solución debe estar exenta de iodo y do iodato potásico.

16'(a1.3.2. Solución acuosa de tiosu:lfato sódico, 0,1 N.
16(a) .3.3. Tetracloruro de carbono puro. Comprobar que está

exento de materias oxidables. Agitando 10 mi con 1 mi de solu~

ción acuosa saturada de dicromato potásico y 2 mi de, ácido
sulfúrico concentrado, no debe aparec,er coloración verde.

16(a1.3.4. Engrudo de almidón.
16(aJ.3.5. Reactivo de Wijs.

l6(a) .3.5.1. Con tricloruro de iodo.

Pesar 9 g de tricloruro de iodo ICl~ en un matraz de vidrio
topacio de 1.500 rol; disolver en un litro de una mezcla com~

pues\a. de 700 mI de ácido acético y 300 mI de tetracloruro de
carbono.

Determinar el can.tenido en halógeno de la forma siguiente:
Tomar 5 mi y agregar 5 mI de la solución acuosa de ioduropo­
tásico y 30 mI de agua. Valorar cón solución de tiosulfato só­
dico, 0,1 N en presencia de engrudo de almidón como indicador.

Agregar al reactivo 10 g de iodo pulverizado, y disolver agi­
tando.

Determinar el contenido en halógeno como· anteriormente;'
debe ser igual a vez y media de la primera determinación. Agre~
gar todavía una pequeña cantidad de iodo, de fonna que sobre·
paso ligeramente el límite de vez y media, por ser necesario
que no quede ninguna traza de tricloruro de iodo, cuya pra·
sencia provocaría reacciones secundarias.

Dejar decantar después de verter el líquido claro en un ma­
traz o frasco de color topacio. La solución, bien conservada al
abrigo de la luz, puede ser utilizada durant.e varios meses.

l6(a) ,3.5.2. Con monoc1oruro de iodo.
Disolver 19 g de monocloruro de iodo en 1 Utro de una mez­

cla de 700 mI de ácido acético y 300 mI de tetracloruro de car­
bono. Después de agregar una pequeña cantidad de iodo puro
(algunos miligramos), determinar el contenido en halógeno,
como se realizó anteriormente, y diluir si es necésario con la
mezcla de disolventes hasta que 5 ml de reactivo correspondan
aproximadamente a 10 mI de solución de tiosulfato sódico 0,1 N.

16(a).4. Procedimiento.

Según el indice de iodo previsto, la toma de muestra varia­
rá de la forma siguiente:

l6Ca). INDlCE DE IODO

(Método de Wijs)

lt')

••
O
U)....

o

O
N
lt')

Figura 15.1.

P = -peso en g de la muestra ensayada.
N = normalidad exacta de la solución alcalina 0,1 N.

15.6. Ob6ervaciones.

Si la cantidad de muestra de que se dispone no permite
pesar 5 g. se puede realizar el análisis con una cantidad menor,

<5
5a 20

21 a 50
51 a 100

101 a 150
151 a 200

3,00
1,00
0,00
0,30
0,20
0,15
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En una. pequefta navecilla de vidrio, pesar exactamente la
cantidad necesaria con una aproxImación de 1 mg. Introducir
1& navecilla y su contenido en un erlenmeyer con tapón asma·
rilado de aproximadamente 300 mI. Agregar 15 mI de tetraclo­
ruro de carbono y disolver. Agregar exactamente 25 ml del reac­
tivo. Tapar el matraz, agitar ligeramente y protegerlo de la luz.

Dejar estar 1 hora para grasas cuyo indice sea inferior a
'150 y 2 horas para las de índice superior a 150 y los aceites po­
limerizados u oxidados.

Agregar 20 mI de la solución de laduro potásico y 150 mI de
agua.

Valorar con solución de tiosulfato sódico 0,1 N, con engrudo
de almidón como indicador, hasta desaparición justa del color
azul después de agitación intensa.

Hacer un ensayo en blanco sin materia grasa en las mis­
mas condiciones.

16{a) .5. Cálculo.

12,69 N (V -~ V')
Indice de iodo =--- _

p

P .;::. peso en g de la muestra.
V = volumen en mI de la solución de tio5Ulfato sódico 0,1 N

utilizados· para. el ensayo en blanco.
V' .;::. volumen en mI de solución de tiosulfato sódico 0,1 N uti­

lizados para' la materia grasa.
N :::: normalidad de la solución de tiosulfato sódico utilizada.

'"tO(a}6. Referencias.

1. Z. angew. Chem. 1898. 11, 291.
2. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Es­

pañola ·55,013.

16{bL INDICE DE IODO

(Método de Fanusl

16(b}.1. Principio.

Como 16 (a) .1.

16Cb) .2. Material y aparatos.

16(b}2.1. Frasco de boca ancha, de 200 a 220 mI de capaci­
dad, con tapón esmerilado.

16(bL2.2. Buretas graduadas de 0,1 de rol, comprobadas y
contrastadas.

16(b} .2.3. Buretas o pipetas de 25 mI de salida rápida.

16 (b) .3. Reactivos.

16(h) .3.1. Tetracloruro de carbono, inerte a la. solución d'El
Hanus.

16(bJ.3.2. Solución de loduro potAsico al 10 por lOO, exenta
de iodo y de iodatos,

llHbJ.s.3. Solución de tiosulfato sódico 0,1 N.
16(b).3.4. Engrudo de almidón.

. 16~b) .3.5. Reactivo de Hanus: Disolver en un frasco de colo,r
amarIllo, con tapón esmerilado. 10 g de monobromuro de iodo
en 500 mI. de Acido acético cristalizable (99 - 100 por 100), exen­
to de etanol.

16(b}.4. Procedfmiento.

Trabajar en luz difusa.
En el frasco limpio y seco. pesar de 0,25 a 0,30 g de materia
grasa limpia y filtrada sobre papel (tomar una cantidad de
grasa tal que, una vez finalizada la reacción, deberá quedar
sin absorber unae:antidad de iodo igual, pot lo menos, al 70
por 100 de la cantidad total de todo añadida.

Disolver la materia grasa en 10 mI de tetracIoruro de carbo­
ha. Añadir, mediante bureta o pipeta de salida rá,pida, 25 mili­
litros exactos del reactivo de Hanus.

Tapar el frasco. mezclar por agitación suave Dejar reposar
al abrigo de la luz durante una hora a una temperatura de
20<' ± 5° C. . '

Añadir 20 mi de solución de foduro potásico y 100 mIde
agua destilada. Mezclar. '

Valorar con la solución de tiosulfato sódico O 1 N '(utilizando
engrudo de almidón como indicador), agitando ~onstantemente.
Añadir el engrudo de almidón poco antes de finalizar la va~
loración.

Realizar una prueba en blanco en idéT,tkas condiciones.

16(bL5. Cálculo.

V-V'
bl:dice de iodo = _._-- 1,269

P.

v .;::. volumen en mi de solución de tiosuifato sódico 0,1 N uti~

lizados en la prueba en blanco.
V' = voll1men en mI de solución de tiosuIfato sódico 0,1 N uti4

, Ii&ad.os en el ensayo con la muestra.
P = peso en gde la muestra utilizados en la determinación.

16(b).6. Referencias.

1. Ztdchr. Untersuch. Nahr. und Genussm. 1901. 4, 913, 20.
2. C.onsejo Oleí~ola Internacional, 1967.
3. Instituto de Racionalización del Trabajo. Una Norma Espa~

Aola 5.5.013.

17. INDICE DE TIOCfANOGENO

11.1. Principio.

El índice de tiocianógeno de una materia grasa es función
de su grado de insaturaci6n. En la práctica se determina por
la tija.ción de tiocianógeno, y convencionalmente se ex,presa por
el peso de iodo equivalente al tiocian6geno absorbido por 100
partes en peso de la grasa.

El tiocianógeno (SeN>! se fija sobre los dobles enlaces como
los halógenos. Es menos reactivo que los halógenos y su fijación
IÓlo es cuantitativa con el ácido oleico.

Se considera que aproximadamente el (SCNl", se fija sobre
un doble enlace del ácido linoleico y sobre dos dobles enlaces
del ácido linolénico.

17.2. Material y aparatos.

17.2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 mI.
17.2.2. Matraces de vidrio de boca esmerilada.
17.2.3. Embudo Büchner.
Todo el material debe estar perfectamente lavado y seco.

17.3. Reactivos.

17.3.1. Acido acético glacial puro. Antes de su empleo ca~

lentarle a ebullición con refrigerante de reflujo, durante 3 ho~

ras, con 10 por 100 v/v de aJ;1hidrido acético. Destilar sobre an.
hidrido fosfórico.

17.3.2. Tiocianato de plomo. ·Disolver 250 g de acetato de
plomo, químicamente puro (CHSCOO)2 Pb. 3 H20 en 500 mI de
agua. destilada; disolver 250 g de tiocfanato potásico en 500 mi­
lilitros de agua destilada, mezclar las dos soluciones, filtrar el
tiocianato de plomo precipitado sobre embudo BÜchner. Lavar
con agua destilada.. después con etanol de 95 por 100 v/v, y por
último con óxido de etilo. Secar el precipitado tan completa­
mente como sea posible, mediante aspiración por vacío; reco­
ger el precipitado en una. cápsula de porcelana: y colocar ésta.
en un desecador con anhídrido fosfórico. durante ocho o diez
días. El tiocianato de plomo 'asi obtenido debe presentar color
débilmente amarillo blanquecino o verduzco. Si se presenta
coloración más intensa. volver a someterle al mismo tratamien­
to. Guardando en frasco amarillo-pardo, al abrigo de ~a luz,
puede conservarse hasta dos meSeS. Si se ha coloreado inten­
samente no utilizarlo.

17.3.3. Bromo puro, previamente desecado.
17.3.4. Tetracloruro de carbono; agitar dos veces el tetra­

cloruro de carbono empleando cada vez el 5 por 100 v/v de
ácido sulfúrico concentrado. Separar el tetrac1oruro de carbono.
Lavar con agua destilada. después con 5 por 100 v/v de una
solución acuosa de hidróxido potásico al 50 por 100 p/v. Agitar
con hidróxido potásico en pastillas. Destilar sobre anhídrido
fosfórico.

17.3.5. Ioduro potásico exento de iodo y iodato.
17.3.6. Solución acuosa de tiosulfato sódico 0,1 N de norma·

lidad conocida.
17,3.7. Solución de tiocianógeno aproximadamente 0,2 N. Po~

nar en suspensión 50 g. de tiocianato de plomo en 500 mI de
ácido acético. Disolver, por separado, 5,1 mI de bromo en
100 ñíl de ácido acético. Verter por pequeñas porciones la so­
lución de bromo en la solución de tiocianato de plomo, agitando
vigorosamente después de cada adición hasta decoloración com4
pleta. Dejar decantar. Filtrar tan rápídamente como sea posible
por embudo Büchner. previamente secado, recogiendo el fil­
trado en un matraz seco.

Colocar el embudo Büchner sobre un segundo matraz y fil~

trar de nuevo; el filtrado debe ser limpio e incoloro. Conser..;
varIe en un frasco de vidrto de color amarillo o pardo. de ta­
pón esmerilado, perfectamente seco, y en lugar fresco (tempe­
ratura inferior a 20C e>, De no observar estas condiciones se
altera rápidamente. Antes de su utilización, comprobar que
permanece incoloro~

(Continuará.)
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