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DISPONGO:

Articulo Umico.—Se prorroga busta el dia ireinla y uno de
agoste de mil novecientos selenta y siete la vigencia del RE_a]
Decreto des mil clenio calorce/mil novecientos selenta g osels,
de dieciséis de julio, por ¢l gque se determina el rendimiento
de los alcoholes de melazas procedentes de la fabricacidn de
azucar de remolacha v los precios de estos alcoholes pars usos
industriales.

Dado en Madrid a once du julio de mil novecienlos setenta
v siete.

JUAN CARLOS

1 Ministro de ld Presidencia,
JOSE MANUEL OTERC NOVAS

ORDEN de 31 de enero de 1877 por la que se
establecen los Méiodos OFiciales de Andlisis de
Aceites v Grasas, Ceregles y Derivados, .Productos
Loctens y Productos Derivados de In Uva,

16116

Exceleniisimos sefiores:

"El Decreto 251942674, de 9 de agosto, sebre entrada sn vigor,
aplicacién y desarrollo del Codigo Alimentario Espafiol, con-
templa ln necesidad de completar la normativa vigente em pro-
ductos de conswmo humano, para lo gue es imprescindible la
fijagion de limites de componentes en la normalizacion de los
diferentes productos, limites que dependen en la mayoria de
los casos de las técnicas analiticas a emplear.

Por otra parte, la actuacion de los distintos Ministerios en
¢|l ambite de sus respectivas competencias, reguiere el analisis
de idénticos componentes de los productos de consumo humano,
si hien en diferentes fases de elaboracidn o comercialzacion.

Por todo lo anterior, parece Mogico unificar criterios y aunar
esfucrzos mediante el establecimiento de métodos de anilisis
oficiales unicos pars todos los Ministerios,

Para lg redaccién de los citadog métodes de analisis, hocha
conjuntamente por cuslificados especiaiistas de Jos Ministerios
inlzresudos, se ha considerado conveniente adaptarse en lo
posible a los aprobades por Organjsmos internacionales espe-
cializados en 1s materia, con el fin de aprovechar la experien-
cia habida en su aplicacién y de facilitar la confrontaclén de
los resuliedos en Ias relaciones comerciales supranacionalses.

En consecucncia, a propueste de los Ministros del Ejércite,
Hacienda., Gobernacién, Industria, Agricultura vy Comercie, esta
DPresidencia del Gobierno dispone:

Primero.—Se aprucban come oficialcs los meétodos de anali-
sis de Aceites ¥ Graszas, Cereales y Perivadoes, Productos Lactecs
vy Productos Derivados de 1a Uva que se citan en los anexos I,
3, 3y 4,

Segundo.~—Cuando no existan métodos oficiales para deter-
minados apalisis, ¥ hasta gue sean estudiados por el Grupo
d- Trabajo correspondiente, podran ser utilizados los adoptados
por Organismoes nacionales o internacionales de reconocida seol-
vencia, )

Tercero.—Quedart derogadas las disposiciones de igual o in-
fervior rango que se opongan n la presente Orden.

Cuarte,.—Ia presente disposicién entrard en vigor a los trein-
ta dias de su publicacidn cn el <Boletin Oficial de! Eslados.

.Lo digno a VV. EE. a los procedentes efectos.
Dios guarde & VV. EE.
Madrid, 31 de enero de 1977.
OSORIO

Fxcues. Sres. Ministres del Ejército, [lacienda, Gobernacién,
Industria, Agricultura v Comercio.

ANEXO I
METODOS DE ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS
1. PREPARACION DF LA MUESTRA
1. Principio.
Este molade establece las condiciones generales de prepara-

cion de la muestra; las de carfcter particular estan indicadas
en los métodus correspondientes,

1.2. Procedimienta.

121, La muestra es fluida y perfeclamente limpia.

Para todas ies determineaciones, antes de reallizar la tama
paru ensayo, agitar la muestra como medida de precaucion.

1,.2.2. La muesira es fluida, pero prescnta turbidez o mate-
ris depositada. | '

1221 Para las determinaciones: Impurezas, agua y mate-
rias volatiles, e insaponificable, agitar enérgicamente la mues-
tru pura homogeneizarla lo mejor posible antes de la tome para
ENSAYD,

1222 Para los demas métodos colocar la rnuesira en estufa
a 50°C. Cuando aguélla alcance esta temperatura, agitar enér-
gicamente. Dejar decanler, Filtrar sobre papel en la estufa
mantenida a 50° C. E filtrado debe ser limpie.

1.2.3. La muestra es sdlida.

Colocar en estufa matenida & una temperaturs i° C supe-
rior a la de fusidn presumible de la muestra, Qperar como en
121 si l& muesira fundida es fiuida y perfeclamente limpia;

¥ como en 1.2.2 si la mucsira fundida presenta turbidez o ma-
teria depositada. .

1.2. Referencic.

1. Intermational Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-

?Iard Methods for the Analysis of Qils, Fais and Soaps. 1954,
ALl '

2. CARACTERES ORGANOLEPTICOS
2.t Principio.

) Caracteres organolépticos son las cualidades de las suatan-
Clas grasas perceptibles directamente por los sentidos. Por lo
tante, su determinacién es fundamentalmente subjetiva; na

permitiendo establecer, en general, métodos concreios y de-
finidos.

23, Aspecto,

Se considerara de aspecto correcto cuando sometida la mues-
ira de aceiles, dursnto 24 horas, a una temperatura de 20°C +
+ 2°C, se observe homogcnes, limpiu y transparente.

2.3, Olor y sabor..

Seran los normales scgun el tipo de aceite, ¥ con los aromay
propios ¥ caracteristicos, sin gque se advierta en ningén caso
sintomas organatépticos de rancidez.

24. Color.

Vartara del amarillo al verde. Para los aceites de oliva y
orujo se medird por el meétodo «ndice de ceclor A. B. 1.-. En
105 demds aceites refinados se madira en ol sistema Lovibond,
wtilizando cubetas de 5,25 pulgadas.

4 INDICE DE COJOR A B T.
3.1, Principio.

Esle mélodo ticne pur objeto estaklecer una escala de indices
para la denominacion dol color de los aceites de oliva vy do
semillas, gua no coniengan, examinados por la visién humana,
tonalidades rojizas, es decir, que sélo represenien tanalidedes
variables del amarillo al verde.

El indice de color A. B. T. indica cuantos ml de uns diso-
lucion 1715 M de fosfale disédico de Sorensen debera rontener
por litro, una mezcla de dicha disolucidn con otre 1/15 M de
fasfato monopotasico, para que agregande un numerc suficiente
de ml da una disolucidn al 0,04 por 100 de azul de bromotimol.
preparada en Ja forma que se indica mas adelante, se origine
una coloracion idéntica a la del acejte, examinande por trans-
parencia, con la vision humana, una capa de 25 mm de espeosor,
de la materia grasa vy de la disolucion patrén.

2.2, Material v aparaios,

4.2.1. Tubps de vidrio neutro de 25 mm de disinetro interior
vy 140 mm de longitud.

3.3. Reactivos.

3.4.1, Disolucidn 1415 M de fosfate monopotasico. Disolver

'9.078 g de KH-PQy en agua desiilada ¥ hervida, hasta completar

1 litro. .

3.3.2. Digolucidn 1715 M de fasfute disddice, Diseiver 131,88
gramos de NaHPO, - 2H,0 en agua destiluda y hervida, hasta
complelar 1 litre. .



B. O. del E—Num. 167

14 julio 1977

15801

3.3.3. Disolucién de azul de Lbromotimel al 6,04 por 100, TTi-
turar en un mertero de &gata 0,1 ¥ de azul de bromotimsi,
" agregar, poco a poce, y removiendo, 3,5 ml de NaOH 0,05N.
Cuande se ha disuelte, ohservéndose solo la turbidez ligers,
ilovar integraments ls disofucién a un matraz aforado de
250 mli, atilizendo para lavar ef morterv agua destilada y hor-
vida. Agregar al mairaz agus destilada y hervida hesia com-
pletar la enarta parie de su volumen, ¥ calsntar en bafio de
agua a 80°-90° C, hasta disclucidn compleia. Enfriar hasta la
temperature smbiente, completando con agua desillada y her-
vida, haste sl enrase.

3.4. Procedimiento.

3.4.1. Preparacidon de los patrones de color. Pooer en cada
unoc de los nueve tubos da vidrio, los voluimenes do las dizo-
luciones de fosfato monopotasico y distdico que se indican en
2] cuadre que figura a contituacion. Agregar 2 ml de iz diso-
lucion de azul de bromotimol ¥ agitar los tubos.

Digojucian Disalucién

Tndice & B. T. 1715 M en ml. 1716 M en ml

. KH, PO, Na,HPO,2 H,0
0 50.00 0,00
25 48,75 1,25
50 47,50 2,50
75 48,25 3,75
100 45,00 5,00
125 £3,75 6,29
150 42,84 7.5G
175 41,35 4,75
200 40,00 14,00

En esta sscala el indice 0 corresponde &l patrén con colo-
racion mmarilla ¥ el 200 al de la verds, presentando los inter-
medios, tooos verdosos wscandentes del ¢ al 200.

Si es necesario preparar otras series con las mismas mezclas
de fosfatos, perp poniendo volimenes mayores o menores de
azul de bromotime, para obtesner intensidadss mas fuertes a
mas déblles dsl tdno normal que se fija en este méiodo, De-
signar ostos nuevos indices colocando enire paréntesis, a con-
tinuacidn de los gue se ostablecen en e3te métody, el namero
de ml de azul de bromotimol vtilizados.

Estos patrones se conservan muche liempe en la oscuridad,
bastando e¢n generel une comprobacidn cada € meses, por
COMPATACiGn gon disoluciones recién preparadas.

342 Determinacién del indice de color. El aceits cuyo oo-
o se guiere describir debe tener una temperatura aproximeda
de "20°C y egtar completamentie transparente, filirandose 31
prosenta turbidez.

ilenar de aceite hasta las tres cuarias partes uno de los
tubos; observar par transparsncia, mirando en direccién nor-
mal al eje del tubo, con cuil de los colores de la escala de
putrones se identifica, colocando detréds de los tubos una heoje
do papcl blanco,

3.5.

3.5.1. El indice de color se expresard por un nimers, corres-
poadiente & los mi del palrin con el que se ha identificado la
muestra.

Expresion de resultndos,

38. Referencia.

1. Tnstituto de Racionalizacion del Trabajo, Una Norma Espa-
fola $5.021.

4. DENSIDAD
4.1

Sa determina la masa de ia unidad de volumen, expresada en
gramos por centfmetro cabico, 8 una temperatura dada. La
densidad se representa por d,

La temporature se ha de conirolar exactiamenie ya que la
densidad de las matcrias grasas varia aproximademente 0,00088
por grado.

La temperatura de la determinacién no diferira de ia de re-
ferencia en mas ds 5° C.

Principio.

4.2, Material y aparatos.

4.2.1. Picnémeiro normal, o con termdémetiroe acoplade de
50 ml aproximadamonte. :

4.3. Procedimiento.

4.3.1, Aceciles y grasas liquidas. Para la determinacién de

la densidad el picnometro ha de estar a la temperatura cons-
tante del medio ambicnte, Lienar ¢l picnémetro hasta ol borde

superior del tubo capilar, introducir e! termometro, pesar y
anctar, la temperaturs de la determinacion,

432 Grases sclidas. Llenar sl picnémetro hasta las tcus
cuartes partes, aproximadamente, de su alturs, con la grasa.
Dejar ! herR en esiufa, a Ie temperature de fusisn de 1a
grasa, onfriar, pesar. Afiadir agus, s la temperatura de refe-
rencia, haesta el borde superivr del picnometro, dejar 1 hora
en un bafio a la temperaturae de referencia, secar vl picndmetro
¥ Desar.

44. Cdleulo.

Calcular la densidad expresada en g/cmd y referida a una
temperatira gue generalmente serd de 20°C para los aceifes
¥ de 40° 80° C, etc., pars las grasas solidas,

44.1, Aceiles y grasag Hoguidas,

PP
Densidad = D g/cmd

PP

4.4.2. Grasas solidas.
 —

Bensidad = . B pfom?
PP e (P — PM

P = peso en g del picndmelro vacio,
P’ = peso en g del plenémetro Heno con agus a la temperatu-
A da refersncia.
P” = peso en g del plcnémetro llenc con aceite a la tempera-
{urs do ceferancis.
= pese en g del piendémetre lleno con grass y agua a la tem-
peratura de referencia.
[ = densidad del agus & la temperatura de }a daterminacion
(tabla 4.1,

4.4.3.

El valor de 1a densidad calculado anteriorments puede co-
rregirse del clecto dol empuje del aire por la férmuls

Densidad corregida = & + 0,0012 {1 —d}

P

Carrecciones.

d = densidad sin corregir.
4.5. Obsarvarionas.

La temporatura de la determinacién ¥ la temperstura de
referencia se relacionsn sp la sigulente forma:

d=d+ t—1t1000088 sit >t
d=3d—-W-0000068sit <t

d = densidad a la temperatura de la determinscién t,
d' = densidad a la temperatura de refsrencia t'.

4.8, Referenciags.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry, Stan-
dard Methods for the Anslysis of Qils, Fats and Soaps 1654,
2. Consefo Olefeola Internacional, 1987,

TABLA 4.1

Densidad del agua on funcion de la temperoiura, tormmando como
unidad lo masa de I mi de agua 6 £ C

G°  0,900088 11°  0,998637 - 21" 0,888018
it D.RPRYRT 12°  D,998525 22°  0,897067
2% 0,009048 13°  0,500404 23% 0007585
3 0009002 14 0,909271 24" 0,987323
4°  1,000008 15 0,589128 25°  0,997071
5 0,888002 18°  .0,088070 28°  0,B58810
8%  {0,080068 17 6,008301 27" 5,508538
7" 0,9098629 18° 0,908822 28°  0,998258
8° 0,b69e7¢ 18°  6,9098432 20°  0,985971
8% 0,909808 20°  ,868230 30° 0095873
10 0,000728

l.os valores dados son numeéricamente iguales a la densidad
absoluta en g/ml.

5 PRUEBA DEL ERIG
5.1. Principio.

Este mstedo mide 1a resistencia de la muesira & la crista- -
lizacibn y se usa corricntemente como un indice de los pro-
cesos do desmargarizanion,

Es aplicable a todos los aceites vegetalss y enimales refi-
nades y secos.

5.2. Material y gparatos,
5.2.1. Frascas de vidrio de unca 115 ml, Hmpios ¥ 5ecos.

522. Bafio ds agua ¥ hielo troceado, Lionar un recipiente
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de 2 6 3 litros de capacidad con hiele flnaments machacado, ¥
afadir ague fria en cantidad suficiente para que guede cu-
biertc el cierre del frasco gue contenge la mucstra,

5.3. Procedimiento,

Filtrar una cantidad suficiente de muestra (200 a 300 ml) a
través de papsl da filiro. Calentar el filtrado, agitandole con-
tinuamente hasta que adguiera exactamente una temperatura
de 130° C.

Llenar completamente un frasco con el aceite muestira fil-
{rado y lapar suavemente con un tapin de corcho. Llevar a
25° C en un bafio de agua y recubrir el tapén con parafina.

Sumergir el frasco en el bafio agua-hielo, de forma que
quede cubierto el cierre de aquél. Repener hielo para mantener
los 0" C y el nivel primitivo.

Al cabo de cinco horas y media retirar ¢l frasco del bafio
¥y exaniinarlo detenidamente para ver si se han formade cris-
tales o enturbamilents. No confundir las burbujas de eire fina-
mente dispersadas con los cristales de grasa. Le muestra habrg
resistido la prugba si se conserva clara, limpia ¥ brillante.

54, Expresion de resuliados.
Negativa o positiva,
55 Observaciones,

El fin del calentamiento injcial es eliminar les trazas de
humedad y destrulr los nicleos cristalines gque pusden existir.
Ambos Interferirian la prueba ccasionande enturbiamiento por
cristalizacion premafura.

5.6, Referencias.

1. American Oil Chemists' Soriety. Official and Tentative Me-
thods. Ce 11-42,
2. Instituto de Bacionalizacion del Trabajo. Una Norma Espa-

fiola 55.042.
€ INDICE DE REFRACCION
8.1, Principio.

El indice de refraccién de una sustancia dada as la razon de
la velocidad de un rayo de luz en el vacio a la velocidad de tuz
a traves de Ja suslancia. Por convenlencia practica se reflere &
la relacién aire-suatancia.

Es igualmente la relacién del seno del Angulo de incidencia
al seno del angulo de refraccion.

El indice de refraccién de una sustancia dada varia con la
lengitud -de onda del raye de luz refractado ¥ con la tempe-
ratura. Salvo indicacién contraria €] indlce de refraccién vie-
ne referido a la lohgitud de onda correspundiente a la linea
> 588.3 nm de la luz del sodic. El indice de refraccién se indica
con la notacién n* para t* C v longitud de onda de la lines D
del sodio. Pera oira radiacion de distinta longitud de onda & to C,
la notacién seréd nt;.

Con los refractémetros usueles la observacién se hace en
iz difusa, provistos de un dispositivo de acromatisma de la
radiacion D de !a luz del sodio.

B2, Material ¥ aparatos.

8.21. Refractémetro de precisién, que permita apreciar como
minimo las diezmilésimas, con prismas calentades por circula-
cibn de lguide fermostatade, + 0,1°C. Puade uadarse una luz
blanca i el refractometro utilizado poses un dispositive de com-
pensacién craomaticn.

84.3. Procedimiento.

El aceite debe estar limpio y exente de aguna. Filtrar scbro
papel de filtro seco, con la ayuda, si ea nacesario, de suifato
sodico anhidro. Llenar con la materia grasa el espacic com-
prendido entre los dos prismas. Hacer la lectura después de
5 minutos, al menos, de contacte. La temperatura de lectura
no debe sobrepasar en 4+ »° la temperatura de referencia.

B4, Cdlculo.

Calcular el indice de refraccién reforido o s temperatura
de 20° para las grasas liquidas a ¢sa temperatura. y referido
a 40°% B0, 80° o lemperaturas superiores pari. las naterias gra-
sas sOlidas,

nt=nt L (K —UF 8 t' >t
nt=—nt' — { —t1F si ¢t <t

nt = indice de rofraceién a la temperatura de referencia o,
n‘; — indice de refraccion a la temperatura de lectura to,
F = factor de correccién por temperatura. )

F = 000035 pars t = 20°
F = 0,00036 pars ¢ = 40* o superior.

&5, Heferencias.

1, International Union ol Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for the Analysls of Qils, Fats and Soaps. 1964
1I-B.2,

2. Instituto de Racionalizacién del Traba]o Una Norma Espa-
fiola 55.015.

7. PUNTQO LE FUSION
1.1. Principio.

las grasas ¥ aceites naturales, como mezclas de glicéridos y
otras sustancias no tiemen punto de fusién neto y definide. Ne
presentan punto crilico de solide a liguido; este paso lo rea-
lizan gradvalmente a través de estados pastosos hasta el com-
pletamente liguido.

Por ial razén. el punto de fusion de una grasa viens de-
finido en este método por dos temperaturas: Una, la inicial
de ablandamientg deslizante, y otra, final de liguide perfecta-
mente Hmplo.,

1.2. Material v apartos.

7.2.1. Tube de vidric en U de 1,4-1,5 mm de diametre, con
espesor de pared de 0,15-0,20 mm, Una de Jas ramas de 80 mi-
limetros de largo, v la otra de 80 mm (ésts ligeramente abo-
cada en el extremo). Distancia entre jas dos remas, 5 1nm apro-
ximadamente.

7.2.0. Baflo de agua exenta de aire con dispositivo de ca-
lefaccitn lenta.

7.2.3. Termémetro hasta 70° C, pgraduadoc en décimas de
grado,

1.3. Procedimiento.

La deierminfcidn exacta de las dos temperaturas, inicial y
final, depende de Ias condiciones en quo se realice la solidifi-
cacién de la miuopstra.

Introducir la rama mas larga del tubo en la grasa fundida
a una tomperatura de 10°C superior al punta de fusion pre-
sumible. Deslizar la columna de grasa tomads hasta 1 cm det
codo de!l tubo: lu columna de grasa sersd aproximadamente de
1 cm de largo.

Ia grasa puede también introducirse al estade solide en el
tubo, con ayuda de un hilo de platina,

Dejar enfriar ol tube con la grasa durante 24 horas a la tem-
peratura ambiente (por lo menes 10° mAs baje que el punto
inicial de ablandamicnic).

Acoplar al tube A lo largo del termémetro mediante un ani-
llo de goma, de forma que su curvatura coincida con el hulbo
del termometro. Introducir termémetro y tubo en el beiio de.
agus; cuidar que el nivel de éste sca inferior al de la rama
mAas corta.

Calentaf lentamente, a razém de 0,0-0,2°C por minuto, cb-
servandc con una lupa la columna de grass, bien Iluminnda
sobre fondo oscurc, La temperatura inicial es aguella en que
la columna comienza a descender (so descuelgal, La tempera-
tura final corresponde & la desapa.ricién de todo enturbiamien-
ta v aspecto limpie,

En caso de duda del punto fmal s¢ compara el tubo de en-
sayo con otre con grasa nstamente fundida.

74. Expresidn de los resultados.

Para utilizacién técnica de rescliados pueds ser suficiente
la indicarién de la temperaiura del punto inicial.

Pero si se utiliza sdlo la expresién: «Punto de fusidns, se
indicaran las dos temperaturas, inicial y final.

St le grasa se hm introducido en el tubc al estade sdlide
s hard constar: «Punto de fusiéns (sin fundir previasmente la
grasa).

7.5. HReferencia,

¥ American Oil Chemists’ Society, Official and Tentative Me-
thods. Ce 1-25.
8. HUMEDAD

(Método del Xilal}
8.1. Prinvipio.
Esle método determina la cantidad totel de aguas no com-
binada que se encuenira en ly maleria grasn.

8.2. Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de vidrio de cuella corto, de 300 a 500 ml de
capacidad, sobre &l cuel se zdapta el aparaioc especial repre-
sentado en lafigura 4.1. Consta de un tubo cilindrice graduado
en ml, provisto de llave de descarga en €l extremo inferior;
en el suporior se adapta un refrigeraute de reffujn. Entre éste
¥ la terminacion de la graduacion, lleva el tubo cilindrico
otro tubo comunicante y paralelo a 61, a cuyo extremo se adap-
ta el matraz,
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8.3. Renctivos,
g.4.1. Xilenc.

84. FProcedimiento,

Elirninar todo vestigio de grase del tube graduade y del
tubo interior del refrigerante, lavande sucesivamente con mez-
cla crémica, agua destilada y acetona. Secar.

Pesar de 20 8 50 g de materia grase, en of matraz seco, con
una aproximacién de 0,1 g Agregar de 100 a 300 ml de¢ xileno
y algunos trozos de piedra podmez. Calenter progresivamente
hasta la ebullicién y mantenerla hasia que ¢l xileno destilado
resulte limpio ¥y no separve mas agua. Dejar en reposo hasta
perfecta separacién de las capas de xilenc ¥y agus. Lesr el
volumen de agus.

8.5. Cdlculo.
Calcular e] contenido. de agia expresado en porcentsie.
100 v
Agus = —— - %
P

P = peso en g de la muestra.
V =: volumen en ml de BEgua.

8.8. Observaciones.

Si las gotas de agua quedan adheridas a la pared del tubo,
desprenderlas calentando con precaucidn con una tlama pe-
quedia.

* 8.7. Referencigs.

i. E. W, Dean, D. D. Stark, Ind. Eng. Chem. 1920. 12. 488,

2. Americen Oil Chemists' Society. (fficial and Tentative Me-
thods. Ca. 2a-45, '

3. Instituto de Racionalizacion del Trabaje. Una Norma Es-
panola 55.001.
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plat. HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES
(Método de la estufa de airel)

plakl. Principio.

Se establecen las vondiciones adecuades para la determine-
cién, en las materias grasas, del agua y de las materiag vald-
tiles, operando en las cundiciones del ensayo.

Es aplicablo a las grasas animales y vegetales, con la ex-
cepcién de los aceiies seccanies o semisecantes y los aceites
del grupo del coco.

9(a).2. Matsrial ¥ aperatos.

gla).2.1. Estufa de desecacién, con regulacién de tempera-
tura, pudiéndose calentar haste 150° C como minime; Ia regu-
lacitn se efectuars enire unos limites de oscilacién dae + 2°C,
stenda, ademds, la itemperatura oniforme en todo el espacio
interior, tolerandese diferencias que ng cxcodan de I* C emtre
posicicnas sxtremas.

#lai.2.2. ChApsulas de fondeo plane, con dimensiones aproxi-
madas de 60 mm de J ¥ 20 mun de aitura, preferiblemente de
acero inoxidable o aluminio o, en su defecto, de porcelana.

8(a}.2.3. Desecador, contenienda como agente desscante sul-
fato céicice o gel de silica de 4-2) mallas, o, en su defecto, .
cido sulfdrice monohidrato (d = 1 84), aungue para Asogurar
ung desecactén efectiva dshera ser rencvado con frecuencia.

9(a).3. Procedimiento.
8{a}.2.1. Preparacién de la muesira.

La musestra debe set previamente homogeneizada entes de
pesar is cantided con que so vaya a operar. Esto Se logra,
cont las grasas fluidas, agitando fuertements el frasco que con-
tiene la muestra ¥ vertiendo répidements le ceatidad aproxi-
mede qgue se vaya a pesar en la cApsuls en Is que re efectie
la desecacion, Si se iratase de grasas sdlidas o semistlides
a la temperaturs ambiente, calentar suavements en bhafic de
agua hests consegwir ol grade de figidez convenisnts, cuijdan-
do de no liegar a fundir completamente y homogeneizar con
un mezciador adecuado o simplemente con uns espatula e no
ge dispusiese de esle instrumento.

afal.3.2. Técnica operatoria.’

En una cépsuls, desecada previamente en estufa m 105°C ¥y
enfriada en un desecador, pasar, com oxactitud de 1 miligramo,
una cantidad aproximeda de 5 a 10 g de muesira, segdn el
contenide de humedad, preparads como se indica en 9(a).A1.

Colocar en la estufa, previmmente regulads & 105° C, mants-
niéndola alli durantie 30 minutos., Sacar y passar & un desecador
donde se deja enfriar; pesando a comtinuacién. Repetir este
trafamiento, en operaciones sucesivea, hasta gue la diferencia
entrc dos pesadas consecutives no exceda del 0,05 por 100.

9faid. Cdleulos.
Pa — Pf
% pumedad vy matoria valatil = x 100
PM

Siendo:

Pa = peso, en gramos, de la cipsula con la muestra de grass.

Pf = peso, en gramos, de la capsula con la gresa al dar por
terminada la desecacidn.

PM = peso, en gramos, de la muestra.

8{a).5. Referencias.

1. Instituto de Racionalizacién dei Trabajo. Una Norma Espa-
fola 55.020.

2. Internetional Union of Pure and Applied Chemistry Stan-
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soups, 1904,
II. Ci.1.

(b}, HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES
(Método de la estufs de vacio}
8(bll. Principio.

Se establecen las condiciones adecuadas pars la determina-
cién del agus y las materias volatiles, en las condicionsa del
ensayo, en materias gresas comeérciales.

Es aplicable 5 todas los aceites ¥y grasas del comercio, inclu-
yendo los aceites secantss vy semisecantes. No es aplicable a loa
aceites del grupo del coco, conteniendo un ! por 100 o més da
Gcidos grescs Ubres, ni a4 grasas gus hayan side adicionadas
de monoglicéridos. )

a(hl .2, Maoterial v aparaios,

8(bra1. Esiufa de vacfo. Estufa en cuyo intsrior pueda
hacerse el vaclo, bien sea con trompa de agus o con bomba
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de caracteristicas adecuadas, pudiéndose mantener ¢! vacio con
1a astufe desocupada, al limite méximo alcanzable con la trom-
pa de agua o 1 mm de Hg como minimo, si se opera con bomba
de aceite. En lus operacicnes de desocacién es preferible operar
con trompa de agua.

Iré provista de dispositives de calefaccién y regulicién de
temperatura, pudiéndose calenfar hasta 110°C como minimo,
regulindose entre unos limites de oscilacién de + 2°C; la tsm-
peratura serd, ademés, uniforms en todo el espacie interior,
tolerdndose diferencias que no superen 1°C entre posiciones
extremas.

La sestufa irda provista de termdémetro, convenieniemente cali-
brado, dispuesto de la forma conveniente pars gue &l operador
pueda comprobar, durante su funcionammiento, la temporatura
gue existe en el interior.

9(br2.2. Capsulas e fondo plano, con ,dimensiones aproxi-
madas de 80 mm do ditmetro, de 20 mm de sltura, de acero
jnoxidable, aluminic o porcelana.

#(b).2.39. DPesecador, contenlendo como agente desecante sul-
fato calcico o gel de sflice de 6-20 mallas. Tembidn puede ser
utilizado el dcide sulflirico monohidrate {d = L 84}, aungue pera
asegurar une desececitn efectiva deberd ser renovado con fre-
cuencia.

2{b)l3. Procedimiernto.
2(bl.3.1, Freparacién de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogeneizada antes de
pesar la cantided con que se vaye a operar. Esto se logra, con
lag grasas fluidas, egitando fuertements el frasco que las con-
ticne y vertiendo rapidamente la cantidad aproximada que se
- vaye a pesar en la cApsula em la que se efectte la desecacion.
5i se tratase de grasas s6lidas o semistlidas & la temperatura
amblente, calentar suavements en bato de agpa heata conse-
ga't el grado de fluidez convenlente, cuidande de no llegar
a fupdir completamente ¥ homogenelzar con un mezclador ade-
cuada o simplmente con una espitula si no se dispusiese de
este Instrumente,

8 2.2 Téenica operatoria,

En una cadpsulz desecada previamenie en esiufa & 105°C y
enfriada en un desecador, pesar, con exactitvd de medio mili-
gramo, uns cantidad aproximada de 5 & 10 g de muestra, sagin
el contenide de humeadad, preparada come se ha indicado en
#{b).3.1.

Colocar en la estufa ¥ hacer el vacio dshiéndose alcanzer
unas presién interna que mo sea superior a 100 mm Hg. Poner
aen marchas a calefacciom, regulandose s la temperatura en re-
lactén & 1a presidn interna de !s estufa. Las condiciones nerme-
les de trabajo deben ser 50 mm Hg y 80°C; para una presién
de 10¢ mm Hg, la temperatura serd de 75°C; para valores in-
termedios, se calcularA mediente interpolacién entre las cifras
indicadas.

Mantener la cipsula en la estufa durants uns hora. Secar
¥ pasar a un desecador donde se deja enfriar, pesando a con-
tinhactén. Repetir este fratamiento en opsraciones sucesivas,
hasta que la diferencin entre dos pesadas consecutlvas no exce-
da del 0,05 por 100.

@b} 4. Cdleulos.

Py~ Pr
% humedad y material volati}l = ———— x 100
Po—PFp
Pp = peso, en grames, de la capsula vacia ¥ seca.
Pa = poso, en gramos, de la cdpsula con la muestra de grasa.
Pr = pego final, en gramos, de Ia cdpsula con Ja grase, sl der
por terminada la desecacion.

0{b}5. Refaorenciao.

i. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-
fioln 535.082.
1¢. ACIDEZ. INDICE DE ACIDEZ

10.1. Principio.

La acidez que figurs normalmente en ios boletines de ana-

lisis €5 una expresién convencional del contenido en tanio por
ciente de los dcidos grasos libres. También se denomina grado
de scidez.

Indice de acidsez, expresa el peso, en de hidroxido potd-
sico necesurio para neutralizar un grame de materia grasa,

10.2. Reactivos.

10.21. Selucién etandlica de hidréxide potasice 6.5 N 6 0.1 N.

15.2.2. Solucién al I por 200 de fenolftaleina en metanol de
85 por 100 v/v.

10.2.3. Mezclas etunol-éter etilico, 1:1, neutralizada exacta-
mente con KOH 0,1 N etandlica, con fenolftaieina como indi-
cador.

10.3. Procedimiento.

- Pesar con una aproximacion de 0,01 g, 5 a 10 g de grasa,
en un srlenmeyer de 250 mi. Disolverle en 50 mi de la mezcla
atanocl-éter etilico. Valorar, sgitande continuamente, con KOH
0,5 N (o con 0,1 N para acideces inferiores a 2}, hasta virajs del
indicador.

10.4. Cdleulo.

Calcular la acidez como grado de acidez expresado en porcen-
taje de acido olelco o como indice de acidez expresado en mili-
gramos de KOH.

VMN
Grado de meidez = — 2 de acido oleico
wp
56,1 VN
Indice de acidez = -—
P

V = volumen en ml de solucion etandlica do KOH utilizada.
N = normalidud exacia de la solucién de KOH utilizada.

M = pesc molecular de fcide sn que se expresa la acidez.

P = pasg en gramos de la muestra utilizade.

Normalmente se exprese referida a tanto por ciento de
acido oleico. S6lo en casos particulares, segin la naturaleza
de iz sustancia grasa, se expresara roferida a 4cldo paimftico,
laurico u otros.

0.5, Referencias.

1. Internacional Union of Pure and Applied Chemistry. Sisn-
dard Methods for tlie Analysis of Qils, Fats and Soaps.
1984 11.D.1, _

2. Instituiec de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Es-
pafiola 55.01L

3. Conseio Olefvola Internuecional, 1967,

- 11 INDICE DE SAPONIFICACION
11.1. Principio.

Fl indice de saponificacion eapresa el pese en mg de hi-
dréxide potasico necesario nara saponificer 1 g de grasa.

Este métedo es aplicable a sceiles y grasas con un conte-
nido de ceras inferior al 5 por 180

1t.2. Materinl ¥ aparatos.

11.2.1. Matraz de vidrio, inatacable por los écidos, de
200 ml aproximadamente, adaptablc n un refrigerante de re-
fiujo, .

$1.3. Reactivos.

t1.3.1. Solucion stanclica de hidroxido potasico 0,8 N.
11.3.2. Soluciéh acuosa de acido clorhidrico 0,56 N.
11.2.3, Solucidén de fenclftaleing al t por 100 en etangl de 95°,

11.4. Procedimiento.

Pesar con ung precision de 3 mg, en el matraz de vidrio,
2 g aproximadamente de grasa. Agregar 25 ml sxactamente me-
didos de solucién etendlica de KOIH 05 N. Adaptar el refrige-
vante de reflujo, llevar g ebullicién, y mantener durante 60 mi-
nutos, agitando por rotacién de cuando en cuando. Retlrar de
la fuente de calor. Agreger 4 & 5 gotas de fenolftaleina, v vaio-
rar la solucién jabonosa, tadavia caliente, con la solucidn de
4cido clorhidrico ¢5 N.

Bealizar en las mismas condiciones un ansayo en bhlanco.

11.5. Cdiculo.

Calcular e] indice de saponificacion expresadn en mg de KOH
por g de grasa.

58,1 N (V-V}
Indice de saponificgeién - ————————
4

V = valumen en ml de solucidn de CIF 0,5 N utilizades en la
priebe en blanco.

V' = volumen en ml de zolucién de CIH 05 N utilizados en el
Ensayo.

N = normalidad exacta de la solucitn de &cido clorhidrico uti-
lizado.

P - peso en g de la muestra de grasa.
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11.6. Observacionss.

Para ciertas materias grasas dificiles ds saponificar es nece-
sario calentar duranie mas de 80 minutos,

11.7. Referencigs.

1. Kbottstorfer J. Zeitschrift ¥, Aral, Chemie. 1878, 18, 188.

3. Internationsl Union of Pure and Applied Chemistry. Standard
Methods por the Analysis of Oils, Fats and Soaps 1964, L
D 2

3. Instituto de B.ucmnahzacmn dal Trabaje. Una norma espa-
finla 55.012.

4, Consejo Oleicola Internacional, 1887,

12, INDICE DE HIDROXILO
12.1. Principic,

El indice de hidrdxile es ol peso en mg de hidroxideo potésico
necesario para neutralizar el acido scético gque se combina por
acetilacion con 1 g de grasa.

12,2, Material v apamtos.

2.2k, Dos matraces de vidrio de 150 ml con cuelle de 55
milimetros de largo y diateiro interior do 20 mm.

12.2.2. Pequsfios embudes de vidrio de 48 mr. de didmetro
y 52 mm. de vAstago.

12.2.3. Piacas de cartén, circulares, del diémetro de los ma-
fraces con un orificio circular en el centro de diamstroe adap-
takle gl cuello de los matrecos,

1224 Bafio de glicerina, gue permita colocar los malraces
&n posicion inclinada, introducidos 1 om en el baho, protegidos
los cuellas por el carton que apova en el bords extarior del
baito.

12.3. Rauactivos,

12.3.1. Anhidrido acétice puro.

12.3.2. Plridine pura y sece,

12.3.3. Etancl 95 por 100, neulro & la lenolfialeina,

12.3.4. Soluciér alcohélica de hidréxido potarico ¢.5 N.
1255 Disnjucién alcohélica de fenolftlaleina wl 1 por 100,
12.3.6. Reactivo piridina-anhidride acétice. Introducir 25 mi-

lilitroe. de piridina en un matraz aforado de 100 mi, disolver-
los en 25 g de anhidrido acético, homogeneizar v enrasar &
100 ml con piridina, Conservar este reactivo al abrigo de la hu-
medad, del anhidrido carbénico o de los vapores écidos, en
frascos de color topacio, bien iapados.

12.4. Procedimiento.

Pesar en ¢f matraz perfectumente seco, con una apl‘oximacién

de 1 mg, 'u cantidad de grasa nccesaria, segin e} cuadre si-
gllente: ’
Lndice Peso Vol, de
provisto de mnestra Téactivo
A ml.
18 j{Ls) 20 5
104 - 150 1,5 5
150 200 14 5
200 2506, 0,75 5
250 - 300 08 &G 5
1.2 G
300 - 950 1,0 1¢
350 - 700 0,75 i5
700 - 450 0,50 5
850 - 1.500 .30 15
1.500 -.2.000 &.20 15

Agregar con una bureta el volumen de reactivo.

Hegular el bafio de glicerina a 85° - 106° C. Colocar el disco
e carpén alrededor del cuello del matraz. Situar perfectamente
un ertbudo peguefic seco en la boca del matraz 4 medo de re
frigerante de reflujo. Colocur el matruz en ef bsfio como &6
indica en 12.2.4. Al cabo de uns hora retirar el matraz de] bafio
y dejar enfriar,

Agregar por el embude £ mi de agua destilada. Si la adicién
del agus produce furbidez, haceria dessparecer agregande un
poco de piriding. Agitar. La mezcla se calentarid por la trans-
forinacién del anhidride acético en #cido acético. Con €l fin
de completar esta reaccion ¥ descohiponer los anhidrides grasos
¥ mixtos goe hubieran podide formurse, ecolocar de nuove of
matraz e el hano de glicerina duranie 10 minutos. Ratirar el
matraz del bafho, ¥ dejar eniriar a la femperatura ambiente.

f

Agreger, lavande las paredes del embude y el cuello del
matraz, 5§ ml de otancl de 95 por 100 v/v, contoniendo 2 & 3 zotas
de spluci6n de fenoltaleine previaments neutralizada., Valerar
con solucidm etandlica de hidréxide potasico 0.5 N, .

Realizar simuitaneamente un ensayo en blanco, en idénticas
condiciones.

Cuando la fuerte coloracién del medic haga dificil la obser-
vacién del viraje de la fenciftaleina, utilizar como indicador una
salucidn de azui alcaline 8B,

12.5. Caleulo,
58,1 N iV —-V)
~— + Indice de acidez.

Indice de hidréxiio =

¥ = volumen en mi ds solucion etandiice de hidréxido pota-
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en-
gsayo de lz muestrs,

V' = volumen en ml de sclucién etanglica de hidréxido pota-
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en-
gaye en hlanco.

N = normalidad exacta de esta solucion.

P = peso en gramos de 18 muestra de grasa.

El indice de acidez se deiermina como en 10.
12.6. Referencias.

1. Cook, L. W_J. Am. Chem. Soc. 1822.44 392
2. American Oil Chemists’ Society, Official and Tentative Ms-
thods Cd-4-40.
3. Instituto de Racionalizacién del Trabaje.
fiola 55,014,
13, PREPARACION DE ACIDOS GRASOS INSOLUBLES

13,5, Principio.

Una norma espa-

Se entlende por 4cideos grasos insolubles de una grasa, los
obtenidos por sapcnificacion de aguéila, descomposicién del ja-
bon formede y aisfamiento segin el procedimiento descrite pos-
teriormente, Este dehe sar aplicado rigurosamente por la posibie
presencig de icidos graacs mas o menns sclubles en afua.

13.2. Material ¥ apgratos.

13.2.1,
mililitros.

13.3. Regctives.

13.3.1. Bolucion etandlica de hidraxido potdsice. Disolver
18 g. de KOH en 20 ml de agua destilada, y diluir con 30 ml de
stanol de 85"

13.3.2. Acido sulfarice diluide, Diluir un volumen de acido
concentrade td = 1,84) con cuatre voltimenes (s agua destilada.

13.3.3. Sclucidonacuosade CiNa al 10 por 100 p/v.

Capsula de fonde redendo de aprovimadamente 1.500

134, Procedimiento.

Posar en la capsula de 1.500 ml aproximadumenie 50 g._ de
grasa provinmente homogeneizada. Fundir lents y progresive-
mente calentande hasta 115 - 118* C, Agitando v frotande cons-
tantemente cor una espatula metdlica se anede la solucién de
hidrdxido potasico preparada. La relacién de grasa a solucitn
etandlics de hidréxldo potasico debe ser de 3:1.

Se mueve v frota constaniements la mass contenida en 12
cApsula, gue se sigwe calentando a fuego lento hasia gue el
jabér obtenido esté bastante seco para formar fragmentos que
no se adhieran a la espdiula por simple prestdn.

Verter sobre el jabén un lifro de agus destilada hirviente.
Mantensr la ebullicién de la solucién jabonosa durante 45 mi-
nutos de manera gue se elimine el alcohol vy se chienga una
solucion clars. Suprimir sl calentemiento. Reempiazar el agua

- evaporada con agua fria. Verter con precaunclén 70 ml de &cido

sulfurice diluido. Evitar que travas de jabén no descompuesio
se adhieran g las paredes o al borde de la cépsula.

Llevar a ebullicién y mantcrerla hasta que los dcidoes grasos
librrados floten en forma de capa limpida (en el caso particu-
lar en que la materia grasa contenga glicérides del 4cido laurice,
esta operacién se hari sobre hatic de agua hirviente ¥ no con
ebullicidn de !a capa acuogsal. _ :

Lavar los acidos dos weces coi 500 ml de solucion de CINa
hirviente. Pespués de cada lavado eliminar tan completamente
coma sea posible ia capa acuosa. Pasar los Acidos grasos & una
capsula, adicionar sulfato sédico anhidre y filtrar sebre filtro
6o,

13.5. Observaciones.

Si ia preparacion de los Acidos grases tienc por objete la
determinacicn del peso molecaldr medio, asegurarse que_l&
Gliima capa acuosa eliminada es neulrs al naranfa de metilo,
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Si la preparacidon de los Avidos grasos tiene per objeto la de-
terminacion del titulo, dejar lgs Acidos grasos cristalizar en un
desecador a la temperatura del Inboratoric durante 24 horas
antes de la determinacién.

13.8.

1. Imstituip de Racionalizacion del Trabajo. Una norma espa-
fipla 55.006.

Referencia.

2. TITULD
fMétodo de Dalicant

14.1. Principic.

El titulo es ¢l punto de selidificocion de los 4cidos pgrases
insolubles, preparados segun 13.

14.2.

14.2.1. Tubo de ensayo de vidrio de aproximadamente 27,5
milimetros de diametro interior v 123 niin e longitud, intro-
ducido en vna arandela de goma gue le soporth y actoa de
cierre de un frasco de boca encha de 100 mm de diametro ex-
terior ¥ 130 mm de altura, El tubo tniroducide en sl frasco debhe
sobresalir su parte superior 30 mm. sobre la arandela.

14.2.2. Termometiroe de precisién, graduadc en 1710 6 /5 de
grado, hasta 70° C, aproximedamenta. El deposito del termdé-
metro tiene 20 mm de largo ¥ 8 mr1 de diametro.

14.2.3, Spoporte para suspender yerticalmente o] termémetro
en el aje del fubo de ensayo.

14.3.

Situar €] frasco o recipiente exierior a una temperatura de
20 6 25° C inferior al titulo presumible, sumergiéndolo exierior-
mente en un baho de agua caliente o fria.

Fundir los Acidos grasos llevandolos a una temperatura 10° C
aproxitmadamente superior al titule presaemible.

Verterlog en el tubo de ensaye hasta una altura de %5 milf-
metras, aproximadamente,

Colocar e] termémetro suspendido con la mayor exactitud
posible en el sje del tube da ehsayo v su extremidad inferior
a 1 cm del fondo del tubo. Observar la columna de mercurio;
en principio baja rapidamente v después cada vez mas lanta-
mente. Simultaneamente, se abserva una cristalizacién de los
&cidns grasos gue parte del fondo del tubo v va recubriendo.
poco & poco, la parte inferior del deposito del termémtero. Cuan-
do la columna de mercuric parece pararso, después de cuatro
observaciones, con cinco segundos de intervalo, inmediatamente
se imprime gl termometro un movimiento circular, tres veces

Material v aparoatos.

Pracedimiento.

#-la derecha y ires veces a la izquivrda, teniendo cuidado de .

romper bien los cristalos que se ferman en el tubo.

Valver a colecar rapidamente el termfmetro en el eje del
tubo ¥ observar de nueve.

La columna de mercurio, después de haber bajado brusca-
mente durente la agiiacitn, vuelve a subir, alcanzande un maxi-
tae, pera descender de nnevo,
~ Este mAximo se toma como punio de solidificacién de los
Geidos grases o titulos.

Se realizan determinaciones hasta obtener valores concordan-
tes, gue ne difieran en mas de 0,2° C.

1£.4. Expresidn de resultados.

En grados centigradoes, indicando el método seguide.
14.5. Referencias.

1. American Qil Chemists' Society. Official and Tentalive Me.
thods, Ce, 12-41.

2. Insiituto de Recionalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fola 30.308,

15. INDICE DE ACIDOS VOLATILES SOLUBLES F INSOLUBLES

15.1. Principio.

Se entiende por indice de acidos volatiles salubles (o indice
de Reichert-Mcissl-Wollny) al numers de ml de sclucién alca-
line 0,1 N necesarios para la neutralizacién de los Acidos grasos
volatiles solubles en agua obtenidos cn las condiciones del mé-
todo a partir de 5 g de grasa.

Se enticnde per Mmdice de &cidos volatiles Insolubles (o (ndice
de _'Pclonske) al ntimeroc de ml de selucién alealina 0,1 N nece-
sarios para la neutoalizacion de los Acidos grasos insolubles en
agus, obtenides en las condiciones del método, a partir de
§ g dn materia Tasa.

El método tiene caracler convencicnal, por tanto, exige ob-
Servar rigurossinenie las condiciones prescritas, & fin de obtener
resultados reproductibles.
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15.2.
15.2.1. Aparate de vidrio, segin la figura 151, ¢ompucsto
esenciaimente de las partes sigeientes:

15,211 Matraz de fondo plano, de aproximudamente 200 mi-
lilitros (A). '

Material y aparatos.

15212 Tube de doble codo, adaptable s matraz ¥ refrige-
ratite (Bl

15.2.1.3. Refrigerante (C).

15.2.1.4. Matraz de fondo plano, con tapén esmerilado, mar-

cados en su cuello los enrases de 100 y 116 ml, tarado (D).

15.2.1.5. Placa de amianto o similar, pars proteger la perife-
ria del matraz del contacto directo de la llama {E). Dimanslo-
nes: Didmetrn 120 mm. (4 5 mm}. Espesor, 8 mm. Orificio cen-
tral circular de 45 mm de diameira, que soporta el matraz du-
rante el calenizmiento.

1522 Fuente de calor, que permite efectuar sin modifica-
cign de régimen la destilacibn en €l tiempo prescrita.

15.3.

15.2.1. Glicerina (d = 1,26}, correspondiente a 98 por 160,
p/p, de glicerol neutro a le fenoiftaleina.

15.3.2. Solucién acuosa de hidréxide sédico, 44 por 100 p/p.

Evantualmente dejar calentur o filtrar ol ebrigc del CO,. La
soluci6n empleady debe estar perfectamente llmpia y clara.

Reaciivos,

15.3.3. Aguu deslilada, exents de COy por reciente ebullicion,
15.2.4. Solucién de dcido sulfarico N
153.2.5. Solucidn acuosa de hidrdxide sadico o patasica, 0,1 N,

de normalidad conocida exactamente.
15.2.6. Piedra pémez en granos, Tamaho de grano, enire
1.5 ¥ 2 mim, ’

15.4. Procedimionto,

15.4.1. Acidos volaliles solubles. Pesar exactamonte en el ma-
traz terado & g de materin gras: a4 Ja 0,01 de gramo. Agregar
20 g laproximadamente 18 ml) de gheerol. Agregar 2 mil de o
solucidn de hidroxido sdédico al 44 por 10¢ p/p, utilizando una .
bureta protegida contra el COu, descartando las primeras gotas.
Calentar el mairaz sobre una llama libre, agitando continua-
mente hasts que la grasa sea completamente saponificada, en
este punio ¢l ligeide no formara més espuma, ¥ su aspecto serd
limpio. Se evilara todo sobrecalentawnicenis durante la saponifi-
cacidn.

Dejar enfriar hasta aproximadamente go° C. Agregar 93 m) de
agua deslilada caliente. llomogeneizar por agitacién; el liguide
estarg limpio, Agregar de 06 a 0,7 g de piedra pémez en gra-
nes, despues 56 ml de la solucidon acuosa de dcide sulfarico N,
Montar el matraz en el aparato. Calentar muy moderadamenta
hasta que los acidos grasos liberados se reinan en ie*superficie,
formando una capa limpia. Establecer el régimen de calefac-
cién de forma que en 18 a 2t minuios se recojan 110 ml de des-
tilado. El destilado se recoge en e! matraz aforado. L tempe-
ratura del agua e la salida del refrigeranie debe eslar com-
prendida entre 15°C v 20° C, La destilacién comienza cuando se
forma Ia primeru gola en le extremidad del tubo acodada anide
al refrigerante.

Interrumpir la calefaccion cuanda ¢) destilade &leance, exac-
tamente, el enrase de 110 mf en el matraz. Retirar rapidamente
ésle ¥y colocar una probeta pequefia en su lugar.

Celacar €] matrez en un termostate regulado e 15° C, durante
1 minutos; el enrasc de 110 debe ester wu centimetro por debajo
del nivel del liquido termostatico,

Cerrar €l matraz con el tapon esmarilado v homogeneizar el
destilado invirtiendo 4 6 5 veces, con suavidad, para evitar la
formacion de espuma. Filirar el ifguide sobre filtro sin pliegues
{diametro 8 cm). Ll filtredo ha de ser totalmente limpio, Medir
100 ml. Agregar % goftas de solucién de fenclflaleina y valorer
con solucién alcalina 0,1 N,

Simultancamente reslizar un ensayo en blanco sin materia
grasa, sustitnyendo la saponificacidn sobre llama libre, por un
calentamiento en bafio de agus hirviente durante 15 minutos.

154.2. Acidos volatiles insolubles. Después de la valoracién
de los acidos volatiles solubles, lavar el refrigerante, el malraz
aforade ¥ la probeta pequefa, tres veces sucesivas, crapleando
rada vez 15 ml de agua destilada, exenta de carbanico y fria
{15 C). Las fres porciones 8e 15 ml se¢ emplean pare lavar, a
continuacién, tres veces el {iltro, llenando #ste haste el borde.
El Gltimo lavado recogido aparie debe ser neutralizado por uns
gota de solucién alcalina 0,1 N. .

Lavar el refrigerante, matraz aforado, proheia y filro, tres
veces sucesivas, empleande en cada operacidn 15 ml de etanol
neutralizada. Se retnen los liquidos alcohdéY cos de lavado {(unos
45 ml), ¥ se valoran ron solucidén alcalina 6,1 N, utilizando una
gota de disolucion elcchdlica de fenclftaleina.
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16.5. Calcwlo. ]
Indice de acides wvolatiles solubles ¢ de Reicheri-Meissl.

BN (V=V}
Indice AVE =
P
Indice de dcidos volatiles insclubles, o indice Polenshea.
BNV
indice AVI = ———————
P

V = volumen en m! de solucién alcalina 0.1 N, utilizados para
el ensayo con Ir materia grasa,
'V = volumen en ml de soclucion alcalina 0,1 N, utilizadeos para
el ensayo en blance.
V" = volumen en ml de solucién alcsling 4,1 N, utilizades pera
valorar los lgquidos alcohélicos de lavado.

t5

160

- Figura 151

P —peso en g de la muestru ensayada.
N == normalidad exacta de ja solucién alealina ¢1 N,

15.8. Observacionas.

5t la cantidad de muestra de que se dispons no permite
pesar 5 g, se puede realizar el analisis con una cantidad menor,

siempre que $8 mantenga por encima de 2,5 g. En estos casos
ses completaran los & g con un eceito que tenga indices de
acldos volatiles solubles e insolubles inferior a ¢,5. Se efectuars
en los caleulos las correspondientes correcciones,

15.7. Referencias.

1. International Unien of Pure and Applied Chemisiry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Gdis, Fats and Soaps, 1954,
I Lna.

2. American Oil Chemists’ Society. Official and Tentative Me-
thods Cd, 5-40.

16ta}. TNDICE DE 1OD0OD
{Método de Wiis)

16ilat. 1. Principic.

El indice do iodo de un cusrpo grase es funcién de su grado
de insaturacién. Se determina anadiendo a la muestre un exceso
de reactive halogenado, valorando el reactive que ko reacciona.

Se expresa convencionalmente por e! peso de iodo absorbide
por cien partes en peso de la materia grasa.

16lal.2. Material y aparatos.
18(a).2 1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 m! de capacidad.
18la).2.2, Matraces srlenmeyer de vidrio, de boca ancha, con

tapén esmerilado, de aproximadements 300 ml. _
Todo el mat,erial debe estar perfectamente limpio y sceo.

18(ad 3.

1643}.3.1. Solucién acuosa de ioduro puiasico al i0 por 100 prv.
Hsta sohucién dsbe estar exenta de iodo y de iodato potésico,

16(a).3.2. Sclucidn acuosa de tiosulfuto sédico, 0.1 N.

18{ak.3.3. Telraclorurg de carbono puroe. Comprobar gue ests
exento de materias oxidabies. Agitando 10 raf con 1 ml de solu-
citn acucsa saturada de dicramate potésico y 2 mi de. Acido
suifeirice concentrado, nc dabe aparecer coloracién verda.

Reactivor.

16(a).3.4. Engrudoe de almidén,
161a).3.5. BReactivo de Wijs.
16la} 4.5.1. Con ériclorure de iodo.

Pesar 8§ g de tricloruro de lode !Cl, en un matraz de vidrie
topacio de 1500 ml; disalver en uva litre de una mezcla cam-
puesha de 700 ml de Acido acético v 30¢ m! de tefracloruro de
carbono. .

Determinar el contenide en halégenc de ia forma siguiente:
Tomar 5 ml v seregar 5 ml de la sclucion acuosa de iodure po-
lasico ¥y 30 m! deé ugue, Valorar con sclucién de tiosulfato s6-
dico, 0,1 N en presencis de engrude de almidén come indicador,

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

Determinar el contenido sn halogeno come anteriormento;
debe ser igual # vez v media de ju prinwers determinacion, Agre-
gar todavia una pequefin cantidad de iodo, de forma gue sobre-
pasc ligeramente el limite de vez y media, per ser necesario
gue no guede ninguna traza de tricloruro de iedo, cuye pre-
sencin provecsria reacciones secundarias.

Dejar decanlas despues de verter ] ligquido clarg en un mea-
traz o frasco de color fopacio. La solucion, bien conservada al
abrigo de la huz, puede ser utilizada durante varies meses.

16(a).3.5.2, Con monoclorure de ioda.

Disolver 19 g de monoclorure de iodo en t litro de una mez-
cla de 708 ml de Acido acético y 300 mil de tetraclorure de car-
bono. Después do agregar una pequehs cantidad de lodo pura
{algunos miligramoes), determinar el conienide en heldgeno,
como se realizé antericrments, y dilulr sl es necesario con la
mezela de disolventes hasts gue 5 ml de rsactivo correspondan

aproximadamente a 10 mi de solucidn de tiosuifato sddico 6,1 N.
18(a} 4. Procedimiento.

Segin al indice de ioda previsto, ia loma de muestra varia-
ra de la forum siguiente:

ndice Tomu
de lodo de muesira
previste g
< B 3,60
5a 0 1,00
21 a 50 0,84
51 a 100 5,30
101 a 150 0,20
151 s 200 0,15
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En una pequefia naveciliae de vidrio, pesar szactaments la
cantidad necesaris con una aproximacién de 1 mg. Introducir
Ia navecilla ¥y su contenido en un erlenmeyer con tapén esme-
rilado de aproximadamente 300 ml. Agregar 15 ml de tetraclo-
rurc de carhone y disolver, Agregar exactamente 25 ml del reac-
tivo. Tapar el mairaz, agitar ligeramente v pretegerlo de la luz.

Dejar estar 1 hora para grasas cuyo indice sea inferior a
150 y 2 hores parse las de indice superior a 150 v los aceites po-
limerizados u oxidados.

Agregar 20 ml de la solucién de iodurc potasice y 150 mil de
agua,

Valorar con solucidn de tiosulfato sédico 0,1 N, con engrudo
de almiddén como jndicador, hesta desaparicion jusle del color
ezul despuss de agitacién intensa.

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

181{a} 5. Cdiculo.
1289 N (V- V)

Indice de rodo = -
P

P = peso en g de la muestra. ;

V = volumen on m}! de la solucién de tiosulfato sédico 9,1 N
utilizados pars el ensayo en blanco.

V' = volumen én ml de solucién de tiosulfato sodico 0,1 N uti-
lizados para-la materia grasa,

N = normalidad de 1a solucién de tiosglfato sédico utilizada.

18(a}8. Reaferencios.

1. Z. angew, Chem. 1898. 11, 281,
2. Instituto de Racionalizacidn de! Trabajo. Una Norms Es-
paftola 55.018.

16{b). INDICE DE 1ODO
(Métode de Hanus)

16th).1.  Principio.
Como 16(a).1.
18{b}.2, Material ¥ aporaios.

18(b}2.1. Frasco de boca ancha, de 200 a 220 ml de capaci-
dad, cor tapén esmeriledo.

16(b}.2.2. Buretas graduadas de 01 de ml, comprobadas y
contrastadas.

i6{h}.2.3. Buretas o pipetas de 25 ml de salida rapids.

15(k).3.

16(b) .3.1. Tetracloruro de carbono, inerle a Ia solucion de
Hanus.

16(b) .3.2. Solucidn de iodurc potdsico al 10 por 100, exenta
de jodo ¥ de lodatos,

16(b).9.3. Solucién de tiosulfate sédico 0,1 N.

16(b}.24. Engrudo de elmideén.

18{b).3.5. Reactivo dd Hanus: Disolver en un frasco de color
amarillo, con tapén esmerilado, 150 g de monohromure de fada
en 500 ml. de 4cido acético cristalizable (88 — 100 por 100), exen-
to de etannl,

16(1) .4, Procadimiento.

- Trabajar en Inz difuse.

En el frasco limpio ¥ seco, pesar de 0,25 a 0,30 g de materia
grage limpia y filtrada sobre papel (tomar una cantidad de
grase fal gque, una vez finalizade la reaccién, dsbers quedar
sin absorber una cantidad de iodo igual, por lo menos, al
por 100 de la cantidad total de tedo efiadida. ’

Disclver la materia grasa en 10 ml do tetraclorurc de carbo-
no. Afadir, medianie bureta o pipeta de salida réapide, 25 mili-
Yirps exactos del reactive de Hanus.

Tapar el frasco, mezelar por agitacién suave. Dajar reposar
el abrigo de la luz duranto una hors, a une temperatura de
200 ¥ 5 C. :

Afiadir 20 m! de solucitn de ioduro potisico, v 100 ml de
agua destilade. Mezclar,

Valorar con la solucién ds tiosulfato sédico 0,1 N {(ulilizando
engrude de almidén como indicadar), agitando constantemente.
Afiedir el engrudo de almidén poco antes de finalizar la va-
loracion.

Rralizar una prueba en blanco en idérticas condiciones.

161b).5.

Regctivos,

Calculo.

V-V
Indice de iodo = ————— 1,268

V = volumen e¢n m! de solucidn de tiosuifaio sodico 0,1 N uti-
lizados an la prusha en blanca.
V' = volumen en mi de solucién de tiosulfato sddico 0,1 N uti-
lizados en el ensayo con la muesira.
P = peso en g do la muestra utilizados en la determinacion,

16{b1.6.

Ztschr. Untersuch, Nahr. und Genussm. 1901, 4, 813, 20.
Consejo Oleicola Internacional, 1967

Instituto de Racionalizucidn del Trabajo. Unua Norina Espa-
#fioln 55.014.

Referencias.

M

17, INDICE DE THWIANOGENO

17.1. Principio.

El indice de tiocianégeno de una materia grasa es funcién
de su grado de insaturacién. En la practica se deterinina por
la Hjacion de tiociandgeno, ¥ convoncionalmente se cxpross por
el peso de icdo equivalente al fiociancgeno absorbido por 108
partes en peso de la grasa. .

El ticciantgeno {SCNJs; ge fija sobre los dobles enlaces coma
lps haldgenos. Es menos reactiva que los haldgenos ¥ su fijacién
ailo es cuantitativa con el acido oleico.

Se considera gue aproximadamente el [SCN), so fiia sobre
un doble enlace del Acida linoleico ¥ sobre dos dobles enlaces
del acido linolénico.

17.2. Materigl v aparatos,

17.2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 ml.

17.2.2. Matraces de vidrio de boca easmerilada.

17.2.3. Embudo Biichner.

Todo el material debe estar perfectamente lavade v seco.
17.2. Reactivos.

17.3.1. Acido acetico glacial puro. Antes de su cmpleo cu-

leniarle a ebuliicidn con refrigerante de reflujo, durante 3 he-
ras, con 10 por 100 v/v de anhidrido acético. Destilar sobre an-
hidrido fosfdrica,

17.3.2. Ticcianatc de plome. Disolver 25 g de ecetaic de
plomo, quimicamente puro (CH,COO0),; Pb. 3 H,O en 500 ml de
ague destilada; digsolver 250 g de tioctanato potasico en 500 mi-
lilitros de agua destilads, mezclar las dos soluciones, filtrar el
tiocinpato de plomo precipitado schre embudo Bichner, Lavar
con agus destilada, después con efanol de §5 por 100 v/v, ¥ par
altimo con éxide de etilo, Secar el precipitado tan completa-
mente como sea posible, mediante aspiracién por vacio; reco-
ger el precipitadc en una cdpsula da poreelana, ¥ colocar ésta
en un desecador con anhidride fosférice, durante ocho o diez
dies, El tiocianeto de plomo ‘asi obtenido debe presentar color
débilmente amarillo blanquecing o verduzco. S1 se prosenta
celoracién mAs intensa, volver a someterle al mismo tratamien-
to. Guardande en frasco amarillo-pardo, al abrigo de Ia luz,
puede conservarse hasta dos meses. 5i sa ha coloreado inten-
semente no utilizarlo.

17.3.3. Bromao puro, previamente desecado.

17.34. Tetiracloruro de carbono; agitar dos veces cl tetra-
cloruro de carbons smpleando cada vez el 5 por 06 vwv de
&cido sulflrico concentrado. Separar el tetraclorure de carbona.
Lavar gon agua destilada, despuds con 5 por 100 v/v de una
solucion acuesa de hidréxido potdsico al 60 por 100 p/v. Agilar
con hidréxido potdsico en pastillas. Destilar sobre anhidrido
fosfarico.

17.3.5. Todure potasico exento de jodo y icdato.

17.3.8. Solucién acuosa de ticsulfato sédico 0,1 N de norma-
lidad conocida.

17.3.7. Solucién de ticciandgeno aproximacdsmente 0,2 N. Po-
ner en suspensién 50 g. de tiocianato de ploma en 500 ml de
acido acélico. Disolver, por separado, 51 ml de bromo en
100 il de Acido acético. Verter por pequeiias porciones la so-
Iucién da bromo en la solucién de tiociannto de plome, egitando
vigorosamente después de cada adicién hasin decoloracidn com-
pleta. Defar decantar. Filtrar tan rapidamente como sea posible
por embudc Biichner, previaments secado, recogiendu el fiI-
trado en un matraz $oco.

Colocar el embudo Blichner sobre un segundo matraz y fil-
trar de nuevo; el filtrado dehe ser Hmpio e incalaro. Conser-
varls en un frasco de vidric de color amerille o pardo, de ta-
pbn esmerilade, perfectamente seco, ¥y en lugar fresco (empe-
ratura inferior a 20°C). De no abscrvar estas condiciones se
altera répidamente. Antes de su utilizaclén, comprobar que
permanece incoloro.

{Coniinuara.)



