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DISPONGO:

Articulo Gnico,—S5e prorroga husta el dia trcinla y uno de
agosto de mil novecientos setenta y siete la vigencia def Real
Decreto dos mil cienio caiorce/mil novecientos selcnta v sels,
de dieciséis de julio, por ¢l que se determina el rendimiento
de los alcoholes de melazas procedentes de la fabricacion de
azucar de remolacha y los precios de estos alcoholes para usos
industriajes,

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

JUAN CARLOS

I Ministro de s Presidencia,
JOSE MANUEL OTERO NOVAS

ORDEN dc 31 de enero de 1877 por la que se
establecen los Métodos Oficiales de Andlisis de
Aceites y Grasas, Cereales y Dernivados, .Productos
LGctegs y Productos Derivados de la Uva.

16116

Excelentisimos sefjores:

El Decreto 2519/1874, de 9 ‘dc agosto, sobre entruda en vigor,
aplicacion y desarrollo del Coédigo Alimentario Espafol, con-
templa la necesidad de completar la normativa vigente en pro-
ductos de consumo humano, para lo que es imprescindible la
fijacion de limites de componentes en la normalizacion de los
diferentos productos, limites que dependen en la mayoria de
los casos de las técnicas analiticas a emplear.

Por otra parte, la actuacion de los distintos Minijsterios en
el ambito de sus respectivas competencias, requiere el andlisis
de idénticos componentos de los productos de consumo humano,
si bien en diferentes fases de elaboracién o comercialzacién.

Por todo lo anterior, parece l6gico unificar criterios y aunar
esfucrzos mediante el establecimjento de métodos de anjlisis
oficiales unicos para todos los Ministerios.

Para la redaccién de los citadog métodes de analisis, hocha
conjuntamente por cualificados especiaiistas de Jlos Ministerios
inizresudos, se ha considerado conveniente adaptarse en lo
posible a los aprobados por Organismos Internacionales espo-
cializados on 1a materia, con el fin de aprovechar la experien-
cia habide en su aplicaciéon y de facilitar Ja confrontacién de
los resultados en las relaciones comerciales supranacionales.

En consecuencia, a propuesta de los Ministros del Efército,
Hacienda, Gobernacién, Industria, Agricultura y Comercio, esta
Presidencia del Gobierno dispone;

Primero.—Se aprueban comeo oficigles los métodos de anali-
sis de Aceites y Grasas, Cereales y Derivadoes, Productos Lécteos
y Productos Derivados de 1a Uva que se citan en Jos anexos 1,
2 3y4.

Sogundo.—Cuando no existan métodes oficiales para deter-
minados apalisis, ¥ hasta que sean estudiados por el Grupo
d- Trabajo correspondiente, podvan ser utilizados los adoptados
por Organismos nacionales o internacionales de reconocida sol-
vencia, )

Tercerc.—Quedan derogadas las ‘disposiciones de igual o in-
ferior rango que s¢ opongan u la presente Orden.

Cuarto.—Ia presente disposicién entraré em vigor a las trein-
ta dias de su publicacidn en ¢! «Bolctin Oficial del Eslados.

.Lo digo a VV. EE. a los procedentes efectos.
Dios guarde a VV. EE.
Madrid, 21 de enero de 1877.
OSORIO

Fxcmos, Sres. Ministros del Ejercito, Ilucienda, Gobernacion,
Industria, Agricultura y Comercio.

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

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

1.2. Procedimiento.

12.1. La muestra es fluida y perfeclamente limpia.

Para todas ies determinaciones, antes de realizar [a tama
paru ensayo, agitur la mnestra como medida de precaucién.

1.22. La muestira es fluida, pero presenta turbidez o mate-
ria depositada.

1221 Para las determinaciones: lmpurezas, agua y male-
rias volatiles, e insaponificable, agitar enérgicamente la mues-
tru para homogeneizarla lo mejor posible “antes de la toma para
ensayo.

1222, Para los demas métodos colocar la muestra, en estufa
a 50° C. Cuando aguélla alcance esta temperatura, agitar enér
gicamente. Dejar decantar. Filtrar sobre papel en la estufa
manténida a 50° C. E filtrado debe ser limpio.

1.2.3. La muestra es sdlida.

Colocar en estufa matenida & una temperatura 10°C supe-
rior a la de fusién presumible de la muestra. Operar como en
121 st la muestra fundida es fiuida y perfectamento limpia;

¥ como en 1.2.2 si la mucstra fundida presenia turbidez o ma-
teria deposilada. :

1.2, Referencia.

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

?Imd Methods for the Analysis of Qils, Fails and Soaps. 1864.
Al

2. CARACTERES ORGANOLEPTICOS
2.1, Principio.

Caracteres organoléptices son las cualidades de las sustan-
cias grasas perceptibles divectamente por los sentidos. Por lo
tanto, su determinacién es fundamentalmente subjetiva; na

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

22, Aspecto.

Se considerara de aspecto correclo cuando sometida la mues-
tra de aceits, duranto 24 horas, a una temperatura de 20°C +
+ 2°C, se abserve homogénea, limpiu y transparents.

2.3, Olor y sabor..

Seran los nermales scgan el tipo de aceite, v con los aromas
propios y caracteristicos, sin que se advierta en ningén caso
sintomas organolépticos de rancidez.

24. Color.

Vartara del amarillc al verde. Para los accites de oliva y
orujo se medird por el metodo «Indice de color A. B. T.». En
los demds aceites refinados se medira en ol sistema Lovibond,
utilizando cubetas de 5,25 pulgadas.

3. INDICFE DECOLOR A B T.
3.1. Principio.

Este mélodo ticae por objeto establecer una escala de indices
para la denominécion deol color de los aceites de oliva y de
semillas, qua no contengan, examinados por la visién humana,
tonalidades rojizas, es decir, que sélo represenien tonalidades
variables del amarillo al verde.

El indice de color A. B. T. indica cuantos ml de una diso-
lucién /15 M de fosfaio disédico de Sorensen debera contener
por litro, una mezcla de dicha disolucidn cen otra 1715 M de
fosfato monopotasico, para que agregando un numerc suficiente
de m! de una disolucién al 0,04 por 100 de azul de bromotimol,
prepurada en la forma que se indica mas adelante, se origine
una coloracién idéntica a la del aceite, examinando por trans-
parencia, con Ja vision humana, una capa de 25 mm de esposor,
de la materia grasa y dec la disolucion patrén.

32, Material y aparatos.

3.2.1. Tubos de vidrio noeutro de 25 mm de digmetro interior
y 140 mm de longitud.

3.3. Reactivos.

3.3.1, Disolucidn 31/18 M de fosfato monopotasico. Disolver
8,078 g de KH.PO,; en agua doesiiladu y horvida, hasta completar
1 litro. ,

3.3.2. Disolucién /15 M de fasfato disddico. Disolver 11,88
gramos de NaHPO, - 2H,O en agua destilada y hervida, hasta
complelar 1 litro.
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8.3.3. Disolucién de azul de bromotimol al 0,04 por 100. Tri-
turar en un mortero de agata 0,1 g de azul de bromotimoei,
agregar, poco a poco, y removiendo, 3,5 ml de NaOH 0,06N.
Cuando se ha disuelto, observéndose solo la turbidez ligera,
jlovar integramente ls disofucién a un matraz aforado de
250 mli, utilizando para lavar el morterc agua destilada y her-
vida. Agregar al mairaz agua destilada y hervida hasta com-
pletar la cuarta partes de su volumen, y calentar en bafio de
agua a 80°90° C, hasta disclucién compleia. Enfriar hasta la
temperatura ambiente, completando con agua destilada y her-
vida, hasta el enrase.

3.4. Procedimiento,

3.4.1. Preparacién de los patrones de color. Poner en cada
unc de los nueve tubos da vidrio, los volumenes de las diso-
lucicnos de fosfato monopotasico y disédico que se indican en
el cuadro que figura a continuacion. Agregar 2 ml de ia diso-
lucion de azul de bromotimol y agitar los tubos.

Disojucién Diaalucién

Indice A. B. T. /15 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 3,78
100 45,00 5,00
125 43,75 6,25
15¢ 42,80 .50
175 41,25 8,75
200 40,00 10,00

En esta escala el indice 0 corresponde &l patrén con colo-
racion amarilla y el 200 al de la verds, presentando los inter-
medioy, tonos verdosos ascandentes del 0 al 200.

Si es necesario preparar otras series con las mismas mezclas
de fosfatos, pero poniendo volimengs mayores ¢ menores de
azul de bromotimo, para obtener intensidades mas fuertes a
mas déblles del tdno normal que se fija en este método. De-
signar ostos nuevos indices colocando enire paréntesis, a con-
tinuacién de los gque se ostablecen en este método, el numero
de ml de azul de bromotimol vtilizados.

Estos patrones se conservan muche tiempo en la oscuridad,
bastando ¢n general una comprobacién cada € mesgs, por
COMPAracion con disoluciones recién preparadas.

3.4.2. Determinacién del indice de color. El aceite cuyo co-
lo- se guiere describir dsbe tener una temperatura aproximada
de "20°C y estar completamente transparente, filtrandose s
presenta turbidez.

ilenar de acsite hasta las tres cuarias partes uno de los
tubos; observar par transparencia, mirando en direccién nor-
mal al eje del tubo, con cuél do los colores de la escala de
putrones se identifica, colocando detrds de Jlos tubos una hoja
do papel blanco.

3.5. Expresién de resultados.

3.5.1. El indice de color se expresara por un nimero, orres-
pondiente a los inl del palron con el que se ha identiflicado la
muesira.

3.8. Referencia.

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

4. DENSIDAD
4.1. Principio.

Se determina la masa de la unidad de volumen, expresada en
gramos por centimetro cabico, & una temperatura dada. La
densidad se representa por d.

Ia temporatura se ha de controlar exaclamente ya que la
densidad de las matcrias grasas varia aproximadamente 0,00088
por grado.

La temperatura de la delerminacion no diferirda de la de re-
ferencia en mas do 5°C.

4.2. Material y aparatos.

4.2.1. Picnémetro normal,
50 mi aproximadamente,

4.3. Procedimiento.

43.1, Aceiles y grasas liquidas. Para la determinacion de
la densidad el picnémetro ha de estar a la temperatura cons-
tante del medio ambicnte. Llenar el picnémetro hasta el borde

o con termémetro acoplado de

superior del tubo capilar, introducir el termometro, pesar y
anctar, la temperatura de la determinacion,

4.3.2. Grasas solidas. Llenar el picnémetro hasta las tres
cuartas partes, aproximadamente, de su alture, con la grasa.
Dejar 1 hora en estufa, a Ia tempraturs de fusién de la
grasa, onfriar, pesar. Afadir agus, s la temperatura de refe-
rencia, hasta el borde superlur del picnémetro, dejar 1 hora
en un bafio a la temperatura de referenciq, sccar ¢l picndmetro
¥ pesar.

44. Cdlculo.

Calcular la densidad expresada en g/cm? y referida a una
temperatura que generalments serd de 20°C para los aceites
y de 40°, 80° C, etc., para las grasas sélidas.

441, Aceiles y grasag liquidas.
P"—P
Densidad = D g/cm?
PP
4.4.2. Grasas solidas.
P"—P

Densidad =

- b g/cm?
(PP=P) e (P’ — P
P = peso en g del picnémetro vacio.
P’ = peso en g del picnémetro lleno con agua a ia temperatu-
ra da referencia.
P” = peso en g del picnémetro lleno con aceite a la tempera-
turs do referencia.
P” " = peso en g del picnémetro lleno con grasa y agua a la tem-
peratura de referencia.
D = densidad del agua a la temperatura de h determinacién
(tabla 4.1).

4.4.3.

El valor de la densidad calculado anteriormente puede co-
rregirse del ciecto dol empuje del aire por la férmula

Densidad corregida = d 4 0,0012 {1 —d}
d = densidad sin corregir.
4.5. Obsarvarionas

La temporatura de la determinacién y la temperalura de
referencia se rolacionan sn la siguiente forma:

d=d+ (t—170,00088 5it >t
d=d—W—-00,00068sit<t

d = densidad a la temparatura de la determinscién t,
d’ = densidad a la temperatura de referencia t’

4.8. Referencias.

1. International Union of Pure and Applied Chemistry. Stan-
dard Methods for ihe Analysis of Qils, Fats and Saaps 1954,
2. Consefo Olefcola Internacional, 1987,

TABLA 4.1

Densidad del agua en funcion de la temperalura, tornando como
unidad lc masa de I mi de agua 6 £ C

Correcciones.

0°  0,009868 11°  0,999637 21°  0,86801Y
i* 0,890927 12°  0,998525 22°  0,897687
2°  0,000068 13°  0,008404 23° 0,007585
3 0,000992 14°  0.,908271 24°  0,987323
4°  1,00000G 15®  0,689128 25°  0,e97071
5°  0,000002 18°  .0,088970 28° 0,896810
8° 0,909068 17°  0,008801 27°  0,906538
7 0,988626 18° 0,908822 28° (,998258
8° 0,900876 19°  0,988432 20°  0,096071
9°  0,900808 20°  0,968230 30° 0,905673
10°  0,990728

f.os valores dados son numericamente iguales a la densidad
absoluta en g/ml.

5. PRUEBA DEL FRIO
5.1. Principio.

Este método mide la resistencia de la muesira & la crista-
lizacién y se usa corrientemente como un indice de los pro-
cesos de desmargarizacion.

Es aplicable a todos los aceites vegetales y animales refi-
nades y secos.

5.2. Materiatl y aparatos,

5.2.1. Frascas de vidrio de uncs 115 ml, Mmpios y secos.
522, Bafio de agua y hielo troceado. Llonar un recipiente
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de 2 6 3 litros de capacidad con hielo flnamente machacado, y
afadir agua fria en cantidad suficiente para que guede cu-
bierto 6] cierre del frasco que contenge la mucstra,

5.3. Procedimiento.

Filtrar una cantidad suficiente de muestra 200 & 300 ml) a
través de papel da filtro. Calentar el filtrado, agitandolo con-
tinuamente hasta que adquiera exactamente una temperatura
de 130° C.

Llenar completamente un frasco con el aceite muestra fil-
trado y lapar suavemente con un tapén 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. Reponer hielo para mantener
los 0° C y el nivel primitivo.

Al cabo de cinco horas y media retirer ¢l frasco del baiio
y exaniinarlo detenidamente para ver si se han formado cris-
tales o enturbamiento. No confundir las burbujas de eire fina-
mente dispersadas con los cristales de grasa, La muestra habrg
resistido la prueha si se conserva clara, limpia y brillante,

54. Expresion de resultados.
Negativa o positiva,
§5. Observaciones,

El fin dsl calentamiento injcial es eliminar ies trazas de
humedad y destruir los nucleos cristalinos que pueden existir.
Ambos interferirian la prueba ocasionando enturbiamiento por
cristalizacion prematura.

5.8, Referencias.

1. American Oil Chemists’ Society. Official and Tentative Me-
thods. Cc 11-42,

2. Instituto de Racionalizaciéon del Trabajo. Una Norma Espa-
ficla 55.042.

€. INDICE DE REFRACCION
8.1 Principio.

El indice de refraccion de una sustancia dada es la razén de
la velocidad de un rayo de luz en el vacio a la velocidad de luz
a traves de Ja sustancia. Por conveniencia préactica se refiere a
la relacién aire-sustancia.

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

El fodice de refraccién de una sustancia dada varia con la
longitud de onda del rayo de luz refractado y con la tempe-
ratura. Selvo indicacién contraria €) indlce de refraccién vie-
ne referido a la longitud de onda correspondiente a la linea
D 5883 nm de la luz del sedioc. El fndice de refraccién se indica
con la notacion n* para t° C y longitud de onda de la linea D
del sodio. Para otra radlacién de distinta longitud de onda a t° C,
la notacién seréa nt;.

Con los refractémetros usuales la observacién se hace en
tz difusa, provistos de un dispositivo de acromatismo de Ja
radiacion D de !a Juz del sodio.

2. Material y aparatos.

8.2.1. Refractdometro de precisién, que permita apreciar como
minimo las diezmilésimas, con prismas calentados por circula-
cibn de liquido termostatado, 4 0,1°C. Puede usarse una luz
blanca si el refractometro utilizado poses un dispositive de com-
pensacién cromatica.

8.3. Procedimiento.

El aceite debe estar limpio y exente de agua. Filtrar sobro
papel de filtro seco, con la ayuda, si es necesario, de suifato
sodico anhidro. Llenar con la materia grasa el espacio com-
prendido entre los dos prismas. Hacer la lectura después de
5 minutes, al menocs, de contacto. La temperatura de lectura
no dcbe sobrepasar en 4 2° la temperatura de referencia.

84, Cdlculo.

Calcular el indice de refraccién referido a lu temperatura
de 20° para Is grasas liquidas a esa temperatura, y referido
a 40° 80°, 80° o tcmperaturas superiores pard. [as naterias gra-
sas sOlidas,

Nt L (—OF s t'>t
nt=—nt—{t—t3F si t <t
n*' = indice de rofraccién a la temperatura de referencia to.
n" — indice de refraccién a la temperatura de lectura ¢,
F = factor de correccion por temperatura. i
F = 0,00095 para t = 20°
F = 0,00036 para t = 40° o superior.

8.5. Relerencias,

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

2. Instituto de Racionalizacién de! Trabajo. Una Norma Espa-
Acla 55,015, '

7. PUNTO DE FUSION
7.1. Principio.

las grasas y aceiles naturales, comec mozclas de glicérides y
otras sustancias no ticnen punte de fusién neto y definido. No
presentan punto critico de solido a Jiquido; este paso lo rea-
lizan graduvalmente a través de estados pastosos hasta el com-
pletamente liquido

Por ial razén. e! punto de fusion de una grasa viene de-
finido en este métedo por dos temperaturas: Una, la inicial
de ablandamiento deslizante, y otra, final de liquido perfecte-
mente limplo.

1.2. Material y apartos.

7.2.1, Tubo de vidrio en U de 1,4-1,5 mm de diametro, con
espesor de pared de 0,15-0,20 mm. Una de Jas ramas de 80 mi-
limetros de largo, y lu ot de 60 mm (ésta ligeramente abo-
cada en el extremo). Distancia entre Jas dos ramas, 5 mm epro-
ximadamente.

7.2.2, Bafio de agua exenta de aire con dispositivo de ca-
lefaccion lenta.

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

71.3. Procedimiento.

La determinacién exacta de Jas dos temperaturas, inicial y
final, depende de Ias condiciones en quo se realice la solidifi-
cacion de la muostra.

Introducir la rame mas larga del tubo en la grasa fundida
a una temperatura de 10°C superior al punto de fusion pre-
sumible. Deslizar la columna de grasa tomada hasta 1 cm del
codo del tubo; lu columna de grasa ser4d aproximadamente de
1 cm de largo.

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

Dejar enfriar el tubo con la grasa durante 24 horas a la tem-
peratura ambiente (por lo menos 10° més baja que el punto
inicial de ablandamicnio). . )

Acoplar el tubo a lo largo del termdmetro mediante un ani-
Ilo de goma, de forma que su curvatura coincida con el bulbo
del termémetro, Introducir termémetro y tubo en el bafo de.
ague; cuidar que el nivel de ésta sca inferior al de la rama
méas corta.

Calentar lentamente, a razén de 0,1-0,2° C por minuto, ob-
servande con una lupa la columna de grass, bien iluminada
sobre fondo oscuro, La temperatura inicial es aguella en que
la columna comienza 8 descender (se descuelgal. La tempera-
tura final corresponde & la desaparicién de todo enturbiamien-
to y aspecto limpioc.

En caso de duda det punto final se compara el tubo de en-
savo con otro con grasa netamente fundida.

7.4. Expresién de los resultados.

Para utilizacién técnica de resuliados puede ser suficiente
la indicactién de la temperatura del punto inicial,

Pero si se utiliza sélo la expresién: «Punto de fusidns, se
indicar4n las dos temperaturas, inicial y final.

Si la grasa se hu introducido en el tubo al estado sélide
8¢ hara conster: <Punto de fusiéns (sin fundir previamentc la
grasa).

7.8. Referencla.

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

(Método del Xilal)
8.1. Principio.
Este método determina la cantidad totel de agua no com-
binada que se encuenira en lu mualeria grasa.

8.2. Material y aparatos.

8.2.1. Matraz de vidrio de cuello corto, de 500 a 500 ml de
capacidad, sobre el cual se adapte el aparaio especial repre-
sentado en lafigura 8.1. Consta de un tubo cilindrico graduado
en ml, provisto de llave de descarga en el extremo inferior,
en el superior se adapta un refrigerante de reffujo. Entre £ste
¥ la terminacién de le graduacion, lleva el tubo <ilindrico
otro tubo comunicante y paralelo a él, a cuyo extremo se adap-
ta el matraz,
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8.3. Renctivos,
8.3.1. Xileno.

84. Procedimiento,

Eliruinar todo vestigio de grasa del tubo graduado y del
tubo interior del refrigeranto, lavande sucesivameonte con mez-
cla crémica, agua destilada y acetona. Secar.

Pesar de 20 & 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 pémez. Calenter progresivamente
hasta la ebullicién y mantenerla hasia que e¢i xileno destilado
resulie limpioc y no separe mas agus. Dejar en reposo hasta
perfecta separacién de lus capas de xileno y agus, Leer el
volumen de ague.

8.5. Cdlculio.
Calcular el contenido de agua expresado en porcenisje.
100 V
Agus = —— - %
P

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

8.8. Observaciones.

Si las gotas de agua quedan adheridas a la pared del tubo,
desprenderlas caientando con precaucion con una tlama pe-
querfia.

" 8.7. Recferaencias.

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

2. American Oil Chemists’ Society. Official and Tentative Me-
thods, Ca. 2a-45.

3. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Es-

panocla 55.001.
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pia. HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES
(Método de la estufa de aire)

9(a).1. Principio.

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

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

9(a).2. Material ¥y aparatos.

9(a).2.2. Estufa de desscacién, con regulacién de lempera-
tura, pudiéndose calentar haste 1s0° C como minimo; la regu-
lacién se efectuard entre unos limites de oscCilacidn de  2°C,
siendo, ademds, la temperatura uniforme en tado el espacio
interior, tolerandose diferencias que nu excodan de 1* C emtre
posiciones axtremas.

#la).2.2. Capsulas de fondo plano, con dimensiones aproxi-
madas do 80 mm do @ y 20 mum de altura, preferiblemente de
acero inoxideble o aluminio o, en su defecto, de porcelana.

©(a),2.3. Desecador, conteniendo como agente desscante sul-
fato céicico o ge! de silica de 6-20 mallas, o, en su defecte,
&cido suifurico monohidrato (d = {,B4), aunque para ASQgUrar
una desecacién efectiva deberd ser rencvado con frecuencia.

9(a).3. Procedimiento.
8{a}.3,1. Preparacion de la muesira.

La muestra debe ser previamente homogeneizada entes de
pesar is cantided con qus se vaya a operar. Esto Se logra,
con las grasas fluidas, agitando fuertemente el frasco que con-
tiene la muesira y vertiendo rdpidaments la cantidad aproxi-
made que se vaya & Desar en la cApsula en la que ge efectie
la desecacién. Si se tratase de grasas solidas o semisélides
a la temperatura ambiente, calentar suavemente en bafic de
agua hasta conseguir el grade de fiuidez conveaients, cuidan.
do de no legar a fundir completamente y homogeneizar con
un mezclador adecuado o simplomente con una espatula sf no
ge dispusiese de este instrumento.

8fa).3.2. Técnica operatoria.’

En una cdpsula, desecada previamente en estufa m 105°C y
enfriada en un desscador, pasar, con exactitud de 1 miligramo,
una cantidad aproximeda de 5§ a 10 g de muestra, segdn el
contenido de humedad, preparads como se indica en 9(al.a1.

Colecar en la estufa, previaments regulada & 105° C, mants-
niéndola alli duranto 30 minutos. Sacar y pasar & un desecador
donde se deja enfriar; pesando a continuacién. Repetir este
tratamiento, en operaciones sucesives, hasta gue la diferencia
entrc dos pesadas consecutivas no exceda del 0,05 por 100.

9fa).4. Cdleulos.
Pa — PI
% humedad y materia valatil = X 100
PM
Siendo;

Pa = peso, en gramos, da la capsula con la muestra de grasa.

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 det Trabajo. Una Norma Espa-
fiola 55.020.

2. Internetional Union of Pure and Applied Chemistry Stan-
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soaps. 1984,
Im. Ci.1.

9(p). HUMEDAD Y MATERIAS VOLATILES

(Método de la estufe de vacfod
8(b).1. Principio.

Se establecen las condiciones adecuadas para la determina-
cién del agua y las inaterias volatiles, en las condiciones del
ensayo, en materias grassas comeérciales.

Es aplicable n todas los aceltes y grasas del comercio, inclu-
vendo los aceites secantes y semisecantes. No es aplicable & loa
acsites del grupo del coco, conteniendo un ! por 100 o més da
Gcidos gresos libres, ni a grasas que hayan sido adicionadas
de monoglicéridos.

9th).2, Material y aparalos,

8(b).2.1. Estufa de vacfo. Estufa en cuyo interior pueda
hacerse el vaclo, bion sea con trompa de agua ¢ con bomba
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de caracteristicas adecuadas, pudiéndose mantener e! vacio con
la sstufe 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 las operaciones de desecacitn es preferible operar
con trompa de agua.

Iré4 provista de dispositives de calefaccién y regulacién de
temperatura, pudiéndose caleniar hasta 110°C como minimo,
regutandose entre unos limites de oscilacién de + 2°C; la tem-
peratura serd, ademés, uniforme en todo el espacio interior,
tolerandose diferencias que no superen 1°C entre posiciones
exiremas.

La estufa ird provista de termémetro, convenientemente cali-
brado, dispuesto de la forma conveniente pars que el operador
pueda comprobar, durante su funcionamienio, la temporatura
que existe an el interior.

9(b.2.2, Capsulas de fondo plano, con dimensiones aproxi-
madas de 80 mm de didmetro, de 20 mm de altura, de acero
inoxidable, aluminio o porcelana.

#(b).2.3. Desecador, conteniendo como agente desecante sul-
fato calcico o gel de sflice de 6-20 mallas. Tambidn puede ser
utilizade el 4cido sulfarico monohidrato (d = 1,84), aunque para
asegurar une desececidn efoctiva deberd ser renovado con fre-
cuencia.

9(b).3. Procedimiento.
9(b).3.1, Preparacién de la muestra.

La muestra debe ser previamente homogene:zada antes de
pesar la cantidad con que se vaya a operar. Esto se logra, con
las grasas fluidas, egitando fuertemente el frasco que las con-
ticne y vertiendo rapidamente la cantidad aproximada que se
vaya a pesar en la cApsula en la que se efectie la desecacion.
Si se tratase de grasas so6lidas o semis6lidas a la temperatura
ambiente, calentar suavemente en bailo de agua hesta conse-
gu't el grado de fluidez convenlente, cuidando de no llegar
a fundir completamente y homogenelzar con un mezclador ade-
cuado o simplmente con una esphtula si no se dispusiese de
este Instrumento,

8(b).3.2, Técnica operatoria,

En una cépsula desscada previamente en estufa a 106°C y
enfriada en un desecador, pesar, con exactitud de medio mili-
gramo, una cantidad aproximada de 5§ & 10 g de muestra, segiun
el(bt):ontmldo de humedad, preparada come se he indicado en
2(b).3.1.

Colocar en la estufa y hacer el vacio debiéndose alcanzer
una presién interna gue no sea superior a 100 mm Hg. Poner
en marcha la calefaccidn, regulandose a la temperatura en re-
lactén e la presién interna de la estufa. Las condiciones norma-
les de trabajo deben ser 30 mm Hg y 80°C; para una presién
de 100 mm Hg, la temperatura serd de 75°C; para valores in-
termedios, se calculard mediante interpolacién entre las cifras
indicadas.

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

8(bY 4. Cdleulos.
Pp~Pr

% humedad y maierial volatil = x 100

Pr—Po

Py = peso, en gramos, de la capsula vacia ¥ seca.

P, = peso, en gramos, de la cApsula con la muestra de grasa.

Py = peso final, en gramos, de Ia cépsula con Ja grasa, al der
por terminada la desecacion.

9{b).5. Referencia.
1. Instituto de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Espa-

fiola 53.082.
10. ACIDEZ. INDICE DE ACIDEZ

10.i. Principio.

La acidez que figura normalmente en los boletines de ana-

lisis es una expresién convencional del contenido en tanto por
ciento de los dcidos grasos libres. También se denomina grado
de acidez.

. Indice de acidsz, expresa el peso, en mg, de hidroxido poté-
8ico necesurio para neutralizar un grame de materia grasa,

10.2. Beacti\(oa.

10.2.1. Selucién etandlica de hidréxido potésico 0,5 N 6 0.1 N.

10.2.2. Solucién al 1 por 100 de fenolftaleina en metanol de
€5 por 100 v/v.

10.2.3. Mezcla stunol-éter etilico, 1:1, neutralizada exacta-
mente con KOH 0,1 N etandlica, con fenolftaleina como indi-
cador. :

10.3. Procedimiento.

Pcsar con una aproximacién de 0,01 g, § a 10 g de grasa,
en un srienmeyer de 250 mi. Disolveria en 50 ml de la mezcla
etanol-éter etilico. Valorar, agitando continuamente, con KOH
0,5 N (o con 0,1 N para acideces inferiores a 2}, hasta viraje del
indicador.

104, Cdleulo.

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

VMN
Grado de acidez = — % de acido oleico
10p
56,1 VN
Indice de acidez = -=
P

V = volumen en ml de solucion etandlica do KOH utilizada.
N = normalidad exacta de la sclucién de KOH utilizada.

M = peso molecular de f&cido en que se expresa la acidez.

P = peso en gramos de la muestra utilizade.

Normalmente se expresa referida a tanto por ciento de
acido oleico. Solo en casos particulares, segun la naturaleza
de ia sustancia grasa, se expresara roferida a &cido paimflico,
laurico u otros.

10.5. Referencias.

1. Internacional Union of Pure and Applied Chomisiry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Qils, Fats and Soesps.
tg84.11.D.1,

2. Institule de Racionalizacién del Trabajo. Una Norma Es-
pafola 55011, ’

3. Consejo Oleicola Internacional, 1967,

11 INDICE DE SAPONIFICACION
111

E1 {ndice de saponificacion exprese el peso en mg de hi-
dréxido potasico necesario nara saponificer 1 g de grasa.

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

Principio.

11.2. Material y aparatos.

11.2.1. Matraz de vidrio, inatacable por los écidos, de
200 ml aproximadamcente, adeptable u un refrigerante de re-
fiuvjo. :

11.3. Reuctivos.

113.1. Solucion etanelica de hidroxido potasico 0,5 N.
11.3.2. Solucién acucsa de acido clorhidrico 0,6 N.
11.3.3. Solucién de fenolftaleina al t por 100 en etanol de 95°.

11.4. Procedimiento.

Pesar con ung precision de 1 mg, cn el matraz de vidrio,
2 g aproximadamente de grasa. Agregar 25 ml exactamente me-
didos de solucién etanédlica de KOH 0,6 N, Adaptar el refrige-
rante de reflujo, llevar a ebuilicién, y mantener durante 60 mi-
nutos, agitando por roiacién de cuando en cuando. Retirar de
la fuente de calor. Agregar 4 & 5 gotas de fenolftalefna, y valo-
rar la solucién jabonosa, tadavia caliente, con la solucién de
écido clorhidrice 0,5 N.

Bealizar en las mismas condiciones un ensayo en blanco.

11.5. Cdiculo.

Calcular el indice de sapanificacién expresado en mg de XOH
por g de grasa.

581N {(V—-V)
Indice de saponificacion = ——————————
4

V = valumen en ml de solucién de CiH 0,5 N utilizados en la
pruebe en blanco.

V' = volumen en ml de golucién de CIH 0,5 N utilizados en el
ensayo.

N = ?:;?a}idad exacta de e solucion de écido clorhidrico uti-
izado.

P - peso en g de la muesira de grasa,
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11.6. Observaciones.

Para ciertas materlas grasas dificiles de saponificar es nece-
sario calentar durante mas de 80 minutos,

11.7. Referencias.

1. Kottstorfer J. Zeaitschrift ¥, Anal, Chemie. 1879, 18, 189.
International Union of Pure and Applied Chemistry. Standard
Methods por the Analysis of Olls, Fats and Soaps 1964, I
D. 2.

3. Instituto de Rucnonn.hzacxon del Trabajo. Una norma espa-
fiola 55.012.

4. Consejo Oleicola Internacional, 1967,

12. INDICE DE HIDROXILO
12.1. Principio,

El indice de hidréxilo es el peso en mg de hidroxido potasico
necesario para neutralizar el acido acético que se combina por
acetilacion con 1 g de grasa.

12.2. Material y aparatos.

12.2.1. Dos matraces de vidrio de 150 mi con cuello de 55
milimetros de largo y diameiro interior ds 2¢ mm.

12.2.2. Pequefios embudes de vidrio de 48 mm. de diametro
y 50 mm, de vastago.

12.2.3. Piacas de cartén, circulares, del diemetro de los ma-
traces con un orificio circular en el centro de diaAmetro adap-
tahle al cuello de log matracos,

12.24. Bafio de glicerina, gque permita colocar Ios matraces
en posicidn inclinada, intreducidos 1 cm en el bano, protegidos
los cuellas por el cartdon que apoyva en el borde exterior del
baiio.

12.3. Reactivos.

12.3.1. Anhidrido acético puro.

12.3.2. Piridina pura y seca,

12.3.3. Etanoc! 95 por 100, neulro & la fenolftaleina.

12.3.4. Solucién alcoh6lica de hidréoxido potasico 0.5 N.
12.3.5. Disciucién alcohdlica de fenolftaleina wl 1 por 100,
12.3.6. Reactive piridina-anhidride acético. Introducir 25 mi-

lilitroe. de piridina en un matraz aforado de 100 mi, disolver-
los en 25 g de anhidrido acético, homogeneizar v enrasar a
10¢ ml con piridina. Conservar este reactive al abrigo de la hu-
medad, del anhidrido carbénico o de los vapcres &cidos, en
frascos de color topacio, bien tapados,

12.4. Procedimiento.
Pesar en ol matraz perfectumente seco, con una aproximacién

de 1 mg, 'a cantidad Jde¢ grasa nccosaria, seglin e} cuadro si-
guiente:
1adice Peso Vol, de
provisto de muestra reactivo
£ mi.
10 100 2,0 S5
100 - 150 15 5
150 200 1.0 5
200 250, 0,75 5
250~ 300 08 ¢ 5
1.2 16
300 - 350 1,0 10
350 - 700 0,75 15
700 - 650 0,50 15
250 - 1.500 4,30 15
1.500 -.2.000 0.20 15

Agregar con una bureta el volumen de reactivo.

HRegular el bano de glicerina a 85° - 100° C. Colocar el disco
de carjén airededor del cuello del matraz. Situar perfectamente
un eribudo peguefic seco en la boca del matraz a4 modo de re-
frigeranto de reflujo. Colocur el matruz en el bafio como se
indica en 12.2.4. Al cabo dc una hora relirar el matraz del bafio
y dejar enfriar.

Agregar por el embudo L m! de agua destilada. Si la adicién
dcl agus produce turbidez, haceria desaparecer agregandoe un
poco de piriding. Agltar La mezcla se calentard por la trans-
forinacién de! anhidride acético en écido acético. Con el fin
de completar esta reaccion y descomponer los anhidridos grasos
y mixtos qus hubieran podide formarse, colocar de nuevo ol
matraz en el bano de glicerina duranie 10 minutos. Retirar el
matraz del bafo, y dejar enfriar a la temperatura ambiente.

’

Agregar, lavande las paredes del embudo y el cuello del
matraz, § ml de etancl de 95 por 100 v/v, conteniendo 2 6 3 gotas
de solucién de fenoltaleina previamente neutralizada. Valorar
con solucién etanélica de hidréxide potésico 0,5 N,

Realizar simuitaneamente un ensayo en blanco, en idénticas
condiciones.

Cuando la fuerte coloracién del medic haga dificil la obser-
vacion del viraje de la fenclftaleina, utilizar como indicador una
solucion de azui aicalino 8B.

12.5. Calculeo.
58,IN (V' - V)

Indice de hidroxiio = ~— 4 Indice de acidez.

v

volumen en mil de solucion etandiica de hidréxido pota-

sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para el en-

sayo de la muestra,

V' = volumen en ml de sclucién etanglica de hidréxido pota-
sico 0,5 N de normalidad conocida, utilizados para e! en-
sayo en blanco.

N = normalidad exacta de ssta solucion.

P = peso en gramos de la muestra de grasa.

E! indice de acidez se determina 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 Ma-
thods Cd-4-40.

3. Instituto de Reaclonalizacién del Trabajo. Una norma espa-
fiola 55.014,

13, PREPARACION DE ACIDOS GRASOS INSOLUBLES
13.1. Principio.
Se entlende por &cidos grasos insolubles de una grasa, los
obtenidos por saponificacion de agquéila, descomposicion del ja-
bén formede vy aislamiento segun el procedimiento descrito pos-

teriormente, Este debhe ser aplicado rigurosamente por la posible
presencia da acidos grasos mas o menos solubles en agua.

13.2. Material vy aparatos,

13.2.1. Capsula de fondo redonde de aprovimadamente 1.500
mililitros.

13.3. Reactives.

13.3.1. Solucién etandlica de hidroxido potasico. Disolver

18 g. de KOH en 20 ml de agua destilada, y diluir con 50 ml de
etanol de 85°.
13.3.2. Acido suifurico diluido, Diluir un volumen de acido
concentrado fd = 1,84) con cuatre voltmenes (s agua destilada.
13.3.3. Sclucionacuosade CiNa al 10 por 100 p/v.

13.4. Procedimiento.

Pssar en la capsula de 1500 ml zaproximadumenie S0 g._de
grase pruvinmente homogeneizada. Fundir lenta y progresive-
mente calentando hasta 115 - 118°C, Agitando y frotande cons-
tantemente con una eéspatula metdlica se afade la solucién de
hidréxido potdsico preparada. La relacién de grasa a solucién
etanélica de hidroxido potésico debe ser de 3:1,

Sg mueve y [rota constanlemente la mass contenida en I8
cApsula, que se sigue calentando a fuego lento hasta que el
jabén oblenido esté bhastante seco para formar fragmentos que
no se adhieran a la espaiule por simple presién.

Verter sobre el jabén un litro de agua destilada hirviente.
Mantener la ebullicién de la solucién jabonosa durante 45 mi-
nutos do mancra que se elimine el alcohol y se obtenga una
solueién clara. Suprimir el calentemiento, Reemplazar el agua
evaporada con agua fria. Verter con precaucién 70 mi de &cido
sulfurico diluido. Evitar que trauvas de jabén no descompuosto
se adhieran & las paredes o al! borde de la cépsula.

Llevar a ebullicién y mantcnorla hasta que los écidos grasos
liberados floten en forma de capa limpida (en el caso particu-
lar en que la materia grasa contenga glicéridos del 4cido laurico,
esta operacién se hari sobre baric de agua hirviente y no con
ebullicion de !a capa acuosal.

Laver ios acidos dos veces coi 500 ml de solucién de CINa
hirviente. Después de cada lavado eliminar tan completamente
como sea posible 1a capa acuosa. Pasar los 4cidos grasos & una
capsula, adicionar sulfate sédico anhidro y filtrar sobre filtro
$6C0.

13.5. Obdservaciones.

Si la preparacion de les Acidos grasos tienc por objeta la
dsterminacién del peso molecaldr medio, asegurarse que la
Gltima capa acuosa eliminada es neutra al naranja de metilo,
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Si la preparacién de Jos acidos grasos tiene por objeto la de-
terminacién del titulo, dejar 16s Acidos grasos cristalizar en un
desecador a la temperatura del laboratoric durante 24 horas
antes de la determinacién.

13.68. Referencia.

1. Imstituto de Racionalizacion del Trabajo. Una norma espa-
fAola 55.006.

12 TITULC
{Método de Dalican?

14.1. Principic.

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

14.2. Material y aparatos.

1421, Tubo de ensayo de vidrio de aproximadamente 27,5
milimetros de diametro interior ¥ 123 nion de longitud, intro-
ducido en uvna arandela de goma que le soporta y actua de
cierre de un frasco de boca ancha de 100 mm de diametro ex-
terior y 130 mm de altura. El tubo introducide en el frasco debe
sobresalir su parte superior 30 mm. sobre la arandela.

14.2.2. Termémeire de precisién, graduade en 1710 6 V5 de
grado, hasta 70° C, aproximadamenta, El depésito del termé-
metro tiene 20 mm de largo y 6 mi\ de diametro.

14.2.3. Soporte para suspender verticalmente el termdémetro
en el eje de) tubo de ensayo.

14.3. Procedimiento.

Situar el frasco o recipiente exierior a4 una temperatura de
207 6 25° C inferior a! titulo presumible, sumergiéndolo exterior-
mente en un baio de agua caliente o fria.

Fundir los Acidos grasos llevandoles & una temperatura 10°C
aproximadamente superior al titulo presuomible.

Verterlos en ¢l tubo de ensayo hasta una altura de 55 milf-
metras, aproximadamente.

Colocar e) termémetro suspendido con la mayor exactitud
posivle en el ejo del tubo de ehsayo y su extremidad inferior
a 1 cm del fondo del tubo. Observar la columna de mercurio;
en principio baja rapidamente y después cada vez mas lenta-
mente. Simultancamente, se abserva una cristulizacion de los
&cidos grasos que parte del fondo del tubo y va recubriendo.
poco a poco, la parte inferior del deposito del termémtero. Cuan-.
do la columna de mercurio parece pararse, después de cuatro
observaciones, con cinco segundos de intervalo, inmediatamente
58 imprime al fermémetro un movimiente circular, tres veces

& la derecha y tres veces a la izquierda, teniendo cuidado de .

romper bien los cristalos que se ferman en el tubo.

Volver a colocar réapidamente el termometro en el eje del
tubo y observar de nueve.

La columna de mercurio, después de haber bajado brusca-
mente durente la agitacién, vuelve a subir, elcanzando un maxi-
tac, pera descender de nuevoe,
~ Este méximo se toma como punto de solidificacién de los
@cidos. grasos o titulos.

Se realizan determinaciones hasta obtener valores concerdan-
tes, gue no difieran en mas de 0,2° C.

14.4. Expresitn de rasultados.
En grados centigrados, indicundo el método seguide.
14.5. Referencias.

1. American Qil Chemists' Society. Official and Tentative Me.
thods. Cc, 12-41.

2. Imsiituto de Racionalizacién 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 voldatiles solubles (o indice
de Reichert-Mcissl-Wollny) al numere de ml de sclucisn alca-
lina 0,1 N necesarios para la noutralizacién de los Acidos grascs
volétiles solubles en agua obtenidos cn las condiclones del mé-
todo a partir de 5 g de grasa.

Se enticnde por fndice de &cidos volatiles Insolubles (o (ndice
de Polonske) al ntmero de ml de solucién alcalina 0,1 N nece-
sarios para la neut.alizacion de los écidos grasos insolubles en
agus, obtenidos en las condiciones del método, a partir de
6 g do materia rasa.

El método tiene caracler convencicnal, por tanto, exige ob-
servar rigurosumenie las condicione: prescritas, & fin de obtener
resultados reproductibles.

15.2. Material y aparatos.

15.2.1. Aparate de vidrio, segan la figura 15.1, compuecsto
esencialmente de las partes siguientes:

15,21.1. Matraz de fondo plano, de aproximudamente 200 mi-
lilitros (A). L

15.21.2. Tubo de doble codo, adaptable & matraz ¥ refrige-
ranto (B).

15.2.1.3. Refrigerante (C).

15.21.4. Msatraz de fondo plano, con tapon esmerilado, mar-
cudos en su cuello los enrases de 100 y 110 ml, tarado (D),

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

15.2.2. Fuente de calor, que permite efectuar sin modifica-
cion de régimen la destilaciin en €l tiompa prescrita.

15.3. Reaclivos.

15.3.1. Glicerina (d == 1,20), correspondiente a 98 por 100,
p/p. de glicerol neutro a le fenoilftaleina.

15.2.2. Solucién acuocsa de hidréxido sédico, 44 por 100 p/p.

Eventualmente dejar calentur o filtrar a! ebrigo del CO;. La
solucién empleudy debe estar perfectamente llmpia y clara.

15.3.3. Aguu deslilada, exenta dc CO; por reciente ebuliicion,
15.2.4. Solucién de acldo zulfurica N
15.2.5. Solucion acuosa de hidréxido sédico o patasica, 0,1 N,

de normalidad conocida exactamente.
15.3.8. Pledra pémez en granos. Tamano de grano, enire
1.5y 2 mim,

15.4. Procedimicnto,

15.4.1. Acidos volatiles solubles. Pesar exuctamonte en el ma-
traz terado 3 g de materiu gras. # la 0,01 do gramo. Agregar
20 g laproximadamente 18 ml) de ghoerol. Agregar 2 mi de Ir
solucién de hidroxido sédico al 44 por 100 p/p, utilizande una .
bureta protegida contra el CO., descartando las primeras gotas
Calentar €l matraz cobre una llama libre, agitando continua-
mente hasta que lu grasa seca completamente saponificada, en
este punto ¢l liguido no formara més espuma, v su aspecto serd
limpio. Se evilara todo sobrecalentamiento duranto la saponifi-
cacion.

Dejar enfriar hasta aproximadamente 00° C. Agregar 93 m) de
agua destilada caliente. Ilomogeneizar por agitacién; el liquido
estard limpio. Agregar de 0.6 a 0,7 g de piedra pémez en gra-
nos, después 50 m! de la solucién acuossa de dcido sulfurico N.
Montar el matraz en ¢l aparato, Calentar muy moderadamente
hasta que los acidos grasos Jiberados se rec@inan en ie*superficie,
formando una capa limpia. Esteblecer ©l régimen de calefac-
cién de forma que en 19 a 2t minutos se recojan 110 ml de des-
tilado. El destilado se recoge en el matraz aforado. La tempe-~
ratura del agua & la salida del refrigerante debe esiar com-
prendida entre 15°C y 20° C. La dectilacién comienza cuando se
forma la primeru gola en le extremidad del tubo acodado unida
al refrigerante.

Interrumpirc la calefaccion cuando ¢) destilado élcance, exac-
tamente, el enrase de 110 mf en el matraz. Retirar rapidamente
ésle y colocar una probeta pequeiia en su Jugar.

Coleocar €] matrez en un termostato regulado & 15° C, durante
10 minutos,; ¢! enrasc de 110 debe ester vy centimetro per debajo
del nivel del liquido termostatico,

Cerrar el matraz con el tapén esmerilado v homogeneizar el
destilado invirtiendo 4 6 5 veces, con suavidad, para evilar la
formacion de espuma. Filirar el liquido sobre filtro sin pliegues
fdiametro 8 cm). El filtrado ha de ser totaimente limpic, Medir
100 ml. Agregar § gotas de solucién de fenclflaleina y valorer
con solucidén alcalina 0,1 N,

Simultaneamente realizar un onsayc en blanco sin materia
grasa, sustituyendo la saponificacién scbre llama libre, por un
calentamiento en bado de agua hirviente durante 15 minutos.

154.2. Acidos volatiles insolubles. Después de la valoracién
de los acidos volatiles solubles, lavar el refrigerante, el matraz
aforado y la probeta pequefia, tres veces sucesivas, cmpleando
eada vez 15 ml de agua destilada, exenta de carbénico y fria
{15" C). Las tres porciones 8e 15 ml s¢ emplean para lavar, a
continuacion, tres veces el filtro, lienando éste hasta el borde.
El Gltimo lavado recogide aparte debe ser neutralizado por una
gota de selucién alcalina 0,1 N.

Lavar el refrigerante, matraz aforado, probeta y filro, tres
veces sucesivas, empleando en cada operacién 18 ml de etanol
neutralizado. Se retinen los liquidos alcohdY cos de lavado (unos
45 ml). v se valoran ron solucién alcalina 6.1 N, utilizando una
gota de disolucién alcochdlica de fenclftaleina.
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15.5. Calculo.
Indice de Aacidos volatiles solubles o de Reichert-Meiss).

55N (V—=V'}
Indice AVS =
P
Indice de Acidos volatiles insolubles, o indice Polenska.
BNV
indice AVI = —

V = velumen en mi de solucién alcalina 0.1 N, utilizados para
el ensayo con la materia grasa.
V' = volumen en ml de solucién alcalina 0,1 N, utilizados para
el ensayo en blance.
V" = volumen en ml de solucién alcalina 0,1 N, utilizades para
valorar los Mquidos alcohélicos de lavado.
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- Figura 151

P —=-peso en g de la muestra ensayada.
N == normalidad esacta de la solucién alealina 0,1 N.

15.8. Obsgervaciones.

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

siempre gue se mantenga por encima de 2,5 g. En estos casos
ses completardn los 6 g con un aceite que tenga indices de
acldos volatiles solubles e insolubles inferior a 0,5. Se efectuaréd
en los calculos las correspondientes correcciones,

15.7. Referencias.

1. International! Union of Pure and Applisd Chemisiry. Stan-
dard Methods for the Analysis of Oils, Fats and Soaps. 1964,
II. D9

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

15¢a}. INDICE DE 10DO
(Método de Wijs)

16lal.1. Principio.

El indice de iodo de un cuerpe graso es funcién de su grado
de insaturacién. Se determina afiadiendo a la muestra un exceso
de reactivo halogenado, 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.
18(a).2.1. Navecillas de vidrio de 2 a 3 m! de capacidad.
18(a).2.2, Matraces erlenmeyer de vidrio, de boca ancha, con

tapéim esmerilado, de aproximadamente 300 ml.
lodo el material debe estar perfectamente limpic y scco.

15(a) 3. Reactivos.

18{a}.3.1. Solucitén acuosa de icdure potasico al 10 por 100 p/v.
Esta solucién debe estar exenta de iode y de iodato potésico.

18(a).3.2, Soiucion acuosa de tiosulfuto sédico, 0.1 N.

18(a}.3.3. Tetraclorurc de carbono puro. Comprobar que cstd
exento de materias oxidables. Agitando 10 mf con 1 ml de solu-
cibn acuosa saturada de dicramato potdsico y 2 ml de Acido
suif@rico concentrado, no debe aparecer coloracién verdae.

16(a).3.4. Engrudo de elmidén.

161a).3.5. Reactivo de Wijs.

16(a).8.5.1. Con tricloruro de iodo.

Pesar 8 g de tricloruro de lode ICl, en un matraz de vidrio
topacio de 1.500 ml; disoiver en un litro de una mezcla com-
pucsha de 700 ml de Acido acético v 300 m! de tetracloruro de -
carbono. .

Determinar el contenido en halégeno de¢ la forma siguiente:
Tomear 5 ml v agregar 5 ml de la solucion acuosa de ioduro po-
tasico ¥ 30 m! de¢ ugue, Valorar con sclucién de tiosulfato sé-
dico, 0,1 N en presencia de engrudo de almidén como indicador.

Agregar al reactivo 10 g do iodo puiverizado, y disolver agi-
tando.

Determinar el contenido en halogeno como antericrmente;
debe ser igual 4 vez y medin de Ju priniers determinacion, Agre-
gar todavia una pequena cantidad de iodo, de forma que sobre-
pasc ligeramente e} limite de vez y medis, por ser necasario
gue no quede ninguna traza de tricleruro de iodo, cuya pre-
sencin provocsaria reacciones secundarias.

Dejar decanlar despuos de verter e liquido claro en un ma-
traz o [rasco de color topacio. La solucidn, bion conservada al
abrigo de la huz, puede ser utilizada durante varios meses.

16(a) 35.2. Con monoclorure de ioda.

Disolver 19 g de monoclorure de iode en 1 litro de una mez-
cla de 700 ml de écido acético y 300 ml de tetracloruro de car-
bono. Después de agregar una pequenu cantidad de lodo puro
(zlgunos miligramos), determinar el contenido en halégeno,
como se realizé anteriormente, y diluir sl es necesario con la
mezcla de disolventes hasta que 5 ml de reactivo correspondan
aproximadamente a 10 mi de sclucién de tiosulfato sédico 6,1 N.

18(r} 4. Procedimiento.

Segin al indice de iodo previsto, ia toma de muestra varia-
rd de la fornm siguiente:

ndice Toms
de lodo de muestra
previsto R
<5 3.00
Sa 20 1,00
21 a 50 0,80
51 a 100 0,30
101 a 180 0,20
151 a 200 0,15
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En una psqueria navecilia de vidrio, pesar exactaments la
cantidad necesaria con una aproximecién de 1 mg. [ntroducir
la navecilla y su contenido en un erienmeyer con tapén eeme-
rilado de aproxirmadamente 300 ml. Agregar 15 ml de tetraclo-
ruro de carbono y disolver, Agregar exactamente 25 ml del reac-
tivo. Tapar el matraz, agitar ligeramente y protegerlo de la Juz.

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

Agregar 20 ml de la solucién de ioduro potasico y 150 ml de
agua,

Valorar con solucién de tiosulfato sédico 0,1 N, con engrudo
de almiddén como jindicador, hesta desaparicion jusie del color
ezul despuss de agitacién intensa.

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

181a) 5. Cdlculo.

1289 N (V -~ V1)
P

P = peso en g de la muestra. =

V = volumen on m! de la sofucién de tiosulfato sédico 0,1 N
utilizados pare el ensayo en blanco.

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

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

16(a)8. Referencias.

1. Z. angew, Chem. 1898. 11, 281.
2. Instituto de Racionabizacidén de! Trabajo. Una Norma Es-
pafitola 55.018.

Indice de iodo = -

16{b). INDICE DE 10D0O
(Métode de Hanus)

16(b).1. Principio.
Como 16(a).1.
16{b}.2, Material y aparatos.

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 0,1 de ml, comprobadas y
contrastadas.

16(b}.2,3. Buretas o pipstas de 25 m] de salida rapida.

18(b).3. Reaciivos,

186(h) .3.1.

Hanus.
16(b) 3.2. Solucién de jodurc polasico al 10 por 100, exenta
de iodo y de lodatos,

18(b).8.3. Solucién de tiosulfato sédice 0,1 N.

16(b).34. Eogrudo de almidén.

18{b) 3.5. Reactivo dé Hanus: Disolver en un frasco de color
amarillo, con tapén esmerilado, 10 g de monobromuro de fado
en 500 ml. de Acido acético cristalizable (99 — 100 por 100), exen-
to de etanonl,

18(b) .4, Procadimiento.

 Trabajar en luz difuse,

En el frasco limpio ¥ seco, posur de 0,25 a 0,30 g de materia
grase limpia y filtrada sobre papel {tomar una cantidad de
grase tal que, una vez finalizada la reaccién, dsbers quedar
sin abscrber una cantidad do fodo igual, por lo menos, al 70
por 190 de la cantidad total de fado efiadids. ’

Disolver la materia grasa en 10 ml de tetraclorurc de carbo-
no. Afadir, mediante bureta o pipeta de salida répide, 25 mili-
liiros exactos del reactivo de Hanus.

Tapar el fraseo, mezelar por agitacién suave Dajar reposer
al abrigo de la luz duranto una hors, a une temperatura de
20" £ 5° C.

Afadir 20 m) de solucién de ioduro potéisico, y 100 ml de
agua destilade. Mezclar,

Valorar con la solucién do tiosulfate sédico 0,1 N (utilizando
engrudo de almidén como indicsdar), agitando constantemente.
Afedir el engrudo de almidén poco antes da finalizar la va-
loracién.

Realizar una prueba en blanco en idérticas condiciones

16(b).5. Cdgiculo.

Tetracioruro de carbono, inerle a s solucion de

V-V
Indice de iodo = ————— 1,269
P

V = volumen en m! de solucién de tiosulfaio sodico 0,1 N uti-
lizados en la prueba en blanco.
V' = volumen en ml de solucién de tiosulfeto sédico 0,i N uti-
lizados en el ensayo con la muestra.
P = peso en g do la muestra utilizados en la determinacion,

16(H).8. Referencias.

Ztschr. Untersuch, Nahr. und Genussm. 1801. 4, 813, 20.
Consejo Oleicola Internacional, 1967,

Instituto de Rucionalizucion del Trabajo. Una Norinan Espa-
fiola 55.013.

ol

17. INDICE DE TIOCIANOGENQ

17.1. Principio.

El indice de tiocianégeno de una materia grasa es funcién
de su grado de insaturacién. En la prictica se deterinina por
la fijacion de tiocianGgeno, y convencionalmente se ¢xpresa por
el peso de iodo equivalente al tiocianégeno absorbido por 100
partes en peso de la grasa.

El tiocian6geno {SCNJ; se flja sobre ios dobles enlaces coma
los halégenos. Es menos reactiva que los halégenos ¥ su {ijacién
»6lo es cuantitativa con el acido oleico.

Se considera gue aproximadamente el (SCN), sc fija sobre
un doble enlace del Acidc linoleico y sobre dos dobles enlaces
del acido linolénico.

17.2. Materigl y aparatos.

17.2.1. Navecillias de vidrio de 2 a 3 ml.

17.2.2. Matraces de vidrio de boca esmerilada.

17.2.3. Embudo Blichner.

Todo el material debe estar perfectamante lavado v seco.

~

17.2. Reactivos.

17.3.1. Acido acetico glacial puro. Antes de su cmples ca-
lentarle a ebulliciéon con refrigerante de reflujo, durante 3 ho-
ras, con 10 por 100 v/v de anhidrido acético. Destilar sobre an-
hidrido fosfdrica,

17.3.2. Ticcianato de plomo. Disolver 250 g de ecetalo de
plomo, quimicamente puro (CH;COO); Pb. 3 H,O en 500 ml de
ague destilada; disolver 250 g de tiocianato potésicc en 500 mi-
lilitros de agua destilada, mezclar las dos soluciones, filtrar el
tiociapato de plomo precipitado sobre embudo Biichner, Lavar
con aguea destilada, después con etanol de 85 por 100 v/v, ¥y par
altimo con Oxido de etilo, Secar el precipitado tan completa-
mente como sea posible, mediante aspiracién por vacio; reco-
ger el precipitado en una cépsula de porcelana, y colocar ésta
en un desecador con anhidride feosférico, durante oche o diez
dias. El tiocianato de plomo asi obtenida debe presentar color
débilmente amarillo blanquecino o verduzco. Si1 se prosenta
coloracién maéas intensa, volver a someterle al mismo tratamien-
to. Guardando en frasco amarillo-pardo, al abrigo de la luz,
puede conservarse hasta dos meses. Si se ha coloreado inten-
semente no utilizarlo.

17.3.3. Bromo puro, previamente desecado.

17.3.4. Tetracloruro de carbono; agilar dos veces cl tetra-
cloruro de carbono empleando cada vez el 5§ por 106 v/v de
fcido sulfurico concentrado. Separar el tetracloruro de carbona.
Lavar con agua destilada, despuéds con 5 por 100 v/v de una
soluciéon acuosa de hidréxido potasico al 60 por 100 p/v. Agilar
con hidréxido potasico en pastillas. Destilar sobre anhidrido
fosférico.

17.3.5. Toduro potasico exento de jodo y icdato.

17.3.6. Solucién acuosa de tiosulfato sédico 0,1 N de norma-
lidad conocida.

17.3.7. Solucién de tiocianégeno aproximadamente 0,2 N. Po-
neor en suspensiéon 50 g. de tiocianato da ploma en 500 ml de
acido acélico. Disolver, por separado, 5,1 m! de bromo en
100 mil do Acido acético. Verter por pequeiias porciones la so-
lucién de bromo en la solucién de tiocianato de plomo, egitando
vigorosamente después de cada adicién hasia decoloracidn com-
pleta. Dofar decantar. Filtrar tan rdpidamente como sea posible
por embudo Biichner, previamente secado, recogiendo el fil-
trado en un matraz seco.

Colocar el embudo Blchuer sobre un segundo matraz y fil-
trar de auevo; el filtrado debe ser Himpio e fncolaro. Conser-
varle en un frasco de vidrio de color amarillo o pardo, de ta-
pén esmerilado, perfectamente seco, y en lugar fresco (tempe-
ratura inferior a 20°C). De no obscrvar estas condiciones se
altera répidamente. Antes de su utilizaclén, comprobar que
permanece incoloro.

(Continuara.)



