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1. RESUMEN

El aceite de palma en la actualidad es el aceite mas importante producido en
Guatemala para la elaboracion de aceites refinados y otros productos a base de
aceite en el mercado guatemalteco y se espera que continue la tendencia
ascendente en la produccion del mismo, ya que cada ano hay mds productores
pues el potencial de ingresos es alto y las plantaciones existentes aumentan su
rendimiento. El cultivo de palma trae no solo beneficios econdmicos sino también

ecoldgicos y sociales.

Para ofrecer materia prima de calidad es necesario que el aceite cumpla con
ciertas especificaciones y para verificar ésto es necesario someter la materia prima
a un analisis. En el presente trabajo se propone una metodologia para analizar
muestras de aceite de palma, la cual fue implementada en el Laboratorio de
Bromatologia de Veterinaria y Zootecnia de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, de esta manera se cumple con uno de los objetivos primordiales de esta
investigacion.  Dicha metodologia abarca las pruebas de acidez, indice de

perdxidos, indice de yodo e indice de refraccion.

Con el fin de asegurar que los resultados obtenidos son confiables y que el
método es el adecuado, se procedid a validarlo, pues de esta manera se estaria
cumpliendo con Buenas Practicas de Laboratorio, el cual era otro objetivo de este
proyecto. Sin embargo, no pudo llevarse a cabo por completo, ya que por distintas
razones no fue posible evaluar todos los parametros que conlleva una validacion,
siendo los unicos parametros que pudieron evaluarse la especificidad, la precision y
la repetibilidad. Los ensayos que cumplieron con estos dos parametros fueron
indice de yodo, indice de refraccion y acidez, en los cuales no se observo variacion
significativa, por lo que se concluye que los métodos propuestos para realizar estos
ensayos proporcionan datos confiables. El ensayo de indice de perodxidos no

cumplio estos parametros, pues presentd coeficientes de variacion muy elevados.



Los lotes de aceite de palma cumplen con el contenido adecuado de dcidos
grasos libres ya que poseen valores menores a 5%. En cuanto al indice de peroxidos
los lotes también cumplieron, sin embargo el lote 1 presentod indices muy elevados
cercanos al limite aceptado, lo cual indicaba que poseia un alto grado de
degradacion, siendo la muestra que tenia mas tiempo de recoleccion, este es un
parametro que afecta el resultado obtenido en las muestras pues los aceites
vegetales tienen la caracteristica de sufrir degradacion desde el momento en que

son extraidos.

El indice de refraccion es una prueba que no presenta variacion entre los
resultados obtenidos, presentando una buena repetibilidad y precision. Sin
embargo el valor obtenido para los cinco lotes no cae dentro del rango aceptado, 1o

cual se debe a que los lotes no se encuentran totalmente puros.

La degradacion continua que sufren los aceites vegetales, los contenedores y la
forma en que son almacenados, son factores importantes que determinaran los

resultados obtenidos durante el analisis de calidad del aceite.



2. INTRODUCCION

Hasta hace poco el aceite de palma era utilizado unicamente en la industria de
jabones, sin embargo en los ultimos anos ha adquirido gran importancia ya que ha
encontrado una vasta aplicacion en la industria, convirtiéndose en el aceite mas
importante producido en Guatemala, alcanzando una produccion de 108,000 tm
en 1999 (1). Todo ello gracias a varios factores como el desarrollo en su cultivo
(frutos mas ricos en aceite y plantas de menor altura que facilitan su recoleccion),
la alta productividad de la palma africana (cerca de 6 toneladas por hectdrea, lo
que sobrepasa la productividad de otras plantas productoras de aceites), costo de
produccion relativamente bajo y el hecho que de la misma materia prima pueden

extraerse dos diferentes aceites, como lo son el de palma y el de palmiste.

Con el fin de ser competitivos en el mercado actual, los productores buscan
ofrecer productos de calidad al consumidor. En el caso de los aceites vegetales es
indispensable determinar su calidad ya que son utilizados como materia prima en
la fabricacion de distintos productos y ademas es sabido que los aceites vegetales
comienzan a formar perdxidos desde que se extraen y tienen contacto con el
oxigeno, experimentando de esta forma un continuo deterioro. Para ello es
necesario someterlos a un analisis que evalue pardmetros tales como acidez, indice

de peroxidos, indice de yodo, indice de refraccidon, entre otros.

Segun las Buenas Practicas de Manufactura (BPM), siempre que se desee
establecer un método de analisis en cualquier laboratorio de control de calidad por
primera vez, como es el caso de este trabajo, es necesario validarlo. Esto se lleva a
cabo con el propdsito de establecer que los resultados obtenidos con el método sean
reproducibles y confiables. Segun la literatura para realizar la validacion de una
metodologia de andlisis es necesario evaluar parametros como especificidad,

precision, exactitud y reproducibilidad.



3. ANTECEDENTES

3.1. ACEITE DE PALMA

3.1.1. GENERALIDADES

El aceite de palma se obtiene de la pulpa del fruto producido por la
palma africana Flaeis guineensis Jacq nativa de Guinea, del golfo de
Africa Occidental. La palma de aceite es una planta tropical propia de
climas cdlidos que crece en tierras por debajo de los 500 metros sobre el

nivel del mar.

Palma Africana

Fue introducida a América por los colonizadores y comerciantes
portugueses que la utilizaban como parte de la dieta alimenticia de los
esclavos en el Brasil. De esta planta pueden extraerse dos tipos de aceite:
al extraerlo de la pulpa recibe el nombre de aceite de palma y al hacerlo
de la almendra recibe el nombre de aceite de palmiste, 1o cual es una de

las ventajas del cultivo de esta planta (2,3).



3.1.2. CLASIFICACION:

La palma de aceite es una monocotiledonea, del orden Palmalesy de la
familia Palmaceae. Su fruto se presenta en grandes racimos que pueden
contener cada racimo de 800 a 2000 frutos, con una media de 1200 a
1500.

Las partes del fruto son:

1. Estigma

2. Exocarpo

3. Mesocarpo o pulpa

4. Endocarpo o cuesco

5. Endospermo o almendra

6. Embrion

Su clasificacidn en variedades se basa principalmente en la forma, color
y composicion del fruto, y en la forma de la hoja, distinguiéndose las

siguientes variedades:

7. Dura Su fruto tiene un endocarpo de mas de 2 mm de espesor. El

mesocarpo o pulpa contiene fibras dispersas, y es generalmente delgado.

8. Pisifera No tiene endocarpo, la almendra es desnuda y el mesocarpo
no contiene fibras y ocupa gran porcion del fruto. Esta variedad produce
pocos frutos en el racimo. Por eso se emplea solo para mejorar la

variedad dura, mediante el cruzamiento.

9. Tenera Variedad mds importante, hibrido del cruce entre Dura y
Pisifera. Tiene un endocarpo delgado de menos de 2 mm de espesor. En
el mesocarpo se encuentra un anillo con fibras. Su fruto tiene forma oval

con 2 — 5 cm de longitud y 3 — 4 cm de didmetro. La variedad Ténera



tiene un potencial genético de rendimiento mayor que el de Dura, se
debe no solo al mayor porcentaje de pulpa en los frutos, sino también a

que en ella la relacion sexual es mas amplia (2,4).

A continuacidn se presenta un esquema de las partes del fruto y de las

diferencias existentes entre los frutos de las tres variedades (la

numeracion corresponde a lo expuesto en la pagina anterior).

3.1.3. USOS

3.1.3.1. Comestibles

En la actualidad puede decirse que ocupa el segundo lugar
como aceite mas consumido en el mundo y se emplea como
aceite de cocina, asi como para elaborar productos de
panaderia, pasteleria, confiteria, heladeria, sopas instantdneas,
salsas, diversos platos congelados y deshidratados, cremas no
lacteas para mezclar con el café, etc. El contenido de solidos
grasos del aceite de palma le da a algunos productos como
margarinas y shortenings (materias grasas) una consistencia

solida/semisolida sin necesidad de hidrogenacion (3). También



es utilizado como materia prima en la elaboracion de alimentos

para animales (5).

3.1.3.2. No Comestibles

Aunque su uso en aplicaciones no alimenticias es pequeno este
sector va en aumento gracias a la importancia que estd
cobrando este aceite en la industria. Se utiliza ampliamente en
la fabricacion de jabones y detergentes, elaboracion de
candelas, cosméticos, elaboracion de grasas lubricantes y
secadores metalicos destinados a la produccion de pintura,

barnices y tintas (3, 6).

3.1.4. ACEITE DE PALMA RELACIONADO CON LA SALUD:

Este aceite contiene una relacion 1:1 entre dcidos grasos saturados e
insaturados, tiene una alta concentracion de grasa monoinsaturada, es
fuente de vitamina E presente como tocoferoles y tocotrienoles
(importantes antioxidantes) y carotenos. Esto es importante ya que se
han realizado estudios que han encontrado datos interesantes como que
“... dietas ricas en acidos grasos monoinsaturados ayudan a reducir el
colesterol sanguineo, disminuyendo uno de los principales factores de
riesgo en enfermedades coronarias; Los tocotrienoles actuan como
protectores contra el envejecimiento de las células, la arteriosclerosis, el
cancer y algunas enfermedades neurodegenerativas como el Alzheimer”.
Sin refinar, el aceite de palma es la fuente natural mas rica de beta-
caroteno (provitamina A) y que su consumo ha resultado de gran ayuda
para prevenir y tratar la deficiencia de Vitamina A en poblaciones de

riesgo” (3, 7).



3.1.5.

3.1.6.

CULTIVO DE ACEITE DE PALMA EN GUATEMALA:

El cultivo de la palma africana en el pais se inicid en 1987, en la
actualidad se ha incrementado debido a los beneficios que este
representa tanto a los productores como a los consumidores. Sus
plantaciones se localizan en Tiquisate, La Gomera, Nueva Concepcion y
Tecun Uman (6). Durante 1999 el drea sembrada era de 22,000
hectareas de las que se cosecharon 20,000 hectdreas. La produccion
total de aceite de palma alcanzo 108,000 tm en 1999, se espera que
persista en su tendencia ascendente al empezar a dar fruto los arboles
jovenes y al paso que maduren los arboles mas viejos y aumenten su
rendimiento. En la costa sur de Guatemala hay cuatro plantas de
extraccion donde se ubica la mayor parte de las operaciones de palma.
Las instalaciones de palma se vuelven mas populares ano tras ano debido
a su potencial de ingresos a parte de los beneficios ecoldgicos (en el
2002 el cultivo de palma en el pais generara 600,000 toneladas de

oxigeno) y sociales (genera nuevos puestos de trabajo). (1)

EXTRACCION DE ACEITE:

El aceite de palma estd contenido en la pulpa la cual tiene un
contenido de 45 — 50% de aceite, 15 ~ 20% de fibra celuldsica y el resto
de agua, sustancias pépticas, etc. Puede observarse que es un fruto con
alto contenido de agua por lo que es facilmente fermentable por lo que
debe procesarse rapidamente para evitar incrementos en la acidez (7).
El aceite de palma puede ser convertido a fracciones liquidas y solidas
como oleinas y estearinas respectivamente. Su refinamiento puede
efectuarse por varios procesos, dependiendo de los cuales se obtendran

varios tipos de este aceite (6).

El sistema mas utilizado para detener la fermentabilidad de este fruto es

el de someter a los racimos a una esterilizacién por vapor con el objetivo
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de que la acidez no se incremente, facilitar la separacion de los frutos de
los racimos y despegar la almendra del hueso facilitando su
recuperacion. Luego se efectua la separacion del fruto de los racimos,
una vez separados se tratan en un malaxador que se usa para dilacerar
el pericarpio. La pulpa resultante se envia al proceso de presion
mediante prensas hidrdulicas o continuas para extraer el aceite, se
clarifica, se centrifuga y se obtiene el aceite acabado. Del tratamiento de
los racimos se obtienen: aceite de palma, aceite de palmiste, hueso de
semilla, fibra y escobajo, los ultimos tres utilizados como combustibles

para generar vapor. (7)

3.2. CONTROL DE CALIDAD DEL ACEITE DE PALMA

Para el analisis general de los aceites y grasas se cuenta con documentos que
contienen los distintos ensayos a realizar, los cuales son reconocidos
internacionalmente y que deben ser consultados por todos aquellos que
deseen realizar un analisis de aceites y grasas. Uno de ellos es el documento
de M¢étodos Estandar para el Analisis de Aceites, Grasas y Derivados (Standard
Methods for the Analysis of Oils, Fats and Derivates) de la Unidn
Internacional de Quimica Pura y Aplicada —IUPAC- (por sus siglas en inglés
Internacional Union of Pure and Applied Chemestry) (8). A continuacién se
describiran algunos de los ensayos realizados a aceites en general, los cuales
seran evaluados en este proyecto ya que son considerados como las pruebas

principales en la determinacion de la calidad de un aceite.

3.2.1. INDICE DE YODO:

El indice de yodo es una prueba de gran valor en el andlisis de una
grasa o de un aceite, pues da una idea de la insaturacion que este
posee. Se define como el peso de yodo absorbido por la muestra y se
expresa como gramos de yodo por 100 g de muestra. La base quimica

de este ensayo recae en el hecho que el yodo elemental (I2) puede



3.2.2.

3.2.3.

3.2.4.
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unirse a los dobles enlaces presentes en los dcidos grasos libres

insaturados lo cual es utilizado para medir la insaturacion (9,10).

INDICE DE PEROXIDOS:

Esta prueba se utiliza para determinar la extension de la oxidacién del
aceite o de la grasa, por lo que se dice que son indicadores de
autooxidacion. Los hidroperoxidos formados por la oxidacion de la
grasa reaccionan con los iones yoduro para formar yodo, el cual se
retrovalora con tiosulfato. Este se expresa como miliequivalentes de

yodo formado por kilogramo de grasa o aceite (10).

INDICE DE REFRACCION:

Se define como la razon entre las velocidades de propagacion de la luz
en el vacio y en el medio considerado. Este parametro es caracteristico
para cada aceite, para medirlo se utiliza un refractémetro con control
de temperatura con mediciones usualmente a 25 °C, sin embargo
grasas con puntos de fusion mas altos requieren un ajuste de
temperatura ya sea a 40 °C 6 60 °C, dependiendo del punto de fusidon
del producto. Este indice se ve afectado por la temperatura y por la
longitud de la cadena de carbonos e insaturaciones de los acidos grasos

presentes en el aceite o en la grasa (9).

ACIDOS GRASOS LIBRES:

Los acidos grasos libres son acidos grasos con un grupo acido que no se
encuentra quimicamente unido a un grupo alcohol. La importancia de
medir estos se debe a que los acidos grasos libres son removidos
durante el refinamiento y la deodorizacion de los aceites y grasas. Si el

valor determinado excediera al maximo permitido indica que estos



3.3.
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pasos no fueron realizados apropiadamente o que hay un alto
contenido de 4cido citrico en el aceite (8,10). Para determinar el
contenido de acidos grasos libres se disuelve la muestra en alcohol y se
titula con KOH hasta un punto final indicado por la fenolftaleina. Los
resultados se expresan como porcentaje calculdndolo en la mayoria de
aceites como acido oleico, sin embargo en el caso del aceite de palma se
calcula como acido palmitico, a este resultado se le denomina acidez.
El indice de acidez es otro término aplicado a acidos grasos libres y se
define como el numero en mg de hidroxido de potasio requerido para

neutralizar los acidos grasos libres en 1 g de la grasa o aceite (8).

En el anexo No. II puede encontrarse detalles de otras pruebas

realizadas generalmente a aceites.

VALIDACION

La validacion de un método analitico es el proceso por el cual se establece
con estudios de laboratorio que las caracteristicas de ejecucion del método
llenan los requerimientos para las aplicaciones analiticas proyectadas (11).
Segun la OMS validacion es “la presentacion de pruebas documentales de

que un sistema cumple con lo previsto” (12).

La validacion puede realizarse por tres diferentes tipos de procesos:
prospectivos, concurrentes y retrospectivos.  El presente trabajo realizara
una validacion prospectiva y concurrente. El proceso de validacion
prospectivo es cuando un plan experimental se ejecuta antes de que el
proceso sea puesto en uso comercial, se presenta durante la introduccion de
un nuevo producto o método. Ahora bien el proceso de validacion
concurrente establece evidencia documentada de que el método estd en un

estado de control durante la actual implementacion del mismo (13).
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Dentro de los pardmetros que deben considerarse en la validacidon de un

método analitico se encuentran exactitud, precision y reproducibilidad

(11,14). A continuacién se presenta una descripcion de cada pardmetro.

3.3.1.

3.3.2.

3.3.3.

3.3.4.

Especificidad.:

Es la habilidad de detectar inequivocamente un analito en la presencia
de componentes que puedan estar presentes como impurezas,

productos de degradacion y componentes de la matriz.

Exactitud:

Es la concordancia entre el valor real y el valor encontrado durante el
andlisis, o dicho de otra forma la cercania del valor experimental
obtenido con el método con respecto al valor real. La exactitud se
calcula como la diferencia entre la media y el valor real aceptado,

junto con intervalos de confianza.

Precision:
La precision de un método analitico es el grado de concordancia entre
los resultados de andlisis individuales cuando el procedimiento es

aplicado repetidamente a multiples muestras de una muestra

homogénea.

Reproducibilidad:

La reproducibilidad puede definirse como el grado de variacion de los
resultados obtenidos por el anadlisis de las mismas muestras
cambiando las condiciones normales de ensayo tales como diferentes
analistas, instrumentos, lotes de reactivos, tiempos de ensayo, dias.
Etc. Todas las variaciones observadas deberan ser reportadas por

escrito (11).
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3.4. ESTUDIOS PREVIOS:

En Guatemala se cuenta con pocos estudios sobre el aceite de palma
dentro de los cuales estan: Arriaga, E. (1985) (15) en su estudio titulado
“Cuantificacion de carotenoides en el aceite de palma y en los desechos
de su refinamiento” concluye que el aceite de palma contiene 540 + 55
ppm de carotenoides totales y que los jabones que son subproductos del

mismo contienen alrededor de 393 *+ 32 ppm.

Asi mismo Molina, A. (1987) (16) en su trabajo titulado “Uso de
carotenoides y subproductos del aceite de palma como fuente de
pigmentacion para la yema de huevo” encuentra que la gallina

ponedora incorpora en la yema de huevo los pigmentos principales del
aceite de palma (B-carontenos, a-carotenos, y~carotenos, licopenos y
xantofilas), poseyendo este aceite la capacidad de pigmentar

adecuadamente la yema de huevo.

En el trabajo de tesis titulado “Estudio sobre la factibilidad de instalar
una planta para producir manteca a partir del aceite crudo de la palma
africana” Jiménez, O. (1984) (17) concluye que la rentabilidad de la
planta en el primer ano es del 28.89% llegando a ser de 66.47% en el
décimo ano lo que demuestra que el proyecto propuesto tiene

factibilidad técnica y econdmica para su desarrollo.
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4. JUSTIFICACION

Debido al incremento en la demanda del aceite de palma como materia prima
en la elaboracion de productos para la alimentacion humana y de animales (entre
otros usos), su produccion ha experimentado un crecimiento en los ultimos anos,
no solo a nivel mundial sino también a nivel nacional, por lo que es necesario
implementar y validar una metodologia analitica confiable, que permita al
Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Veterinaria y Zootecnia de la
Universidad de San Carlos de Guatemala efectuar un analisis rutinario de muestras

de aceite de palma.

Ademas, sera base para el montaje de nuevas practicas del laboratorio de
Andlisis Aplicado de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la misma

Universidad.
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5. OBJETIVOS

5.1. GENERALES

5.1.1. Proponer un método para el andlisis del aceite de palma e implementarlo

en el Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Veterinaria y
Zootecnia y en el Laboratorio de Andlisis Aplicado de la Facultad de
Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de

Guatemala.

5.1.2. Validar el método propuesto con el fin de comprobar que cumple con los

aspectos necesarios para ser utilizado como un método de analisis vélido

y confiable.

5.2. ESPECIFICOS

5.2.1

5.2.2

5.2.5

5.2.4

5.2.5

Demostrar que el método propuesto para el analisis del aceite de palma
es exacto y preciso en tanto se trabaje bajo las mismas condiciones

efectuadas en el presente proyecto.

Comprobar que el método propuesto en este trabajo es reproducible.

Identificar factores importantes de almacenamiento, transporte y manejo

de muestras que puedan afectar cada prueba.
Determinar la calidad de las muestras de aceite de palma.
Utilizar el método analitico propuesto en este trabajo como practica de

laboratorio en el curso de Bromatologia del noveno ciclo de la carrera de

Quimico Farmacéutico.
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6. HIPOTESIS

La metodologia analitica propuesta en este trabajo para el aceite de palma
cumple con las variables de especificidad, exactitud, precision y reproducibilidad,

por lo que se le considera como vélido y confiable.
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7. MATERIALES Y METODOS

7.1. Universo de trabajo:

7.2.

El universo de trabajo consistio en las muestras de aceite de palma

proporcionadas por el Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de

Medicina Veterinaria y Zootecnia de la Universidad de San Carlos de

Guatemala.

Medios:

7.2.1. Recursos Humanos:

7.2.2.

Autor: Br. Julia Michelle Estrada Contreras

Asesor: Licda. Julia Amparo Garcia Bolatios

Recursos Materiales:

Institucional:

Laboratorios de Bromatologia de la Facultad de Medicina
Veterinaria y Zootecnia de la Universidad de San Carlos de
Guatemala.

Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Biblioteca de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la
Universidad de San Carlos de Guatemala

Biblioteca del Instituto de Nutricién de Centro América y Panama
(INCAP)

Biblioteca de la Universidad del Valle de Guatemala.



7.2.3. Equipo:

KR R R IR R I R C RS

Balanzas analitica y seminanalitica

Balones aforados de 250 mL, 500 mLy 1000 mL.
Pipetas serologicas y volumétricas de 1,2 ,5y 10 mL
Beackers de 250 y 1000 mL

Erlenmeyer de 250 mL

Estufas

Buretas de 25 y 50 mL, graduadas en 0.1 mL
Refractometro (lampara de sodio)

Bano de maria

Termometro

Horno eléctrico con regulacion de temperatura
Embudos

7.2.4. Reactivos:

KA B R I A R R R R C R

Sulfato de sodio anhidro

Eter dietilico

Alcohol al 95%

Solucidn etanodlica de hidréxido de potasio 0.1 N
Acido clorhidrico 0.5 N

Solucidn etandlica de fenolftaleina 10 g/L
Tetracloruro de carbono grado analitico

Reactivo de Wijs

Yoduro de potasio, solucion saturada recién preparada

Tiosulfato de sodio 0.01 N
Tiosulfato de sodio 0.1 N
Cloroformo

Acido acético glacial

Solucién de almidén 10 g/L

19
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¢ Patron primario de dicromato de potasio

® Patron primario de carbonato de calcio
La forma de preparar las soluciones y las estandarizaciones de algunas de
ellas se presentan en el anexo No. IV.

7.3. Metodologia:

7.3.1. Preparacion de la muestra:

Para llevarla a cabo es necesario tomar en cuenta las siguientes

definiciones:

Muestra de laboraforio. muestra en el estado de preparacion en el que

es recibida en el laboratorio.

Muestra fest: muestra en el estado de preparacion en el que es

analizada.

Porcion test: cantidad del producto o de la muestra que es utilizada en

el analisis.
Procedimiento:
a. Muestra de laboratorio solida:
¢ Se fundia la muestra de laboratorio manteniéndola en el horno,
calentando a 10°C arriba del punto de fusion del aceite.

® Si después del calentamiento la muestra permanecia clara se

continuaba con inciso b.
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Si estaba turbia o contenia sedimento se procedia como inciso
C.

El horno debia mantenerse a la misma temperatura.

b. Muestra liqguida de laboratorio clara y sin sedimenfo:

C.

&

Se suministraba la muestra de laboratorio tan homogénea
como fuera posible, volteando el frasco arriba y abajo varias
veces.

Para algunas determinaciones mds particulares en las cuales
los resultados podian verse afectadas por la posible presencia
de agua (por ejemplo la determinacion del Indice de yodo), la
muestra test, debia secarse previamente.

Para este propdsito, se debia anadir sulfato de sodio anhidro en
la proporcion de 1-2 g por 10 g de grasa o aceite y se mantenia
en el horno a 50°C.

Se agitaba vigorosamente y se filtraba (el filtrado constituia la

muestra test).

Muestra liquida, turbia o con sedimento:

g

Se colocaba el recipiente y la muestra de laboratorio en el
horno a 50°C.

Se mantenia asi hasta que la muestra alcanzara esta
temperatura y luego procedia a tratar la muestra como en
inciso b.

Si después de calentar y agitar, la muestra no estaba
completamente clara, se filtraba el aceite a través de un papel
filtro que habia sido secado previamente en el horno a 50 °C
por un tiempo adecuado.

El filtrado debia ser claro, este constituia la muestra a ensayar.
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7.3.2. Acidez (contenido de acidos grasos libres):

7.3.2.1. Preparaciones:

7.3.2.2.

® Se mezcld éter dietilico y etanol al 95% (v/v), en

proporcion de volumen 1:1.

Se neutralizd inmediatamente en el momento de
utilizarlo con la solucidén de hidrdxido de potasio en
presencia de 0.3 mL de la solucidn de fenolftaleina

por cada 100 mL de mezcla.

@ Solucidn etandlica estandarizada de hidrdxido de potasio,

O.1 N.

- La concentracion exacta debe conocerse y debe

revisarse inmediatamente antes de usar.

Se usd una solucion preparada previamente por lo
menos 5 dias y se decantd dentro de un frasco de
vidrio ambar, provisto de una tapadera de plastico.

La solucion debia ser incolora o ligeramente

amarillenta.

@ Solucion 10 g/L de fenolftaleina en etanol al 95 % (v/v)

Procedimiento:

® Se prepard la muestra segun el inciso 6.3.1.

® Se pesod 1.0 g de la muestra (con una exactitud de 0.001)
en un erlenmeyer y se disolvid en un volumen de 50 —
150 mL de la mezcla de éter dietilico y etanol,
previamente neutralizada.

® Se procedid a valorar con agitacion, con la solucion de

hidroxido potdsico 0.1 N.
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® Se valord hasta el viraje del indicador (la coloracion rosa
de la fenolftaleina debia permanecer al menos durante

10 segundos).
7.3.2.3. Expresion de Resultados:

El indice de acidez esta dado por la formula

IA=561x T x V

m

Donde:

V = numero de mL de 1a solucidén de KOH estandarizada
utilizada.
T = normalidad exacta de la solucidén de KOH estandarizada.

m =masa en gramos de la porcion de muestra

ACIDEZ:

La acidez se calculd a partir de los resultados obtenidos en la
determinacion del indice de acidez y se expresa de la siguiente
manera (en el caso del aceite de palma en porcentaje de acido

palmitico):

A=Tx V xM
10 m

Donde:

V = volumen en mlL de la solucion valorada de hidroxido de potasio
utilizada.

T = normalidad exacta de la solucién de hidroxido potésico utilizada.
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m = masa en gramos de la porcion de muestra.
M = peso molecular del 4cido en que se expresa el resultado (acido
palmitico = 256) (8).

7.3.3. Indice de Yodo (Método de Wiis):

7.3.3.1. Procedimiento:

¢ En un matraz de 250 mL se pesd aproximadamente 0.20
g de aceite con 0.001 g de certeza.

@ Se disolvio con 7 mL de tetracloruro de carbono.

® Se agrego exactamente 12.5 mL del reactivo de Wijs.

® Se tapo el matraz, se agitd el contenido suavemente y se
colocd el matraz en un lugar oscuro por 1 hora.

® Se prepard del mismo modo un ensayo en blanco con el
disolvente y el reactivo, pero sin la muestra problema.

@ Al finalizar el tiempo, se agregd a cada uno de los
matraces 10 mL de solucion de yoduro de potasio y 75 mL
de agua.

® Se procedid a valorar con la solucion de tiosulfato de
sodio 0.1 N, usando solucion de almidén como indicador.

¢ Se continud la valoracion hasta que el color azul

desaparecia después de una agitacion muy intensa.

7.3.3.2. Expresion de Resultados:

El indice de yodo se calculd de la siguiente forma:

IY=12.69 x T x (Vo — V)
m
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Donde:

T

= valor numérico de la normalidad exacta de la solucidon

de tiosulfato sddico utilizada.

Vo = numero de mL de la solucion de tiosulfato sodico

Vi

m =

utilizada para el ensayo en blanco.
= numero de mL de la solucion de tiosulfato sédico
utilizada para la porcidén de muestra.

masa en gramos de la porcidn de muestra (8).

7.3.4. Indice de Peroxidos

7.3.4.1. Preparaciones:

7.3.4.2.

Debe tenerse el cuidado de que la muestra fuera almacenada

lejos de la luz, refrigerada dentro de envases de vidrio

ambar, totalmente llenos y herméticamente cerrados con

tapones de vidrio esmerilado o de corcho.

Procedimiento:

g

El ensayo se realizod con luz natural difusa o con luz
artificial.

Se peso 2.5 g con precision de 0,001 g en un matraz.

Se anadieron 10 mlL de cloroformo y se disolvid
rapidamente la muestra mediante agitacion.

Se agregd 15 mL de acido acético y luego 1 mL de
solucion de yoduro de potasio.

Se cerrd rapidamente el matraz y se agitd durante 1
minuto.

Se mantuvo en la oscuridad durante 5 minutos
exactamente, a una temperatura comprendida entre 15y
25°C.
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¢ Luego se anadieron aproximadamente 75 mL de agua
destilada.

® Se procedid a valorar el yodo liberado (agitando
vigorosamente) con la solucidn de tiosulfato de sodio
0.01 N, utilizando la solucion de almidon como
indicador.

® Se realizo simultdneamente un ensayo en blanco.

Expresidn de resultados:

El indice de perdxidos (IP), expresado en miliequivalentes de
oxigeno activo por kg de grasa se calculd mediante la

férmula siguiente:

IP=V x T x1000

m

Donde:

V = es el numero de mL de solucion de tiosulfato de sodio
usada en el ensayo, corregidos tomando en cuenta el
ensayo en blanco

T = es la normalidad exacta de la solucidén de tiosulfato
sodico empleada

m = peso en gramos de la muestra (8).

Indice de Refraccion:

7.3.5.1.

Preparacion de la muestra:

@ Se calento la muestra en un beacker en bano Maria a una

temperatura 10°C mayor al punto de fusion



7.3.5.2.

7.3.5.3.

7.4. Validacion:

27

Procedimiento:

¢ Se mantuvo la muestra en bano maria a 40°C.

® Se procedid a hacer la determinacion en el refractometro,
colocando una gota de la muestra.

@ Se hizo un total de 3 lecturas por muestra.

® Se saco la media a estos resultados, redondeando hasta el

cuarto decimal.
Expresion de Resultados:

En el caso en el que la temperatura de lectura variara de la
prescrita en 3 °C o menos se debia utilizar la siguiente

férmula para corregir el indice de refraccion.

ntp, = ntD-l + (t] - t)F si >t

Nty = ntD-l - (t1 —t)F si h<t

Donde:

ntp = indice de refraccion

ntp1 = lectura a t;

t1 = temperatura a la cual se efectud la lectura
t = temperatura prescrita (tedrica)

F =0.00036 (a 40°C)

Reproducibilidad: la diferencia entre los resultados de las 3
determinaciones hechas por el mismo analista no debe
exceder a 0.0002 (8).

7.4.1. Para llevar a cabo el proceso de validacion del método se hizo un

analisis inicial con 3 lotes de muestras de aceite de palma.
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7.4.2. Luego se procedid a analizar por duplicado 25 muestras con el fin de
evaluar los parametros de validacion:  exactitud, precision y

reproducibilidad.

7.4.3. Con el fin de evaluar la reproducibilidad el analisis fue efectuado por

dos analistas.

7.4.4. En el analisis estadistico, se saco la media, la desviacion estandar y el
coeficiente de variacion de cada lote de muestras y luego se saco un

promedio de los 5 lotes por cada prueba realizada.



8. RESULTADOS

Tabla No. 1 Resultados de la prueba de Acidez

del Lote 1 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados mL. Resultado
consumidos
1 1.0095 1.40 3.45
2 1.0219 1.45 3.53
3 1.0205 1.45 3.53
4 1.0050 1.40 3.47
5 1.0130 1.40 3.44
6 1.0081 1.40 3.45
7 1.0605 1.50 3.52
8 1.0222 1.45 3.53
9 1.1139 1.55 3.46
10 1.0230 1.45 3.53
Media 3.49
Desviacion Estandar 0.0398
Coeficiente de Variacion (%) 1.14

Tabla No. 2 Resultados de la prueba de Acidez

Del lote 2 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados mL. Resultado
consumidos
1 1.0045 1.20 2.97
2 1.0126 1.25 3.07
3 1.0285 1.20 2.90
4 1.0076 1.20 2.96
5 1.0297 1.25 3.02
6 1.0098 1.20 2.96
7 1.1315 1.40 3.08
8 1.0008 1.15 2.86
9 1.0217 1.25 3.04
10 1.0380 1.25 3.00
Media 2.99
Desviacion Estandar 0.0707
Coeficiente de Variacion (%) 2.37
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Tabla No. 3 Resultados de la prueba de Acidez

Del lote 3 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados mL- Resultado
consumidos

1 1.1030 1.45 3.27
2 1.0200 1.35 3.29
3 1.0108 1.35 3.32
4 1.0128 1.35 3.32
5 1.1741 1.55 3.28
6 1.0032 1.35 3.35
7 1.0238 1.35 3.28
8 1.0457 1.40 3.33
9 1.0039 1.35 3.35
10 1.0138 1.35 3.31
Media 3.31

Desviacion Estandar 0.0291

Coeficiente de Variacion (%) 0.878

Tabla No. 4 Resultados de la prueba de Acidez

Del lote 4 de aceite de Palma.

mL
Muestra g Pesados consumidos Resultado

1 1.2654 1.45 2.85
2 1.0331 1.30 3.13
3 1.0017 1.20 2.98
4 1.0330 1.20 2.89
5 1.1264 1.40 3.09
6 1.0276 1.25 3.03
7 1.0135 1.15 2.82
8 1.0272 1.30 3.15
9 1.2088 1.55 3.19
10 1.0150 1.25 3.06
Media 3.02
Desviacion Estandar 0.130
Coeficiente de Variacion (%) 4.30
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Tabla No. 5 Resultados de la prueba de Acidez
Del lote 5 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados s Resultado
consumidos
1 1.0022 1.30 3.23
2 1.0236 1.35 3.28
3 1.0031 1.30 3.22
4 1.0297 1.35 3.26
5 1.066 1.30 3.21
6 1.0192 1.35 3.29
7 1.0020 1.30 3.23
8 1.0307 1.35 3.26
9 1.0246 1.35 3.28
10 1.0112 1.35 3.32
Media 3.26
Desviacion Estandar 0.0352
Coeficiente de Variacion (%) 1.08

Tabla No. 6 Promedios de Acidez de los 5 lotes.

Variable Promedio
Media 3.21
Desviacion Estandar 0.0610
Coeficiente de Variacion (%) 1.95
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Gréfica No.1 Prueba de Acidez para diferentes lotes de Aceite de Palma
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Tabla No. 7 Resultados de 1a prueba de Indice de Yodo del

Lote 1 de aceite de Palma.

mL
Muestra g Pesados consumidos Resultado

1 0.2444 13.80 49.42
2 0.2172 14.70 51.93
3 0.2137 14.70 52.78
4 0.2482 13.90 48.30
5 0.2065 16.50 46.88
6 0.2063 16.55 46.71
7 0.2698 13.30 46.41
8 0.2220 14.20 52.80
9 0.2231 14.50 51.35
10 0.2162 15.05 50.73
Media 49.73
Desviacion Estandar 2.530
Coeficiente de Variacion (%) 5.087

Tabla No. 8 Resultados de la prueba de Indice de Yodo
del Lote 2 de aceite de Palma.

mL
Muestra g Pesados consumidos Resultado

1 0.2016 16.40 48.45
2 0.2086 15.90 48.96
3 0.2117 16.55 45.51
4 0.2188 15.55 48.10
5 0.2347 16.10 42.76
6 0.2119 17.00 43.59
7 0.2092 15.70 49.67
8 0.2302 15.80 44,75
9 0.2051 16.60 46.76
10 0.2217 16.80 42.46
Media 46.10
Desviacion Estandar 2.662
Coeficiente de Variacion (%) 5.773




Tabla No. 9 Resultados de 1a prueba de Indice de Yodo
del Lote 3 de aceite de Palma.

mL
Muestra g Pesados consumidos Resultado

1 0.2048 16.70 46.40
2 0.2463 14.80 45.43
3 0.2093 16.45 46.46
4 0.2170 16.60 44.20
5 0.2109 15.95 48.21
6 0.2187 16.35 44.87
7 0.2779 13.45 44.58
8 0.2024 16.80 46.51
9 0.2419 14.85 46.07
10 0.2850 13.20 44.25
Media 45.70
Desviacion Estandar 1.271
Coeficiente de Variacion (%) 2.780

Tabla No. 10 Resultados de la prueba de Indice de Yodo
del Lote 4 de aceite de Palma.

Muestra G Pesados mL- Resultado
consumidos

1 0.2244 15.50 47.09
2 0.2683 13.20 47.00
3 0.2006 16.20 49.58
4 0.2239 15.85 45.81
5 0.2021 16.50 47.90
6 0.2204 15.80 46.74
7 0.2070 16.30 47.62
8 0.2034 16.30 48.46
9 0.2608 13.70 46.65
10 0.2135 16.00 47.42
Media 47.43
Desviacion Estandar 1.051
Coeficiente de Variacion (%) 2.217




Tabla No. 11 Resultados de la prueba de Indice de Yodo
del Lote 5 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados il Resultado
consumidos

1 0.2343 14.75 47.98
2 0.2285 15.35 46.83
3 0.2532 14.75 44.37
4 0.2313 15.40 46.07
5 0.2311 15.40 46.11
6 0.2262 15.45 46.91
7 0.2184 15.50 48.39
8 0.2348 15.20 46.14
9 0.2822 13.15 44.84
10 0.2212 15.50 47.77
Media 46.54
Desviacion Estandar 1.308
Coeficiente de Variacion (%) 2.810

Tabla No. 12 Promedios de Indice de Yodo de los 5 lotes.

Variable Promedio
Media 47.10
Desviacion Estandar 1.764
Coeficiente de Variacion (%) 3.733
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Tabla No. 13 Resultados de Ia prueba de Indice de Peréxidos
del Lote 1 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados Al Resultado
consumidos

1 2.5437 2.40 10.31
2 2.5137 2.10 9.13
3 2.5041 2.10 9.17
4 2.5030 2.10 9.17
5 2.5148 2.20 9.56
6 2.5089 2.15 9.37
7 2.5142 2.20 9.56
8 2.5539 2.35 10.06
9 2.5216 2.30 9.97
10 2.5083 2.20 9.59
Media 9.59
Desviacion Estandar 0.408
Coeficiente de Variacion (%) 4.25

Tabla No. 14 Resultados de la prueba de Indice de Perdxidos
del Lote 2 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados 1tk Resultado
consumidos

1 2.5255 0.10 043
2 2.5224 0.10 0.43
3 2.5216 0.10 0.43
4 2.5461 0.15 0.04
5 2.5200 0.15 0.65
6 2.5110 0.10 0.44
7 2.5345 0.15 0.65
8 2.7611 0.20 0.79
9 2.5828 0.15 0.63
10 2.5803 0.15 0.04
Media 0.57
Desviacion Estandar 0.13
Coeficiente de Variacion (%) 22.5




Tabla No. 15 Resultados de la prueba de Indice de Perdxidos
del Lote 3 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados e Resultado
consumidos

1 2.5677 0.18 0.77
2 2.5134 0.16 0.70
3 2.5288 0.16 0.69
4 2.5302 0.18 0.78
5 2.5034 0.16 0.70
6 2.5104 0.20 0.87
7 2.5256 0.18 0.78
8 2.5326 0.18 0.78
9 2.5470 0.20 0.86
10 2.5068 0.16 0.70
Media 0.76
Desviacion Estandar 0.066
Coeficiente de Variacion (%) 8.63

Tabla No. 16 Resultados de la prueba de Indice de Perdxidos
del Lote 4 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados consﬁlrl;li dos Resultado
1 2.5156 0.16 0.70
2 2.5182 0.16 0.69
3 2.5224 0.18 0.78
4 2.5080 0.16 0.70
5 2.5202 0.16 0.69
6 2.5297 0.18 0.78
7 2.5782 0.20 0.85
8 2.5245 0.18 0.78
9 2.5325 0.20 0.86
10 2.5470 0.20 0.86
Media 0.77
Desviacion Estandar 0.071
Coeficiente de Variacion (%) 9.24




Tabla No. 17 Resultados de la prueba de Indice de Perdxidos
del Lote 5 de aceite de Palma.

Muestra g Pesados consﬁlrl;li dos Resultado
1 2.5200 0.20 0.87
2 2.5090 0.20 0.87
3 2.5050 0.15 0.65
4 2.5105 0.15 0.65
5 2.5114 0.15 0.65
6 2.5133 0.20 0.87
7 2.5426 0.20 0.86
8 2.5145 0.15 0.65
9 2.5155 0.15 0.65
10 2.5331 0.20 0.86

Media 0.76
Desviacion Estandar 0.12
Coeficiente de Variacion (%) 15.0

Tabla No. 18 Promedios de Indice de Peréxidos de los 5 lotes.

Variable Promedio
Media 0.72
Desviacion Estandar 0.13

Coeficiente de
Variacion (%) 17.7
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Tabla No. 19 Resultados de la prueba de Indice de Refraccion

Para diferentes lotes de aceite de Palma.

Lote Lectura *
1 1.4630
2 1.4645
3 1.4630
4 1.4645
5 1.4630

* La lectura reportada para cada lote es la que se obtuvo en cada una de las 10 muestras de cada lote.

Tabla No. 20 Determinacion de impurezas en los lotes analizados

Lote Peso muestra | Peso papel | Peso pap,e! giespués Impureza
® seco (g) de analisis () (%)
1 5.0324 0.7966 0.8096 0.26
2 5.0079 0.8185 0.8222 0.07
3 5.0266 0.8103 0.8158 0.11
4 5.0051 0.7952 0.7979 0.05
5 5.0194 0.8311 0.8351 0.08

Tabla No. 21 Determinacion de puntos de fusion para los lotes de aceite de palma

Punto de Fusidon
(§(®)
44
40
40

40
40

Lote

Q| >~ | W [N | =
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9. DISCUSION DE RESULTADOS

El método de andlisis propuesto en este trabajo para el aceite de palma
consistio en las pruebas de indice de perdxidos, indice de yodo, indice de refraccion
y acidez, las cuales se implementaron en el Laboratorio de Bromatologia de la
Facultad de Veterinaria y Zootecnia, para ello fue necesario elaborar
procedimientos estandares de operacion (PEO’S) los cuales abarcaron: el
procedimiento a seguir en cada una de las pruebas, la preparacion de reactivos, el
manejo de las muestras, la limpieza de cristaleria y limpieza de manos, cumpliendo
de esta manera con las buenas practicas de laboratorio. Al realizar este tipo de
documentos se busca que las personas encargadas de llevar a cabo la metodologia,
la realicen de manera correcta y sigan un procedimiento previamente probado y
aceptado. La metodologia anteriormente mencionada formara parte de las
practicas del Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Ciencias Quimicas y

Farmacia.

En cuanto a la validacién cabe mencionar que no pudo llevarse a cabo por
completo, ya que por distintas razones no fue posible evaluar los parametros que
conlleva una validacion propiamente dicha, sin embargo, si pudo llevarse a cabo
un andlisis estadistico de los resultados obtenidos para determinar el
comportamiento del método para analizar al aceite de palma propuesto en este

trabajo y se deja una base en cuanto a la validacion para futuras investigaciones.

El parametro de exactitud no fue posible evaluarlo, debido a que no se contaba
con un estandar de aceite de palma que proveyera un valor real aceptado, lo que se
tomo en cuenta fue un rango de datos aceptados internacionalmente ya que en
Guatemala no se cuenta con una normativa que brinde especificaciones para
determinar la calidad de un aceite vegetal, dicho rango provee cierto margen de
error lo cual impidid que fuera utilizado para evaluar la exactitud. Otra solucion
habria sido contar con una muestra certificada por algun laboratorio de control de

calidad con metodologia validada, cuyos valores hubieran servido para tomarlos
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como valores reales, sin embargo, no se encontrd quien pudiera proveer dicha
muestra pues las empresas que utilizan el aceite de palma como materia prima, no
realizan todos los ensayos propuestos en este trabajo, en algunas ocasiones no

tienen validadas sus metodologias o bien no brindan informacion.

El parametro de reproducibilidad no pudo evaluarse debido a que los cambios
de condiciones (diferentes analistas, diferentes instrumentos, distintos lotes de
reactivos, distintos dias de analisis, etc. ) no se tomaron en cuenta para todos los
lotes sino solamente para algunos. Sin embargo, si puede analizarse 1o que es el
parametro de repetibilidad, el cual indicard el grado de variacion entre las
muestras con las mismas condiciones de andlisis, para ello fue necesario analizar
los coeficientes de variacion obtenidos para cada ensayo; lo cual puede apreciarse

en las tablas 1 a 18.

Los parametros de especificidad y precision fueron los unicos que pudieron
evaluarse de los propuestos inicialmente. La especificidad pudo evaluarse ya que se
determinaba que eran muestras de aceite de palma aunque hubiera presencia de
impurezas o productos de degradacion como los perdxidos. Se determind que el
método es preciso debido a que hay un grado de concordancia aceptable entre los
resultados obtenidos al aplicar cada uno de los métodos a multiples muestras de
cada uno de los 5 lotes (10 muestras de cada uno). Esto se cumplié para tres
ensayos, indice de yodo, indice de refraccion y acidez, no asi para el ensayo de
indice de peroxidos. El hecho de que no cumpliera con la prueba de indice de
peroxidos pudo deberse a que los lotes de muestras evaluados se analizaron en
¢pocas distintas y venian envasados sin seguir una normativa adecuada de
rotulacion, empaque, limpieza de contenedores, etfc.; por lo que al evaluarse
algunas muestras ya tenian cierto grado de descomposicion. Esto es una limitante
del analisis ya que no existe normativa adecuada de empaque y presentacion de la
muestra, por lo tanto algunas empresas envasan la muestra sin ningun lineamiento
y mucho menos higiene adecuada, en envases poco apropiados, por lo que es

necesario que si se llega a implementar el método el mismo Laboratorio de
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Referencia indique a los usuarios la manera correcta de recolectar y presentar las

muestras para su posterior analisis.

Puede observarse que en la prueba de acidez el lote 1 de aceite de palma es
el que tiene los valores mas altos (Gréafica 1), sin embargo, los cinco lotes presentan
valores que caen dentro del rango aceptado internacionalmente, pues sus valores
son menores a 5 %, que es el valor maximo aceptado, lo que indica que el
contenido de 4cidos grasos libres presentes en las muestras de aceite de palma es el
adecuado, ya que estos son removidos durante el procedimiento de refinamiento y
deodorizacion con el fin de evitar el deterioro del aceite, cuando un aceite rebasa el
limite permitido de acidez puede indicar que los procedimientos antes
mencionados no se realizaron apropiadamente o bien que hay un alto contenido de
acido citrico que es utilizado durante la refinacidon como agente quelante, ya que el
acido citrico reaccionara con el hidréxido de potasio (solucion valorante) alterando
el resultado. Al hablar del método en si, puede apreciarse que a parte del indice de
refraccion, es la prueba que presenta los coeficientes de variacion mds pequenos y
que poseen mayor relacion entre si (Tabla 1 a 5), lo que indica que los resultados
obtenidos bajo este método no presentan diferencia significativa y que son

confiables.

En la prueba de indice de yodo se obtuvieron desviaciones relativamente mas
altas que provocaron que se obtuvieran coeficientes de variacion mayores a los
obtenidos con la prueba anterior (Tablas 7 a 11). Las variaciones pueden
atribuirse a la naturaleza del ensayo, pues al realizarlo hay que tomar en cuenta
varios factores que pueden ser criticos, uno de ellos es el hecho de que el contenido
de agua en la muestra puede afectar el resultado, por lo que fue necesario secar
previamente las muestras con ayuda de sulfato de sodio anhidro que actiua como
agente secante.  Asi mismo hay que tomar en cuenta que se debe recalcar al
personal que es muy importante que cumpla las indicaciones dadas en la
metodologia (como en el resto, pero este es necesario hacer hincapié en cuanto al

tiempo que permanece en reposo), pues de ello depende la cantidad de yodo que
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reacciona y también se debe agitar intensamente pues de ello depende el asegurar
que toda la muestra este reaccionando, ya que esto podria afectar los resultados
obtenidos. Es importante dar énfasis a que la solucion de almidon debe prepararse
en el momento de utilizarla y debe calentarse, pues de lo contrario no se podra
observar el punto final de la valoracion. La bibliografia reporta que la coloracion
formada es azul, sin embargo en el caso del aceite de palma es violeta pues el color
naranja de la muestra hace que tome esta coloracion. En la Grafica 2 puede
observarse que el lote 1 es el que presenta valores de indice de yodo mas altos.
También puede observarse que los cinco lotes presentan resultados muy parecidos

pues las lineas se entrelazan.

En el caso del ensayo de indice de peroxidos puede observarse que los
resultados obtenidos en cuatro lotes (2 al 5) reportados en las tablas 14 a 17, son
aceptables pues tienen indices de perdxidos bajos, determinando asi que es poca la
oxidacion que han sufrido estas muestras. Sin embargo, puede observarse en la
tabla 13 que en el lote 1 los resultados estaban cercanos al limite permitido (£ 10
meq O2/kg de grasa) y que en dos muestras el limite no cumplié.  Esto es
comprensible pues este lote de aceite de palma era el que tenia el mayor tiempo de
recoleccion. Debe recordarse que una de las caracteristicas de los aceites vegetales
es que comienzan a formar peroxidos desde el momento en el que se extraen y que
entran en contacto con el oxigeno, por lo que experimentan un continuo deterioro
y fue esto lo que sucedid con esta muestra. En cuanto a sus caracteristicas
organolépticas podria decirse, que este lote presentaba una coloracion menos
naranja a comparacion de las otras, aunque el olor si cumplia pues no era rancio

sino el olor caracteristico del aceite de palma. EFEl aceite de palma contiene

cantidades considerables de P-carotenos, los cuales son los responsables de
impartirle el color naranja caracteristico de este aceite, dichos compuestos son
fotosensibles por lo que al no almacenar de forma adecuada las muestras se
contribuye a su deterioro. En el inciso 6.3.4.1 en preparaciones se menciona el
cuidado que debe tenerse al almacenar las muestras para realizar esta prueba, sin

embargo en este caso no se cumplia pues las muestras venian en recipientes
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inadecuados y la refrigeradora del laboratorio no mantenia la temperatura
necesaria para almacenarlas, también se recomienda trabajar con luz difusa, pues
esta prueba se puede ver afectada por la luz, por lo que deberia contarse con un
lugar adecuado para trabajar esta prueba o bien con cristaleria que evite el
contacto con la luz. Debido a ello es que es importante normar la forma en que se
recibirdn las muestras en el laboratorio, para asegurar que los datos que se brinden
son confiables. Fue necesario excluir los resultados de este lote para que no
afectaran el andlisis estadistico efectuado y es por ello que en la Grafica 3 este lote
no se graficd. Al efectuar dicho analisis pudo observarse que los coeficientes de
variacidon son muy elevados a pesar de que las desviaciones estandar son
relativamente bajas, sin embargo debieron ser todavia mas bajas ya que las medias
aritméticas eran bajas y es esto lo que da coeficientes elevados, lo que nos indica

que hay diferencia significativa entre las muestras.

A los resultados obtenidos en la prueba de indice de refraccidn no fue
necesario efectuarles andlisis estadistico, ya que las 10 muestras de cada lote
presentaban la misma lectura (Tabla 9), siendo sus desviaciones estandar y sus
coeficientes de variacion iguales a cero, lo cual indica que no hay variacion
interna entre cada lote y por lo tanto se dice que hay repetibilidad dentro de los
mismos. En cuanto a los resultados obtenidos se observa que no cumplen para
ninguno de los lotes analizados.  Esto podria indicar que el aceite de palma
contiene algun otro compuesto que seria el responsable de que el valor sea mayor
al esperado, el cual podria ser un compuesto de degradacion, pues como se
menciond en pdrrafos anteriores las muestras no estaban almacenadas bajo
condiciones adecuadas y debe recordarse que los aceites vegetales se degradan

continuamente.

Para obtener mas informacion acerca de las muestras se realizaron ciertas
pruebas extras, como la determinacion de impurezas y del punto de fusidén de cada
lote. En la tabla 20 puede apreciarse que los 5 lotes contienen impurezas, aunque

sus valores son relativamente bajos. Esto se debe a que en muchas plantas
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extractoras no se tiene control de calidad durante el proceso de extraer el aceite y
ademds los recipientes y condiciones en los que se almacenan no son las mas
adecuadas. El lote que mas porcentaje tuvo fue el lote 1 lo cual concuerda con el
punto de fusidn, pues es el lote que lo tiene mas alto, lo que indica que es el mads

contaminado.



10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

49

10. CONCLUSIONES

El método propuesto en este trabajo para el andlisis de aceite de palma se
implemento satisfactoriamente en el Laboratorio de Bromatologia de la
Facultad de Veterinaria y Zootecnia de la Universidad de San Carlos de

Guatemala.

El método propuesto se implementd como préctica en el Laboratorio de
Andlisis Aplicado en la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la

Universidad de San Carlos de Guatemala.

No se validé el método propuesto debido a que no fue posible demostrar que
el método fuera exacto y reproducible, pues no se tomaron en cuenta

factores importantes para evaluar dichos parametros.

El indice de refraccion es una prueba que no presenta variacion entre los

resultados obtenidos, presentando una buena repetibilidad y precision.

Los ensayos que mostraron precision y repetibilidad fueron indice de yodo,
indice de refraccion y acidez, en los cuales no se observd variacion

significativa, por lo que se dice que son datos confiables.

La degradacion continua que sufren los aceites, los contenedores y la forma
en que son almacenados, son factores importantes que determinardan los

resultados obtenidos durante el analisis de calidad del aceite.

El tiempo de recoleccion y analisis son factores que influiran en los
resultados de indice de peroxidos, por 1o que es un buen parametro para

determinar la calidad del aceite.
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10.8. Los cinco lotes de aceite de palma tienen el contenido adecuado de acidos

grasos libres ya que poseen valores menores a 5%.

10.9. Los resultados del indice de refraccion para los 5 lotes analizados no caen
dentro del rango aceptado debido a que los lotes no se encuentran

totalmente puros.
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11. RECOMENDACIONES

Seria conveniente que el Gobierno normara al igual que en otros paises, las
especificaciones que deben cumplir los aceites vegetales, principalmente el
aceite de palma que es de suma importancia en la produccién de nuestro

pais.

Establecer en el Laboratorio de Bromatologia de la Facultad de Veterinaria y
Zootenia una normativa que especifique como sera la recepcion de
muestras, indicando a los interesados el tipo de frasco que deben utilizar y
las precauciones a seguir en cuanto a la recoleccion y almacenamiento de

las muestras.

Velar porque las condiciones de almacenamiento de las muestras sean las

adecuadas pues de ello dependeran los resultados que se obtengan.

Debido a que no pudo llevarse de forma completa la validacion se
recomienda utilizar este trabajo como base para futuros proyectos de

investigacion.
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ANEXOS1
ESPECIFICACIONES DEL ACEITE DE PALMA:

Tabla No. 1 Especificaciones de parametros evaluados en este proyecto.

Parametro Especificacion
Indice de yodo 46 - 56
Indice de peroxidos < 10 meq O2/kg de grasa
Acidez <5%
Indice de refraccion (40°C) 1.4565 — 1.4585

Tabla No. 2 Otras especificaciones del aceite de palma

Parametro Especificacion
Gravedad especifica 0.8919 —0.8932
5°C/25°C
Indice de saponificacion 196 - 202
% materia insaponificable 0.2-0.5
Punto de fusion 36 —45 °C
Contenido de carotenos 500 — 1600

.. | Laurico 0.1
;\i Miristico 1.0
§0 Palmitico* 44.3
é Palmitoleico 0.15
& |Estedrico 4.6
"Qg Oelico 38.7
% Linoleico 10.5
é Linolénico 0.3
§ Araquidonico 0.3

* Caracteristico de este aceite

Q
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ANEXO II

OTROS ENSAYOS PARA EL ANALISIS DE ACEITES Y GRASAS:

& Indice de Saponificacion:

Es una medida de los grupos alcalinos reactivos en una grasa o aceite y es util
en predecir los tipos de glicéridos presentes en una muestra. Los glicéridos con
acidos grasos de cadenas cortas presentan un indice de saponificacion mayor a
los obtenidos con acidos grasos de cadena larga. Este ensayo puede sustituirse
en algunos casos por el analisis de la composicion de 4acidos grasos. El indice de
saponificacion y el indice de yodo son utilizados como ensayos en el control de

calidad y en la caracterizacion del tipo de grasa y aceite (9).

© Punto de Fusién:

Usualmente se refiere a la temperatura a la cual un compuesto puro cambia del
estado solido al estado liquido. De hecho el punto de fusion de una grasa se
nombra de una manera mas correcta como punto de disolucién. El método

comunmente utilizado para determinarlo es el del capilar (10).

¢ Composicion de acidos grasos:

Este analisis se ha convertido en un ensayo rutinario en gran parte debido a los
requerimientos de las nuevas regulaciones del etiquetado de alimentos. En este
ensayo se convierte los 4acidos grasos libres de glicéridos a metil ésteres para
luego ser analizados por cromatografia gas- liquido (CGL) (10). Este ensayo ha
venido a reemplazar al método clasico para la identificacion de grasasy aceites
(consistente en la combinacion de indice de saponificacion, indice de yodo,
indice de refraccion y densidad relativa). La ventaja de éste es que permite la
identificacion de la fuente del aceite lo cual no es posible por medio del método

clasico (9).
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© Determinacion de Fosforo (Gomas residuales):

Las lecitinas (fosfolipidos, gomas) presentes en los aceites contribuyen a la
inestabilidad oxidativa de los acecites, es decir promueven la autoxidacion
(rancidez). Es por ello que durante el refinamiento se busca eliminarlas tanto
como sea posible. El método consiste en llevar la muestra hasta ceniza,
determinado el contenido de fésforo en la ceniza residual colorimétricamente o
por espectrofotometria de absorcion atomica. Un resultado mayor a 1 ppm

indica un degomado (eliminacion de gomas) incompleto (10).

¢ Materia Insaponificable:

Se define como materia insaponificable a las ceras, esteroles y hidrocarburos
presentes en las grasas y aceites. Se saponifica una porcidn de muestra
(sometiendo a reflujo con una solucion de NaOH acuosa). La mezcla enfriada
se extrae repetidamente con éter de petrdleo y/o dietiléter. El solvente se
remueve de la combinacion de los extractos, el extracto seco se pesa y se reporta
como materia insaponificable. Por lo general el contenido de ésta en un aceite

apropiadamente refinado debe ser menor a 0.5% (10).
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ANEXO Il

PREPARACION DE REACTIVOS:

¢ Acido Clorhidrico 0.5 N:

Diluir 42.5 ml de HCI concentrado con agua hasta 1000 mL. Estandarizar.

Estandarizacion:

Pesar exactamente 1.5 g de estandar primario de carbonato de sodio
anhidro, el cual previamente ha sido calentado a temperatura de cerca de
270 °C por una hora.

Disolverlo en 100 mL de agua y agregar 2 gotas de rojo de metilo TS.
Agregar el acido lentamente con una bureta con agitacion constante hasta
que la solucion se vuelva ligeramente rosada.

Calentar la solucion hasta ebullicion, enfriar y continuar la valoracion.
Calentar nuevamente hasta ebullicion y valorar tanto como sea necesario
hasta que el color rosado palido no sea afectado por la ebullicion continua.
Calcular la normalidad. Cada 26.495 mg de carbonato de sodio anhidro es
equivalente a 1 mL. de HCI 0.5 N.

¢ Solucioén etandlica de Hidréxido de potasio 0.1 N:

Disolver cerca de 6.8 g de KOH en 20 mL de agua y agregar alcohol libre de
aldehido para hacer 1000 mL.

Dejar reposar la solucion en un frasco herméticamente cerrado durante 24
horas.

Luego decantar rdpidamente el sobrenadante en un recipiente bien cerrado

y estandarizar como se indica a continuacion.

Estandarizacion:

Medir exactamente 25 mL de HCI 0.5 N VS.
Diluir con 50 mL de agua y agregar 2 gotas de fenolftaleina TS
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Valorar con la solucion etandlica de KOH hasta que un color rosado palido

se produzca permanentemente.
Calcular la normalidad.

Nota: Guardar en recipientes bien cerrados protegidos de la luz.

¢ Yoduro de potasio (100 g/L):

Disolver 100 g de KI en agua para 1000 mL, guardar en frasco color dambar

(protegerlo de la luz).

© Tiosulfato de sodio 0.1 N:

Disolver cerca de 24.8 g de tiosulfato de sodio y 190.8 mg de carbonato de
sodio en 1000 mL de agua recientemente hervida y enfriada.

Estandarizar.

Estandarizacion:

Pesar exactamente 210 mg de estandar primario de dicromato de potasio
previamente pulverizado y secado a 120 °C por 4 hora.
Disolver en 100 mL en un balén aforado de 500 mL.

Agitar para disolver el solido, retirar el tapon y rdpidamente agregar 3 g de
KI, 2 ¢ de NaHCO3 y 5 mL de HCIL.

Insertar el tapdn cuidadosamente en el frasco y agitar para mezclar, dejar
reposar en la oscuridad por 10 minutos.

Lavar el tapdn y las paredes del baldn con agua.

Valorar el yodo liberado con la solucion de tiosulfato de sodio, hasta que la

solucion se torne color verde amarillento.

Agregar 3 mL de almidon TS y continuar la valoracion hasta que se presente

el color azul.
Calcular la normalidad.

Reestandarizar 1a solucidon con frecuencia.
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Tiosulfato de sodio 0.01 N:

Disolver cerca de 2.48 g de tiosulfato de sodio y 19.08 mg de carbonato de
sodio en 1000 mL de agua recientemente hervida y enfriada.

Estandarizar.

Estandarizacion:

Pesar exactamente 210 mg de estandar primario de dicromato de potasio
previamente pulverizado y secado a 120 °C por 4 hora.

Disolver en 100 mL en un baldn aforado de 500 ml.

Agitar para disolver el solido, retirar el tapon y rdpidamente agregar 3 g de
KI, 2 ¢ de NaHCO3 y 5 mL de HCIL.

Insertar el tapdn cuidadosamente en el frasco y agitar para mezclar, dejar
reposar en la oscuridad por 10 minutos.

Lavar el tapdn y las paredes del baldn con agua.

Valorar el yodo liberado con la solucion de tiosulfato de sodio, hasta que la
solucidn se torne color verde amarillento.

Agregar 3 mL de almidon TS y continuar la valoracion hasta que se presente
el color azul.

Calcular la normalidad.

Reestandarizar 1a solucidon con frecuencia.

Reactivo de Wijs (A partir de tricloruro de yodo):

Pesar 9 g de tricloruro de yodo en un frasco de vidrio color ambar de 1500
mlL de capacidad.

Disolver en 1 litro de una mezcla compuesta de 700 mlL de acido acético y
300 mL de tetracloruro de carbono.

Determinar el contenido de haldgeno con el siguiente método:

a. Tomar 5 mL de la solucion y agregar 5 mL de solucidon acuosa de KI'y 30

mlL de agua.
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b. Valorar con solucion de tiosulfato de sodio en presencia de unas gotas de
la solucion de almidon como indicador.

c. Agregar 10 g de polvo de yodo al volumen de reactivo y disolver por
agitacion.

d. Determinar el contenido de haldgeno como se indica arriba. El titulo
debe ser ahora igual a 1 Y2 veces que la primera determinacion.

e. Sieste no es el caso agregar una pequena cantidad de yodo hasta tener
un ligero exceso del limite de 1 %2 veces.

f. Es importante que no haya rastro alguno de tricloruro de yodo ya que al
permanecer puede causar reacciones secundarias.

2. Dejar reposar la solucidn, luego decantar el liquido claro dentro de un
frasco bien cerrado, lejos de la luz.

h. La solucién puede ser utilizada durante varios meses.

Indicadores:

¢ Solucioén de fenolftaleina:
Disolver 10 g de fenolftaleina en 1000 mL de etanol al 95%.

¢ Solucién de almidén 10 g/1L:
Pesar 10 g de almidon y disolverlo en 1000 mL de agua destilada. Utilizarla

recién preparada.

¢ Solucién de rojo de metilo:

Disolver 100 mg de rojo de metilo en 100 mL de alcohol, filtrar si es necesario.
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UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA Pagina 1 de 2
FACULTAD DE MEDICINA VETERINARIA Y ZOOTECNIA
LABORATORIO DE BROMATOLOGIA

Titulo: Caodigo: Fecha de vencimiento:
Procedimiento para llevar a cabo la
prueba de Indice de Yodo. P-O01 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO
Proporcionar instrucciones para realizar de forma adecuada la prueba de

Indice de Yodo para aceites y grasas.

2. RESPONSABLE
Es la responsabilidad del Jefe del drea y/o el técnico del drea cumplir este
PEO.

3. METODOLOGIA

3.1. Preparacion de la muestra:

3.1.1. Suministrar la muestra de laboratorio tan homogénea como sea
posible, volteando el frasco arriba y abajo varias veces. Tomar
aproximadamente 5 g de grasa o aceite y calentar a 50°C hasta
que la muestra esté fundida.

3.1.2. Anadir 1 g de sulfato de sodio anhidro de grasa o aceite y
mantener en el horno a 50°C por media hora .

3.1.3. Agitar vigorosamente y filtrar (el filtrado constituye la muestra

test).

3.2. Procedimiento:

3.2.1. Pesar 0.4 g de aceite o grasa en un erlenmeyer de 250 mL.
3.2.2. Disolver con 7 mL de tetracloruro de carbono.

3.2.3. Agregar exactamente 12.5 mL de reactivo de Wijs.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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un lugar oscuro por 1 hora.

3.2.5. Preparar del mismo modo un ensayo en blanco con el disolvente y
el reactivo, pero sin la muestra.

3.2.6. Al finalizar el tiempo, agregar a cada uno de los erlenmeyers 20
mL de solucidn de yoduro de potasio y 75 mL de agua destilada.

3.2.7. Valorar con la solucion de tiosulfato de sodio O.1 N usando
solucion de almidon como indicador (es importante que el
almidon sea preparado recientemente y que esté caliente).

3.2.8. Continuar la valoracion hasta que el color azul desaparezca

después de una agitacion muy intensa. (la muestra queda

incolora).

3.3. Calculos:

El indice de yodo se calcula de la siguiente forma:

IY=6.345 x T x (Vo—Vi)
m

Donde:

T = valor numérico de la normalidad exacta de la solucion de
tiosulfato sodico utilizada.

Vo = numero de mL de la solucion de tiosulfato sddico utilizada para el
ensayo en blanco.

V1 = numero de mL de la solucion de tiosulfato sddico utilizada para la
porcion de muestra.

m = masa en gramos de la porcion de muestra.

3.2.4. Tapar el erlenmeyer, agitar el contenido suavemente y colocarlo en

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo: Caodigo: Fecha de vencimiento:
Procedimiento para llevar a cabo la
prueba de Acidez. P-0O02 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION
1. OBJETIVO

Proporcionar instrucciones para realizar de forma adecuada la prueba de

Acidez (% de acidos grasos) para aceites y grasas.

2. RESPONSABLE
Es la responsabilidad del Jefe del area y/o el técnico del drea cumplir este
PEO.

3. METODOLOGIA
3.1. Preparacion de la muestra:

3.1.1. Suministrar la muestra de laboratorio tan homogénea como sea
posible, volteando el frasco arriba y abajo varias veces. Tomar
aproximadamente 5 g de grasa o aceite y calentar a 50°C hasta
que la muestra esté fundida.

3.1.2. Sila muestra presenta turbidez o sedimentos debe filtrarse.

3.1.3. Preparar una mezcla de etanol y éter en proporcion de 1:1,
agregar 4 gotas de fenolftaleina y neutralizar con KOH 0.1 N.

3.2. Procedimiento:

3.2.1. Pesar en un erlenmeyer segun sea el caso de la muestra lo
siguiente:
Aceite de palma 1.0 g

Grasa comercial 20.0 g

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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3.2.2. Divolerla con 50 mL de la mezcla éter y etanol (1:1) previamente

neutralizada.

3.2.3. Valorar con la solucién de Hidroxido de Potasio 0.1 N.

3.2.4. Valorar hasta el viraje del indicador (Aceite de palma hasta

anaranjado tenue y grasa comercial hasta rosado palido).

3.3. Calculos:

La acidez se calcula de la siguiente manera (en el caso del aceite de

palma en porcentaje de acido palmitico y en el de la grasa comercial en
porcentaje de acido oleico):

A=Tx V xM
10 m

Donde:

V = volumen en mL de la solucidn valorada de hidréxido de potasio

utilizada.
T = normalidad exacta de la solucion de hidroxido potasico utilizada.
m = masa en gramos de la porcion de muestra.
M = peso molecular del acido en que se expresa el resultado (dcido
palmitico = 256 ; 4acido oleico = 282)
Emitido por:
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Titulo: Caodigo: Fecha de vencimiento:
Procedimiento para llevar a cabo la
prueba de Indice de Perdxidos P-O03 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO
Proporcionar instrucciones para realizar de forma adecuada la prueba de

Indice de  perodxidos para aceites y grasas.

2. RESPONSABLE
Es la responsabilidad del Jefe del area y/o el técnico del drea cumplir este
PEO.

3. METODOLOGIA

3.1. Preparacion de la muestra:

3.1.1. Suministrar la muestra de laboratorio tan homogénea como sea
posible, volteando el frasco arriba y abajo varias veces. Tomar
aproximadamente 5 g de grasa o aceite y calentar a 50°C hasta
que la muestra esté fundida.

3.1.2. Sila muestra presenta turbidez o sedimentos debe filtrarse.

3.2. Procedimiento:

3.2.1. El ensayor debe realizarse con luz natural difusa o con luz
artificial y debe hacerse un blanco.
3.2.2. Pesar en un erlenmeyer segun sea el caso de la muestra lo
siguiente:
Aceite de palma 2.5 g Grasa comercial 2.0 g

3.2.3. Anadir 10 mL de cloroformo disolver la muestra agitando.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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3.2.4. Agregar 15 mL de acido acético y 1 mL de solucién de yoduro de

potasio. Cerrar rdpidamente el erlenmeyer, agitar durante 1

minuto.

3.2.5. Mantenerlo en oscuridad por 5 minutos a una temperatura de
15-25 °C.

3.2.6. Terminado el tiempo anadir 75 mL de agua destilada.

3.2.7. Valorar agitando vigorosamente con la solucion de Tiosulfato 0.01
N utilizando la solucion de almidén como indicador (recordar que
el indicador debe ser de reciente preparacion y debe estar caliente.

3.2.8. Valorar hasta que el color azul (o violeta) desaparezca.

3.3. Calculos:

El indice de peroxidos (IP), expresado en miliequivalentes de oxigeno

activo por kg de grasa se calcula mediante la formula siguiente:

IP=V x T x1000

m

Donde:
V = es el numero de ml de solucion de tiosulfato de sodio usada en el
ensayo, corregidos tomando en cuenta el ensayo en blanco.

T = es la normalidad exacta de la solucidon de tiosulfato sodico

empleada

m = peso en gramos de la muestra.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo: Caodigo: Fecha de vencimiento:
Procedimiento para llevar a cabo la
prueba de Indice de Refraccion P-O04 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION
1. OBJETIVO

Proporcionar instrucciones para realizar de forma adecuada la prueba de

Indice de  Refraccion para aceites y grasas.

2. RESPONSABLE

Es la responsabilidad del Jefe del area y/o el técnico del drea cumplir este
PEO.

3. METODOLOGIA

3.1. Preparacion de la muestra:

3.1.1. Suministrar la muestra de laboratorio tan homogénea como sea
posible, volteando el frasco arriba y abajo varias veces. Tomar
aproximadamente 5 g de grasa o aceite y calentar a 50°C hasta
que la muestra est¢ fundida.

3.1.2. Anadir 1 g de sulfato de sodio anhidro de grasa o aceite y
mantener en el horno a 50°C por media hora .

3.1.3. Agitar vigorosamente y filtrar (el filtrado constituye la muestra
test).

3.2. Procedimiento:

3.2.1. Mantener la muestra en bano maria a 40 °C.
3.2.2. Proceder a hacer la determinaciéon en el refractOmetro
colocando una gota de la muestra en el lugar indicado.

3.2.3. Hacer un total de 3 lecturas

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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3.2.4. Sacarle la media a estos resultados, redondeando hasta el
cuarto decimal.

3.3. Calculos:

En el caso que la temperatura de lectura varie de la prescrita en £ 3 °C o

menos utilizar la siguiente formula para corregir el indice de refraccion.

n, = nipl + (&, —t)F si t; >t

n, = nipl - (H—t)F si ty< t

Donde:

ntp = indice de refraccion

ntp1 = lectura a t;

t1 = temperatura a la cual se efectud la lectura
t = temperatura prescrita (tedrica)

F =0.00036 (a 40°C)

Reproducibilidad: la diferencia entre los resultados de las 3

determinaciones hechas por el mismo analista no debe exceder a 0.0002.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo: Cddigo: Fecha de vencimiento:
Preparacion y estandarizacion de

hidréxido de potasio, solucion R-001 Sustituye al de fecha:
etandlica 0.5N

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

4. OBJETIVO

Normar la preparacion y estandarizacion del hidroxido de potasio solucion etandlica

a la concentracion de 0.5 N.

5. RESPONSABLE

Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare y/o

estandarice una solucion etandlica de hidroxido de potasio 0.5N.

6. PROCEDIMIENTO

3.1.
3.2.
3.3.

3.4.

3.5.

En un recipiente adecuado pesar cerca de 34 gramos de hidrdxido de potasio.

Utilizando una probeta medir 20 mL de agua destilada.

Disolver el peso de hidrdxido de potasio en el agua, para ello debe colocarse el
agua en un recipiente apropiado y se debe agregar el hidrdxido de potasio poco
a poco, manteniendo una agitacion constante hasta disolver completamente el
solido.

Trasvasar la solucion a un balon aforado de 1000 mlL de capacidad y aforar
con alcohol etilico libre de aldehido para hacer 1000 mililitros.

Cerrar el baldon aforado con el tapon apropiado.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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3.6. Agitar la solucion, volteando lenta y cuidadosamente el balon aforado varias
veces. Es normal si la solucion se precipita durante la agitacion.
3.7. Trasvasar la solucion hacia un recipiente herméticamente cerrado, protegido
de la luz y de material plastico o resistente a la solucion alcalina.
3.8. Dejar reposar la solucion en el frasco bien cerrado durante 24 horas.
3.9. Luego decantar o filtrar el sobrenadante y almacenar en un recipiente bien

cerrado, protegido de la luz y de material plastico o resistente a la solucion

alcalina.

4. ESTANDARIZACION

4.1.

4.2.
4.3.

4.4.

4.5.

Medir con una pipeta volumétrica exactamente 25 mlL de 4cido clorhidrico
0.5 N VS.

Agregar el volumen en un erlenmeyer bien limpio y seco.

Diluir con 50 mL de agua destilada y agregar 2 gotas del indicador
fenolftaleina.

Valorar con la solucidn etanodlica de hidroxido de potasio hasta que un color
rosado palido se produzca permanentemente.

Calcular la normalidad.

5. CALCULOS PARA NORMALIDAD

5.1.

Normalidad = miliequivalentes (meq) de KOH/ mililitros (mlL) de KOH
Por lo tanto: 25 mlL de 4cido clorhidrico X {A}meq = {B}

mL

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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donde:
A= normalidad exacta del acido clorhidrico utilizado expresado en meq/mL.

B= meq de 4cido obtenidos.

5.2. miliequivalentes de HCI = miliequivalentes de KOH

5.3. N= _B (meq de KOH)

C (Volumen de KOH en mL gastado en la valoracion).

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo:
Preparacion
hidroxido

etandlica 0.1IN

Codigo:
y estandarizacion de
de potasio, solucién R-002

Fecha de vencimiento:

Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO

Normar la preparacion y estandarizacion del hidroxido de potasio solucion etanolica

a la concentracion de 0.1 N.

2. RESPONSABLE

Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare y/o

estandarice una solucion etandlica de hidroxido de potasio 0.1 N.

3. PROCEDIMIENTO

a. En un recipiente adecuado pesar cerca de 6.8 gramos de hidroxido de potasio.

b. Utilizando una probeta medir 4 mL de agua destilada.

c. Disolver el peso de hidroxido de potasio en el agua, para ello debe colocarse el

agua en un recipiente apropiado y se debe agregar el hidréxido de potasio poco

a poco, manteniendo una agitacion constante hasta disolver completamente el

solido.

d. Trasvasar la solucion a un balon aforado de 1000 mlL de capacidad y aforar con

alcohol etilico libre de aldehido para hacer 1000 mililitros.

e. Cerrar el baldn aforado con el tapdn apropiado.

f. Agitar la solucidn, volteando lenta y cuidadosamente el balén aforado varias

veces. Es normal si la solucion se precipita durante la agitacion.

Emitido por:
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g. Trasvasar la solucidon hacia un recipiente herméticamente cerrado, protegido de

la luz y de material plastico o resistente a la solucion alcalina.

h. Dejar reposar la solucion en el frasco bien cerrado durante 24 horas.

1.

Luego decantar o filtrar el sobrenadante y almacenar en un recipiente bien
cerrado, protegido de la luz y de material plastico o resistente a la solucidon

alcalina.

4. ESTANDARIZACION

a.

Medir con una pipeta volumétrica exactamente 5 mlL de dcido clorhidrico 0.5
N VS.

Agregar el volumen en un erlenmeyer bien limpio y seco.

Diluir con 20 mL de agua destilada y agregar 2 gotas del indicador
fenolftaleina .

Valorar con la solucion etandlica de hidroxido de potasio hasta que un color
rosado palido se produzca permanentemente.

Calcular la normalidad.

5. CALCULOS PARA NORMALIDAD

a.

Normalidad = miliequivalentes (meq) de KOH/ mililitros (mlL) de KOH

Por lo tanto: 5 mL de acido clorhidrico X {A}meq = {B}

mL
donde:

A= normalidad exacta del 4cido clorhidrico utilizado expresado en meq/mL.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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B= meq de 4cido obtenidos.

b. miliequivalentes de HCl = miliequivalentes de KOH

c. N= _B (meq de KOH)

C (Volumen de KOH en mL gastado en la valoracion)

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo:

Preparacion y estandarizacion de

Codigo: Fecha de vencimiento:

acido clorhidrico 0.5 N R-003 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO
Establecer la preparacion y estandarizacion del dcido clorhidrico a la concentracion
de 0.5 N.

2. RESPONSABLE

Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare y/o

estandarice una solucion de acido clorhidrico 0.5 N.

3. PROCEDIMIENTO

. En una probeta medir 42.5 mL de acido clorhidrico concentrado, realizando el

procedimiento con mucho cuidado, con proteccion en las manos y usando la

campana de extraccion ya que los vapores de este acido son irritantes.

. En un balon aforado de 1000 mL de capacidad, llenado con agua destilada a la

mitad de su volumen, agregar la cantidad de acido, es importante agregar el

acido al agua para evitar reacciones violentas.

. Aforar con agua destilada hasta 1000 mL.
. Agitar la solucion y estandarizar como se describe.

. Trasvasar la solucion hacia un recipiente adecuado

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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4. ESTANDARIZACION

. Pesar 1.5 g de estandar primario de carbonato de sodio anhidro el cual
previamente ha sido calentado a temperatura de cerca de 270 °C por una
hora. (Se debe anotar el peso exacto del carbonato de sodio).

. Disolver en 100 mL de agua y agregar 2 gotas de indicador rojo de metilo TS.

. Valorar con el 4cido clorhidrico y con agitacion constante hasta que la
solucion se vuelva ligeramente rosada.

. Calentar la solucion hasta ebullicion, enfriar y continuar la valoracion.

. Calentar nuevamente hasta ebullicion y valorar tanto como sea necesario
hasta que el color rosado palido no sea afectado por la ebullicion continua.
Calcular la normalidad.

Cada 26.495 mg de carbonato de sodio anhidro es equivalente a 1 mlL de
acido clorhidrico 0.5 N.

5. CALCULOS PARA NORMALIDAD

Normalidad = miliequivalentes (meq) de HCl/ mililitros (mL) de HCI

Para averiguar los meq de acido se opera:

{A} X 2,000 meq = meq de HCI
105.99 gramos

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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donde:

A= Peso exacto en gramos de carbonato de sodio anhidro.

a. N= meqde HCI

Volumen de HCI en mL gastado en la valoracion

Emitido por:
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Titulo: Codigo: Fecha de vencimiento:
Preparacion y estandarizacion de
solucién de tiosulfato de sodio 0.1N R-004 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO
Establecer la forma de preparacion y estandarizacion de la solucion de tiosulfato de
sodio 0.1 N.

2. RESPONSABLE
Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare y/o
estandarice una solucion de tiosulfato de sodio 0.1 N.

3. PROCEDIMIENTO

a. En un recipiente adecuado pesar cerca de 24.8 gramos de tiosulfato de

sodio y por aparte pesar 190.8 miligramos (0.1908 g) de carbonato de

sodio.

b. Disolver ambos solidos con agua recientemente hervida y enfriada, en un
baldn aforado de 1000 mL de capacidad.

C. Aforar la solucion, agitar y estandarizar como se describe.

4. ESTANDARIZACION
a. Para estandarizar la solucion de tiosulfato de sodio 0.1 N se debe preparar

una solucion de dicromato de potasio.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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i. Solucién de dicromato de potasio:

ii. En un horno o una mufla calibrada a 120 °C, colocar en un recipiente
adecuado un poco mas de 210 mg de estdndar primario de dicromato de
potasio durante 4 horas.

iii. Después de transcurrido el tiempo sacar y dejar enfriar en una desecadora
durante 15 minutos aproximadamente.

iv. En un erlenmeyer con boca y tapon esmerilados de 250 mL de capacidad
pesar 210 mg del estandar primario de dicromato de potasio previamente
pulverizado y secado. Se debe anotar el peso exacto de dicromato.

v. Disolver el solido con 100 mL de agua destilada y cerrar el recipiente.

. Por aparte pesar 3 gramos de yoduro de potasio y 2 gramos de bicarbonato de
sodio.

En una probeta medir 5 ml de dcido clorhidrico concentrado. Realizar el
procedimiento en la campana de extraccion para evitar los vapores irritantes.

. En el recipiente en donde se prepard la solucion de dicromato de potasio. Retirar
el tapon y rapidamente agregar el yoduro de potasio, el bicarbonato de sodio y 5
mlL de 4cido clorhidrico.

Insertar el tapon cuidadosamente en el frasco y agitar para mezclar.

Dejar reposar la solucidon en la oscuridad por 10 minutos.

. Utilizando una pizeta lavar el tapon y las paredes del recipiente con poco de agua
destilada.

. Llenar una bureta con tiosulfato de sodio 0.1N, asegurdandose de lavarla antes con
un poco de la solucion.

Valorar el yodo liberado con la solucidn de tiosulfato de sodio 0.1 N, hasta que la

solucion se torne color verde amarillento.

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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j. Agregar 3 mL de indicador de almidon y continuar la valoracion hasta que se
presente un color azul intenso. Anotar el volumen total gastado.
k.  Calcular la normalidad.

5. CALCULOS PARA NORMALIDAD

a. Normalidad = miliequivalentes (meq) de tisulfato/ mililitros (mL) de

Tiosulfato

Para averiguar meq de tiosulfato:

Peso exacto de dicromato X 6,000 meq = meq de dicromato

214.19 gramos

b. miliequivalentes de dicromato = miliequivalentes de tiosulfato

c. N= _meq de tiosulfato

Volumen de tiosulfato en mlL gastados en la valoracion

Emitido por: Revisado por: Aprobado por:
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Titulo: Codigo: Fecha de vencimiento:
Preparacion y estandarizacion

de solucion de tiosulfato de R-005 Sustituye al de fecha:
sodio 0.01IN

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO
Establecer la forma de preparacion y estandarizacion de la solucion de tiosulfato
de sodio 0.01 N.

2. RESPONSABLE
Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare y/o

estandarice una solucion de tiosulfato de sodio 0.1 N.

3. PROCEDIMIENTO
a. En un recipiente adecuado pesar cerca de 2.48 gramos de tiosulfato de
sodio y por aparte pesar 19.08 miligramos (0.01908 g) de carbonato de
sodio.
b. Disolver ambos solidos con agua recientemente hervida y enfriada, en un
baldn aforado de 1000 mL de capacidad.

C. Aforar la solucion, agitar y estandarizar como se describe.

4. ESTANDARIZACION

a. Para estandarizar la solucidon de tiosulfato de sodio 0.01 N se debe

preparar una solucion de dicromato de potasio como se describe:
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i. En un horno o una mufla calibrada a 120 °C, colocar en un recipiente
adecuado un poco mas de 21 mg de estandar primario de dicromato de
potasio durante 4 horas.

ii. Después de transcurrido el tiempo sacar y dejar enfriar en una desecadora
durante 15 minutos aproximadamente.

iii. En un erlenmeyer con boca y tapon esmerilados de 250 mL de capacidad
pesar 21 mg del estandar primario de dicromato de potasio previamente
pulverizado y secado. Se debe anotar el peso exacto de dicromato.

iv. Disolver el sélido con 100 mL de agua destilada y cerrar el recipiente.

b. Por aparte pesar 0.3 gramos de yoduro de potasio y 0.2 gramos de bicarbonato
de sodio.

c. En una probeta medir 0.5 mL de &cido clorhidrico concentrado. Realizar el
procedimiento en la campana de extraccion para evitar los vapores irritantes.

d. En el recipiente en donde se prepard la solucidn de dicromato de potasio. Retirar
el tapdn y rapidamente agregar el yoduro de potasio, el bicarbonato de sodio y
acido clorhidrico.

e. Insertar el tapon cuidadosamente en el frasco y agitar para mezclar.

Dejar reposar la solucion en la oscuridad por 10 minutos.

¢. Utilizando una pizeta lavar el tapon y las paredes del recipiente con poco de
agua destilada.

h. Llenar una bureta con tiosulfato de sodio 0.01N, asegurdndose de lavarla antes

con un poco de la solucion.
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i. Valorar el yodo liberado con la solucion de tiosulfato de sodio 0.01 N, hasta que

la solucidn se torne color verde amarillento.

j. Agregar 1.5 mL de indicador de almidon y continuar la valoracion hasta que se

presente un color azul intenso. Anotar el volumen total gastado.

k. Calcular la normalidad.

5. CALCULOS PARA NORMALIDAD

a. Normalidad = miliequivalentes (meq) de tisulfato/ mililitros (mL) de

Tiosulfato

Para averiguar meq de tiosulfato:

Peso exacto de dicromato X 6,000 meq = meq de dicromato

214.19 gramos

b. miliequivalentes de dicromato = miliequivalentes de tiosulfato

c. N= _meq de tiosulfato

Volumen de tiosulfato en mL gastados en la valoracion
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Titulo: Codigo: Fecha de vencimiento:
Preparacion de la solucién de yoduro
de potasio 100 g / L R-006 Sustituye al de fecha:

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

1. OBJETIVO

Establecer la forma de preparacion de una solucion de yoduro de potasio 100 g / L.
2. RESPONSABLE

Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare la solucion
de yoduro de potasio 100 g / L.

3. PROCEDIMIENTO

En un recipiente adecuado pesar exactamente 100 g de yoduro de potasio.

IS

En un baldn aforado disolver el solido en agua destilada.

Agitar y aforar la solucion.

= 0

La solucién se debe almacenar en un recipiente de vidrio color ambar,
herméticamente cerrado y en un lugar protegido de la luz.
e. La solucion puede ser utilizada mientras permanezca clara o ligeramente

amarillenta, de lo contrario se debe remplazar.
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Titulo: Codigo:
Preparacion de soluciones

indicadoras: fenolftaleina, almidén y R-007
rojo de metilo

Fecha de vencimiento:

Sustituye al de fecha:

1. OBJETIVO

PROCEDIMIENTO ESTANDAR DE OPERACION

Establecer la forma de preparacion de tres soluciones indicadoras como lo son la

fenolftaleina, el rojo de metilo y 1a solucion de almidon.

2. RESPONSABLE

Es responsable de cumplir este procedimiento toda persona que prepare la solucion

de yoduro de potasio 100 g / L.

6. PROCEDIMIENTO

6.1. Fenolftaleina:

6.1.1.

6.1.2.
6.1.3.
6.1.4.

En un recipiente adecuado pesar exactamente 2 gramos de indicador de

fenolfaleina.

Con una probeta medir 200 mL de etanol al 95%.

Disolver completamente la fenolftaleina sélida en el etanol.

Almacenar en un recipiente herméticamente cerrado, alejado del calor.

6.2. Rojo de metilo:

6.2.1. En un recipiente adecuado pesar exactamente 100 mg de indicador de

rojo de metilo solido.

6.2.2. En una probeta medir 100 ml de alcohol y disolver el solido en dicho

volumen.
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6.2.3. Filtrar la solucidn si es necesario.

6.2.4. Almacenar en un recipiente herméticamente cerrado, alejado del calor.

6.3. Almidon:
6.3.1. Pesar en un recipiente adecuado 1 gramo de almidon natural soluble.
6.3.2. Medir 100 mL de agua destilada y disolver el almiddn.
6.3.3. Para obtener mejor resultado en los ensayos se recomienda calentar la
solucion de almidon manteniendo agitacion constante y utilizarla tibia.
6.3.4. Se recomienda que la solucion de almiddn se preparse cada vez que sea
necesario, ya que se contamina facilmente no se debe almacenar por

mucho tiempo.
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