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PA Acidos fosfatidicos
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Aceites y grasas comestibles:

Fosfatidos:

Aceite de Girasol:

Ceras:

Refinacién Fisica:

GLOSARIO

Son los productos de origen animal o vegetal,
cuyos constituyentes principales son glicéridos
naturales de los acidos grasos, conteniendo

como componentes menores otros liquidos.

Son todos los ésteres complejos que
contienen fésforo, base de nitrogeno,
azucares, y cadenas largas de acidos; son

clasificados como fosfolipidos.

Es el aceite procedente de las semillas del

girasol cultivado. ( Helianthus annuus).

Son ésteres de acidos grasos con alcoholes

monovalentes de la serie grasa.

Proceso de refinacion de aceites que se
compone de los siguientes pasos: desgomado
(tratamiento acido), decoloracion,

desodorizacion.



Refinacion quimica: Proceso de refinacion de aceites que se

compone de los siguientes pasos:

desgomado (tratamiento acido),
neutralizacion, decoloracién y
desodorizacion.



RESUMEN

El objetivo de este trabajo de graduacion se basé en que en la industria
aceitera guatemalteca no se cuenta con el equipo necesario para obtener un
resultado exacto del contenido de fésforo en el aceite de girasol; siendo el

mismo, indispensable para el control del proceso de refinacién de dicho aceite.

En el manual de Muestreo y Analisis de Grasas y Aceites Comerciales
de la AOCS, existe la Practica Recomendada Ca 19-86, por medio de la cual
se puede conocer el contenido de fésforo para el aceite de soya y el aceite de
maiz, pero no existen ecuaciones para obtener este resultado para el aceite de
girasol; dicha practica recomendada da los lineamientos para obtener
ecuaciones para otros aceites, lo cual fue realizado en este trabajo de

graduacion.

Se prepararon dos series de muestras con diferente contenido de fésforo,
una para aceite de girasol crudo y otra para aceite de girasol blanqueado, y
utilizando el método de minimos cuadrados, se encontraron las ecuaciones
para obtener el resultado de contenido de fésforo para el aceite de girasol crudo

y blanqueado, siendo éstas las siguientes:
para aceite de girasol crudo la ecuacion es:
Fésforo en ppm = 29.89 * Turbidez en NTU — 0.56
r’=0.9912
y para aceite de girasol crudo la ecuacion es:
Fosforo en ppm = 0.40* Turbidez en NTU — 2.80
r’=0.9917
Xl



Estas ecuaciones se obtuvieron relacionando el contenido de fdésforo,
resultado del analisis por medio del espectrofotometro de emision de plasma,
acoplada inductivamente contra la medida de turbidez de la misma muestra

obtenida por el turbidimetro marca Hatch, modelo 2100P.

Estas ecuaciones podran ser utilizadas en los laboratorios de las
industrias aceiteras guatemaltecas, para tener un resultado rapido y confiable
del contenido de fésforo en aceite de girasol, previo a ingresar al proceso de
refinacion y posterior al proceso de blanqueo; y asi tener parametros exactos de
la calidad del aceite que se esta procesando y de la eficiencia del proceso que

se esta realizando.

Xl



OBJETIVOS

Generales

Validar la practica recomendada AOCS Ca 19-86 Método Nefelométrico,

Fosfolipidos en Aceites Vegetales, para el aceite de girasol crudo, y para el

aceite de girasol posterior al proceso refinacion y blanqueo, utilizando como

referencia el Analisis de Fosforo por medio del espectrofotometro de emision de

plasma, acoplada inductivamente.

Especificos

1.

Evaluar la incertidumbre de los parametros a y b de la recta de regresion
de minimos cuadrados, entre el analisis de fosforo por el método
Nefelométrico contra el andlisis de fésforo por medio del
espectrofotometro de emisién de plasma, acoplada inductivamente para

el aceite de girasol crudo.

Evaluar la incertidumbre de los parametros a y b de la recta de regresion
de minimos cuadrados, entre el analisis de fdsforo por el método
Nefelométrico contra el analisis de fésforo por medio del
espectrofotometro de emisién de plasma, acoplada inductivamente para

el aceite de girasol blanqueado.

HIPOTESIS

La relacion entre el analisis de fésforo por medio del espectrofotometro

de emisién de plasma, acoplada inductivamente, y el andlisis de fésforo por el

método Nefelométrico, tiene un comportamiento lineal, tanto para aceite crudo

de girasol como para aceite blanqueado de girasol.

X1l



INTRODUCCION

En la industria de Aceites Comestibles en Guatemala se utiliza como
materia prima el aceite de Girasol Crudo importado, por lo general, de
Argentina. Este aceite de girasol es utilizado como aceite de cocina, como
aceite hidrogenado y para frituras 0 mezcla de aceites y mantecas para usos

diversos en la industria.

Conocer el contenido de fosfatidos de los aceites es indispensable en el
proceso de refinacion, ya que interfieren en los pasos de este proceso y
ademas causan incrustaciones en filtros, equipos y perjudican en la estabilidad

del sabor del aceite terminado.

En la actualidad, el método aceptado para conocer el contenido de
fésforo o fosfatidos del aceite de girasol es por medio del espectrofotometro de
emisién de plasma, acoplada inductivamente, sin embargo, no se tiene en la
industria guatemalteca, por lo que es necesario enviar las muestras a
laboratorios externos para poder conocer estos valores. En el manual de
Muestreo y Analisis de Grasas y Aceites Comerciales de la AOCS, existe la
Practica Recomendada Ca 19-86, que es un método mas econémico y rapido
para realizar este andlisis, y aunque unicamente se tienen curvas para
resultados en aceite de Soya y Maiz, da los lineamientos para realizar las

curvas para otros aceites.

XV



En este trabajo se realizaran correlaciones para aceite de girasol crudo,
necesario para conocer la condicién del aceite al ingreso del proceso; y luego
para el aceite de girasol, posterior al proceso de refinacion y blanqueo, como

verificacion de la eficiencia del proceso realizado en funcion del contenido de

fosforo.

XVI



1. ANTECEDENTES

En la industria de fabricacion de aceites comestibles en Guatemala es
necesario conocer el contenido de fosforo de los diferentes aceites que se
procesan, en especial aquellos en los cuales se encuentra en cantidades
considerables tales como soya, maiz y girasol, ya que es un pro-oxidante. Es
tan importante y necesario conocer el contenido de fésforo en el aceite porque
afecta la vida de anaquel, asi como el sabor y olor del mismo al concluir el
proceso de refinacion; como lo es conocer el porcentaje de acidez, el indice de
peroxido y el color; y para estos ultimos si existen métodos rapidos y

econdmicos, y se realizan durante el proceso de refinacion.

Para el aceite de girasol no existe un método practico y econdmico de
analisis de contenido de fdsforo, por lo que lo normal es mandar muestras de
este aceite a laboratorios externos, incurriendo en costos elevados de analisis y
en tiempo de espera para poder conocer el valor real en dicho aceite y poder

realizar un proceso eficiente.

Cuando se tienen problemas de calidad tales como menor vida de
anaquel del producto terminado, cambios de sabor, incrustaciones en los
equipos y deficiencia en el descerado del aceite, conocer el contenido de
fésforo es indispensable para realizar cambios en las condiciones de proceso y
se gastan el tiempo haciendo cambios en otras etapas del proceso para corregir
el problema pudiendo realizar cambios en el pretratamiento acido (desgomado)
para poder reducir a parametros aceptables el contenido de fosforo. Si se

mandan muestras a laboratorios externos se tiene que esperar alrededor de 15

1



dias como minimo para poder conocer el resultado, para entonces se tienen
cantidades considerables de producto con problemas de calidad segun la

capacidad de refinacion de la planta.

Entre los métodos oficiales y practicas recomendadas de la AOCS se
encuentra el la Practica Recomendada Ca 19-86 Fosfolipidos en Aceites
Vegetales, Método Nefelométrico, el cual es un método presuntivo y rapido pero

unicamente tiene curvas para aceite de Soya y aceite de Maiz.

(Ref. 2).



2. METODOLOGIA

2.1 Universo de trabajo

10 Muestras de aceite de girasol crudo y 10 muestras de aceite de girasol

banqueado.

2.2 Medios

2.2.1 Recursos humanos

Maestro Carlos René Gil Pineda (investigador).

Ing. Ubaldo Sac Coti (asesor).

Ing. Victor Manuel Villa (colaborador).

2.2.2 Recursos Institucionales

Laboratorio de control de calidad Alimentos Ideal, S.A.

Laboratorio de analisis de Sud Chemie México.

Biblioteca Universidad de San Carlos de Guatemala.



2.2.3 Recursos Materiales
2.2.3.1 Equipo

-Espectrémetro de emisién de plasma acoplada inductivamente
ICP (Inductively Coupled Plasma),
Modelo OPTIMA 3100 XL ( Secuencial / Simultaneo) con antorcha
axial (horizontal).

-Turbidimetro Marca Hatch, Modelo 2100P, serie 001200027193.
-Balanza analitica.

-Frasco de plastico de 100 ml.

-Frascos de vidrio de 100 ml.

-Vaso de precipitado de 100 ml.

-Vaso de precipitado de polipropileno de 100ml.

-Vaso de precipitado de polipropileno de 250 ml.

-Pipetas pasteur.

-Pipetas de plastico.

2.2.3.2 Reactivos

-Acetona grado espectral.

-Agua desionizada.

-Keroseno.

-Acido clorhidrico.

-Estandar de fésforo 1000 ppm.
4



2.3 Preparacién de muestras

Se tomara una muestra de aceite crudo de aproximadamente de 2

galones y una muestra de aceite refinado y blanqueado de la misma cantidad.

Preparar las 10 muestras de aceite refinado y blanqueado de girasol
partiendo de 100% aceite refinado y blanqueado y luego agregando aceite
crudo de girasol a razon de. 3.33% para cada muestra hasta llegar a la muestra
10.

Preparar las 10 muestras de aceite crudo de girasol partiendo de 100%
aceite crudo y luego agregando aceite refinado y blanqueado de girasol arazon

de. 3.56% para cada muestra hasta llegar a la muestra 10.

2.4 Proceso de realizacion de analisis

Se elaboraran los analisis de las muestras por el método Nefelométrico
realizando tres analisis por muestra utilizando la misma celda turbidimétrica
para eliminar el error en la medicion de los NTU por causa de la celda. Se hara

un promedio por muestra para tener el resultado de NTU.

Se mandaran alicuotas de 200 ml de la muestra al laboratorio de Sud
Chemie México donde se les realizara analisis de fésforo por medio del
Espectrofotometro de ICP.

Al tener completos los relatados por ambos métodos se hara una
correlacion de los resultados de fosforo por el Espectrofotometro de ICP contra
los resultados de NTU de cada muestra y se obtendra la ecuacion de la curva la
cual se utilizara para calcular el contenido de fosforo por el método

nefelomeétrico.



2.5 Procedimiento de andlisis por el método nefelométrico

2.5.1 Generalidades

Definicién: Aceite-Acetona. EI método NEPHELOMETRICO mide
turbiedad en la mezcla debido a los fosfolipidos. La turbiedad esta

correlacionada para el nivel de fésforo.

Este método es aplicable a aceites crudos, desgomados,

refinados, blanqueados y desodorizados.

2.5.2 Materiales y equipo

2.5.2.1 Cristaleria

-Papel filtro-12cm Whatman No. 2 o equivalente.
-Embudo.

-Beakers de 150 ml.

-Balén aforado de 50 ml.

2.5.2.2 Equipo

-Turbidimetro Marca Hatch, modelo 2100P, Serie 001200027193

2.5.3 Reactivos y Soluciones

Acetona grado espectral.



2.5.4 Procedimiento

Encender el turbidimetro y permitir que este encendido 3 minutos antes

de usarlo.

Calibrar el turbidimetro de acuerdo a las instrucciones de manufactura.
Llevar a cabo un blanco sobre la acetona (ver recomendaciones).
Calentar la muestra de aceite a 50 °C en una estufa.

Filtrar la muestra (Whatman No. 2).

Pesar la cantidad apropiada de aceite (0.33gr para crudo y 8.35gr para
blanqueado) en un balén aforado de 50 ml (preparar tres corridas por

muestra).

ARadir acetona asta la medida de aforo.

Tapar y mezclar bien y verter la mezcla en una celda Turbidimétrica.
Tapar la celda y agitar por 10 segundos.

Limpiar la celda con un papel fino y colocarla dentro del turbidimetro.
Elegir el rango correcto de turbiedad.

Tomar la lectura de turbiedad después de 5 minutos exactamente.

Reste el valor NTU para el blanco (acetona) de la lectura obtenida para la

muestra.

2.5.5 Recomendaciones.
La turbiedad aceptable para la acetona es de 0.5 NTU o menos.

Calentar la muestra facilita la filtracion.



2.6

Las muestra deberan ser pesadas a valores cercanos de 0.01 gr. para

mejor precision.

La temperatura de la mezcla de acetona-aceite previo al analisis debe
ser de 25 °C.

Si después de 5 min. la lectura de turbiedad no se estabiliza repetir el

procedimiento.

En aceite que contenga humedad (aceite crudo) calentar la muestra a

130 °C para eliminarla ya que puede interferir en el analisis.

Determinacion de metales pesados por medio del espectrofotometro

de ICP

2.6.1 Objetivo

Determinar trazas de metales pesados a muestras de aceite, grasas,

aguas y arcillas.

2.6.2 Alcance

Aplicable a toda muestra en estado liquido.

2.6.3 Generalidades



2.6.3.1 Principio del método.

Las técnicas usadas comunmente para la determinacion de trazas
de elementos en una muestra, estan basadas en
espectrofotometria atdmica; estas técnicas involucran radiaciones
electromagnéticas que al ser absorbidas y/o emitidas por cada
atomo con caracteristicas especificas nos permiten la
caracterizacién y cuantificacion de los elementos presentes en

cada muestra.

2.6.3.2 Equipo y Materiales

ICP  (Espectréometro de emision de plasma acoplada
inductivamente), Modelo OPTIMA 3100 XL.

(Secuencial/Simultaneo) con antorcha axial (horizontal).
Balanza analitica.

Frasco de plastico de 100 ml.

Frascos de vidrio de 100 ml.

Vaso de precipitado de 100 ml.

Vaso de precipitado de polipropileno de 100ml.

Vaso de precipita de polipropileno de 250 ml.

Pipetas pasteur.

Pipetas de plastico.



2.6.3.3 Reactivos

Agua desionizada.

Keroseno.

Acido clorhidrico.

Estandar de escandio 2000 ppm.
Estandar de S-21 300 ppm.
Estandar de niquel 1000 ppm.
Estandar de fiero 1000 ppm.
Estandar de magnesio 1000 ppm.
Estandar de fésforo 1000 ppm.
Estandar de calcio 1000 ppm.
Estandar de sodio 1000 ppm.
Estandar de manganeso 1000 ppm.
Estandar de cobre 1000 ppm.
Mezcla estandar 18.

Mezcla estandar 2.

Mezcla estandar 18 (Hg).

Mezcla estandar 3.

Mezcla estandar 5.

Mezcla estandar 1.

Mezcla estandar 4.

Chloramine — T.
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2.6.4 Procedimiento
2.6.4.1 Encendido del Equipo
Fuente de poder
Encender break general.
Encender break (110V).
Encender break (220 V).
Encender break del regulador (200V).
Encender break del circulador (120V).
Encender break del aire acondicionado.
Caseta externa del ICP
El regulador (10 KVA) enciende con el break respectivo.
Ajustar el circulador a 20°C.
Ajustar el filtro de aire en 60 PSI.
Abrir regulador del tanque de N2 gas y ajustar la valvula a 80 PSI.

Abrir regulador del tanque de argdn gas y ajustar la valvula a 80
PSI.

Equipo ICP.
Encender “MAIN POWER” (ON).

Encender “RF GENERATOR” (ON), en ese momento se enciende
el boton azul (system power) que se encuentra en la parte superior

del equipo.
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Computadora

Encender el no break.

Encender el CPU, el monitor y la impresora.
Seleccionar en la pantalla el icono “OPTIMA”.

En la pantalla aparece “Startup — Checking Status” en ese mismo
lugar aparece el tiempo que necesita para estabilizarse (75min), si
el equipo esta listo pasa a la pantalla ICP Win Lab-Untitled, en ese
momento se enciende el boton verde (System Ready) que se
encuentra en la parte superior del equipo, si el equipo presenta

algun problema no continua sus pasos.

Bomba peristaltica

Verificar conexién de mangueras Negra — Negra (manguera de
succion), la punta derecha debera estar dentro del solvente, punta

izquierda debera estar conectado en el nebulizador respectivo.

Verificar la conexion de mangueras, Roja — Roja (manguera de
extraccion), punta derecha en el nebulizador, punta izquierda al

recolector de desechos.

Presionar las mangueras con los tornillos, ajustando hasta que las

mangueras queden tensionados.
Cono de plasma

Arrancar la bomba, haciendo clic en el icono pump, durante dos

minutos y verificar flujos de entrada y salida de las mangueras.
Hacer clic en icono Plasma.
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Encender el plasma haciendo clic en el icono “ON”.

Esperar que el equipo encienda por si solo, el equipo empieza a
purgar a partir de una cuenta regresiva en 70 (ver parte inferior de
la pantalla), continua con una purga final con una cuenta regresiva
de 15, al momento de encender el plasma se escucha un ruido
fuerte (chispazo) encendiendo el boton del equipo (plasma on).

Esperar 30 min para que el equipo se estabilice.

BEC Y RSD.

BEC (Concentracion Equivalente del Campo Oscuro)

Hacer clic en File, hacer clic en Open Method y abrir método bec.
Hacer Clic en icono manual para abrir el manual analysis control.

En el manual analysis control, seleccionar print log, salvar los
resultados en open seleccionando un archivo (escribiendo la

fecha actual).

Colocar la manguera de succion en el blanco (keroseno + Sc
20ppm) para organicos o (solucién de HCI al 10%) para
inorganicos, hacer clic en analyze blanck, esperar a que finalice la
medicion.

Colocar la manguera de succién en el estandar (std. Manganeso
10 ppm 6 S-21, 10 ppm) para inorganicos o (std. Manganeso 10
ppm) inorganicos, hacer clic en Analyze Standard al finalizar la

medicion la calibracion esta completa.

Colocar la manguera de succion en la solucion de keroseno o en

la solucién de HCI al 10% dependiendo de la muestra a trabajar.
Hacer clic en Tools, hacer clic en Spectrometer Control.
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En Spectrometer Control, cerrar el Shutter, dando clic en el botén

Shutter, checar que esté diga Closed.

En Manual Analysis Control, hacer clic en Override Method vy

disminuir el Read Delay de 10 a 0.

Colocar la manguera de succion en el keroseno o solucion de HCI
al 10%(como muestra), hacer clic en Analyze Sample. (Esperar a

que finalice la medicion).

En Spectrometer control abrir el Shutter, dando clic en el botén
Shutter, aparecera un cuadro con indicaciones dar clic en aceptar

checar que diga auto.
Cerrar el Spectrometer control.

En manual analysis control hacer clic en override method para

cambiar el Read Delay de 0 a 40.
Hacer clic en el icono de Resultados.

En la hoja de resultados tomar los valores de Mean Corr. Intensity
del blanco, el valor del estandar y el valor del keroseno (como

muestra).
Realizar calculos.
RSD (Desviacion estandar relativa o Coeficiente de variacion).

Hacer clic en el icono Methed, hacer clic en Repliccates y cambiar

de 3 a 10 el numero de replicas y cerrar.

Colocar la manguera de succion en el estandar (Manganeso 10
ppm o S-21 10 ppm) para organicos o (Manganeso 10 ppm
acuoso) para inorganicos, hacer clic en Analyse Sample esperar a

que finalice la medicion.
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En la hoja Result, observar los valores promedio de RSD
obtenidos en las 10 replicas, el valor de RSD debe ser menor a 1
para que el equipo se considere en condiciones optimas de

operacion.
2.6.4.2 Calibracién y limite de deteccién y recuperacion
Calibracion

Hacer clic en File, hacer clic en Open Method y abrir el método en
el cual se van hacer los analisis, seleccionandolo de la lista de

métodos.
Hacer clic en el icono Manual para abrir Manual Analisis Control.

Seleccionar en Manual Analysis Control, Print Log, hacer clic en

Open para salvar los resultados (escribir fecha actual).

Hacer clic en los iconos Results, Calibration y Spectra, y ajustar

para tener en la pantalla la hoja de trabajo.

Colocar la manguera de succion en el vaso del blanco (keroseno +
Sc 20 ppm) para organicos o (solucion de HCI al 10%) para
inorganicos y hacer clic en Analysis blank. esperar a que finalice la
medicion.

Colocar la manguera de succion en el vaso del estandar (S-21 0.1
ppm + Sc 20 ppm) para organicos o estandares acuosos
preparados como estandar 1 para inorganicos, hacer clic en
Analysis Standard. (std. 1), esperar a que finalice la medicion.
Hacer limpieza de la manguera de succion con papel absorbente y
realizar el mismo procedimiento para Std. 2 (S-21 1.0 ppm + Sc.

20 ppm) y Std. 3 ( S-21 10 ppm + Sc. 20 ppm), o estandares
15



acuosos preparados como estandar 2 y estandar 3 para

inorganicos.

Colocar la manguera de succion en la soluciéon de keroseno o
solucion de HCI al 10% dependiendo de la muestra a analiza

(organica o inorganica)
Al finalizar la medicién del STD 3, la calibracion se ha realizado.

Hacer clic en el icono Examine, aparece un cuadro que dice
examine spectra hacer clic en los iconos data y data set, aparece

las fechas en que se salvan los resultados.

Hacer clic en la fecha actual de trabajo, hacer clic en OK, aparece
un cuadro que dice Create sample list seleccionar el blanco y los
tres estandares hacer clic en OK, aparece otro cuadro que dice

Create element list hacer clic en select all y OK.

Aparece en el cuatro examine spectra las graficas de los
elementos a analizar, en cada una de las graficas tiene una linea
amarilla que se debe alinear en su mayor intensidad esto se hace
con el cursor del Mouse, la alineacidon se hace en cada una de las

graficas.

Hacer clic en los iconos Method, peak wl y params aparece un
cuadro que dice Method Paraneters, hacer clic en Uddate para

salvar los datos, esto se realiza en cada una de las graficas.
Hacer clic en el icono element para cambiar de grafica.
Limite de deteccion

Hacer clic en icono Methend, hacer clic en Replicates y cambiar de

3 a 10 el numero de replicas y cerrar.
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Colocar la manguera de succion en el blanco (keroseno + Sc 20
ppm) para organicos o (solucién de HCI al 10%) para inorganicos y

hacer clic en Analyse Sample esperar a que finalice la medicion.

Observa en la hoja de resultados los valores del Std. Dev.
(desviacion estandar) obtenidos en las 10 replicas y multiplicar
este valor por tres para obtener el limite de deteccion (LD) de
cada uno de los elementos. El valor de Std Dev multiplicado por

diez se obtiene el limite de cuantificacion (LQ).

Al finalizar la medicién aspirar solucion de keroseno o solucién de

HCI al 10% dependiendo de la muestra (organica o inorganica).
Recuperacion

Hacer clic en icono Methend, hacer clic en Replicates y cambiar de

10 a 3 el numero de replicas y cerrar.

Colocar la manguera de succion en el vaso del estandar (S-21 0.1
ppm + Sc. 20 ppm) para organicos o estandares acuosos
preparados como estandar 1 para inorganicos, hacer clic en
Analysis Sample. (std. 1), esperar a que finalice la medicion. Hacer
limpieza de la manguera de succion con papel absorbente y
realizar el mismo procedimiento para Std. 2 (S-21 1.0 ppm) y Std.
3 (S-21 10 ppm), o estandares acuosos preparados como

estandar 2 y estandar 3 para inorganicos.

Colocar la manguera de succion en la solucion de keroseno o
solucién de HCI al 10% dependiendo de la muestra a analiza

(organica o inorganica) después de cada medicion.

Al finalizar la medicion del Std. 3, observar en la hoja de

resultados los valores obtenidos en Mean. Conc. y calcular el
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porcentaje de recuperacidon de los estandares como muestras,
dividiendo el valor encontrado entre el valor de concentracion

tedrico y multiplicando por 100.

El porcentaje de recuperacion para cada estandar debera
estar entre 85-115% para que la calibracion sea aceptada. Si los
porcentajes de recuperacion no alcanzan estos valores repetir la

calibracién. (1. Calibracion).

Determinar los porcentajes de recuperacion para
concentraciones menores a 0.1 ppm., cuando los valores en el
limite de deteccion (LD) son menores a 0.1 ppm., preparar
estandares conocidos con una concentracion entre 0.01 a 0.05
ppm. Y determinar su porcentaje de recuperacion de la misma
forma puntos 3.2 a 3.4. El porcentaje de recuperacion estos

estandares debera estar entre 75-125%.
2.6.4.3 Determinacion de muestras

Hacer clic en icono Seminfo escribir los nombres de cada muestra

a checar, cerrar Seminfo.

Colocar la manguera de succibn en la muestra
correspondiente y hacer clic en Analyse Sample. Esperar a que

finalice la medicion.

Observar en la hoja de resultados los valores de Mean
Conc. y multiplicar cada valor por el factor de dilucién de la

muestra, obteniendo el resultado en ppm.

Realizar el mismo procedimiento para cada muestra.
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Realizar lavado de las mangueras y nebulizador con
keroseno o solucion de HCI al 10% haciendo clic en flush durante
2 min. Sacar la manguera de succién de la solucion respectiva y
esperar hasta que las mangueras no contengan keroseno o

solucién de HCI al 10%. Cerrar todas las ventanas.

Apagar el plasma haciendo clic en el icono “off” y cerrar la

ventana.
2.6.4.4 Realizar un método

Hacer clic en los iconos FILE, New y Method aparece en la
pantalla un cuadro que dice Method Editor: Untitled que contiene
seis pestafas Inst, Process, Calib, Checks, Qc, y Options cada

una de estas pestafnas tiene otras pestanas.

Hacer clic en la pestafia Inst esta tiene cinco pestafa, en la
pestafna Symbol Wvlth, Name, Function. Hacer clic en Periodic
table aparece una tabla periddica, hacer clic en cada elemento de
interés, dar clic en Wavelength y seleccionar la longitud de onda a

utilizar. Esto se realiza por cada uno de los elementos.

En las cuatro siguientes pestafas (Spectrometer, Read
Tire, Replicates), (Plasma Parameters), (Pump Params, Sample
Flush, Read Delayl) y (Autosampler and wash) los parametros a

utilizar se tienen en laboratorio.

Hacer clic en la pestaia Process esta tiene dos pestanas
Peak Algorithm Pts/Peak y Overlap and Background Correction los

parametros a utilizar se tienen en el laboratorio.

Hacer clic en la pestana Calib hacer clic en la pestafia Calib units
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Concentration, se anotan las concentraciones de los estandares 1
2 y 3 a utilizar de cada uno de los elementos de interés. En las
pestafias ID’s and Locations, Blank Usage, Equations and Sample
Units, Initial Calib Special Options. En estos casos los parametros

a utilizar se encuentran en el laboratorio.

En las pestafias Checks, Qc y Options se dejan los parametros tal

y como estan.

Hacer clic en la pestana Options y seleccionar las opciones de los

resultados a imprimir.

Cerrar Method Editor: Untitled .
2.6.4.5 Apagado del Equipo
Programa “OPTIM

Salir del programa.

Equipo ICP.

Apagar el “RF GENERADOR” (OFF)

Apagar el “MAIN POWER” (OFF).

Caseta externa del ICP
Cerrar el regulador del tanque de argon gas y despresurizar.
Cerrar el regulador del tanque de N2 gas y despresurizar.

Cerrar la llave del filtro de aire y despresurizar.

20



Apagar el regulador por dentro con el break respectivo (fuente de

poder).

Apagar el circulador por dentro con su respectivo break (fuente de

poder).

Computadora

Apagar el monitor, la impresora y el CPU.
Apagar el NO — Break.

Fuente de poder

Apagar el break (110 V).

Apagar el break del circulador.

Apagar el break del regulador.

Apagar el aire acondicionado después de 30 min. de aparado el

plasma.
Apagar el break del extractor.

Apagar el break general.

2.6.4.6 Indicaciones Particulares

El Main Power se recomienda dejarlo encendido durante el

transcurso de la semana para mantener mas estable el equipo.

Para inorganicos las mangueras a utilizar son de color
blanco, para organicos las mangueras a utilizar son de color

amairrillo.
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Para inorganicos la camara del nebulizador es interna, para

organicos la camara del nebulizador es externa.

La utilizaciéon de estandares son preparados dependiendo
de la muestra a analizar, para organicos se utilizan estandares a
base de aceites mas keroseno como disolvente, en este caso se
utiliza un estandar interno que es el escandio. Para inorganicos se
utilizan estandares a base de agua mas una solucion de HCI al
10%, todas las muestras a analizar se deben encontrar en medio
acido.

Para un valor de BEC igual o menor a 0.04 ppm se
considera que el equipo se encuentra en condiciones 6ptimas de

operacion.

El factor de dilucién se obtiene dividiendo el peso final entre

el peso de la muestra.

Los parametros utilizados en un método dependen de las

muestras a checar si son muestras organicas o muestras acuosas.
2.6.4.7 Célculos

BEC= B-CX (conc. Del estandar)

A-B
DONDE:
A = Es el estandar
B = Blanco

C = keroseno o solucion HCI al 10% (como muestra)
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3. MARCO TEORICO

3.1 Aceite de girasol

Originalmente nativo de Centro América, el girasol fue traido a Europa en
1569 por razones ornamentales. Es cultivado en climas templados alrededor del
mundo, Ukrania produce cerca de un cuarto de la cosecha mundial. La
produccion de aceite de Girasol alcanza los 7 millones de toneladas por afo y
es la cuarta produccion de aceite comestible mas grande del mundo siguiéndole

al aceite de soya, aceite de Palma y aceite de colza.
(Ref. 1).

Las especies de plantas varian de 2.5 m a 6 m de altura, la cabeza mas
grande tiene una medicion de 35 cm de diametro. Todas las partes de la planta
pueden ser usadas, después de separar las semillas de las cabezas estas
pueden alimentar al ganado, las otras partes de la planta pueden servir para el
arado quemandose o no como una fuente de potasio. La produccion de aceite
en la semilla a alcanzado un 50% y la cascara corresponde al 25% de la semilla
y contiene el 2% de aceite, por lo tanto el contenido de aceite en el nucleo es
alrededor de 66%. El 21% de proteina esta presente en el nucleo, el cual se
convierte en la fuente de una gran cantidad de proteina en harina después de la
extraccion del aceite. EIl procedimiento popular es descascarar la semilla,
después extraer los nucleos a base de la aplicacién de un solvente y presion.
La cascara contiene alrededor del 83% de las ceras presente en la semilla
completa, el revestimiento de la semilla contiene un 17% dejando solo trazas de

ceras en el nucleo. Las ventajas del descascarado son que el aceite crudo
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contiene mucho menos ceras y el harina es rica en proteina, y la utilizacién de
la planta es mayor, las cascaras pueden ser usadas como combustible, una
proporcion puede ser usada en la mezcla como alimento para animales, hay

algunos molinos que se basan unicamente en presionar o extraer.

El contenido de ceras en el aceite crudo de girasol varia
considerablemente con las especies, origen y método de la molienda, tal como
ha sido reportado en la literatura a través de los anos. Se dice que si se extrae
el 100% de las ceras, estas serian el 1.25% del aceite crudo, que el contenido
de ceras en la semilla es usualmente menos del 1%, y que el aceite crudo de
girasol contiene residuos de ceras de 50 ppm hasta cerca de 1500 ppm, pero
que el aceite derivado de semilla descascarada siempre contiene menos de 300
ppm. Sullivan comenta a cerca de la medicion el contenido de ceras, “los

métodos analiticos son muy absorbentes y consumen mucho tiempo”.
(Ref. No. 1)

El contenido de fosfatidos es generalmente bajo, alrededor del 0.2% de
lecitina en aceite de primera calidad (66 ppm de P), pero a veces puede
alcanzar el 1.0%. Ahora se reconoce que en el caso del aceite de girasol la
ventaja de mejorar la separacion de soap stock o mantener el color y estabilidad
en la refinacion fisica. La extraccion de gomas regularmente ayuda a la
separacion del contenido de ceras. Esto es porque la presencia de fosfatidos
inhibe la cristalizacion y la separacion de las ceras por lo que se tiene el

problema de apariencia de turbidez en el aceite terminado.

(Ref. No. 1).
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Cuando un poco de fosfatidos estan presentes, las ceras son
suficientemente hidrofilicas para concentrarse cuando se les cristaliza en una
interfase de agua-aceite. Es destacable que cuando el aceite crudo de girasol
es almacenado en un tanque con 0.16% de humedad presente sucede una
hidratacion de gomas, tan pronto como estas se asientan en el fondo brindan
considerables cantidades de ceras. El aceite sobrenadante puede ser
bombeado para procesarse, una opcién entonces es dosificar al continuo
caudal fri6, acido citrico diluido y una solucién diluida en agua de una agente
como el decil sulfato de sodio, en pequefos intervalos (tiempo de residencia),
dara una futura separacion de gomas y ceras cristalizadas. Estos son
removidos por lavado y centrifugacion. Un paso siguiente seria la centrifugaciéon
para eliminar mas contenido de ceras. Luego la refinacién. Es recomendable
reducir el contenido de fésforo debajo de 5 ppm previo a la desodorizacion de la
refinacion fisica. El aceite de girasol puede ser refinado quimicamente o
fisicamente y si se pretende usar como aceite para ensaladas, se winteriza para
que pueda pasar la prueba de fri6. Si los fondos ricos en ceras y gomas, como
se menciono previamente, se mezclan con acido citrico diluido y un agente
humedo y se permite asentar la capa acuosa baja y puede ser retirada junto con
las gomas y las ceras; luego el aceite sobrenadante se retorna al aceite crudo.
Este procedimiento esconde una pesada concentracién de ceras en el fondo de
la corriente principal. La tabla VIl muestra los rangos de composicion de acidos
grasos de aceite de girasol. Asi con otros aceites, los ejemplos pueden ser
encontrados cuando puede haber excedido estos limites, especialmente en la
produccion experimental. El aceite es muy valorado por su contenido de acido
linolénico que puede variar entre 7 y 80% en los extremos y por el contrario, un
contenido de acido oleico de hasta 88%. Tal como se esperaba, los climas

templado producen mas cantidad de acido oleico y menor cantidad
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de acido linoléico, estos aceites de esta forma son particularmente bien

adaptables para aceites para ensaladas.

El excepcionalmente bajo contenido de acido linolénico hace una labor
de estabilidad oxidativa, y aun mas cuando la degradacién oxidativa ocurre, los
inmediatos sabores no deseados no llegan ni siquiera a una tercera parte de
aquellos que salen de los aceites con un alto contenido de acido linoléico. El
aceite mani comparte esta ventaja. Muchas parcelas de aceite crudo tienen un
PV menor a 10 y un AnV debajo de 5; un AnV arriba de 12 indica un aceite de
baja calidad. Asi como con el aceite de mani, varias autoridades establecen
limites para E232 y E268 y su proporcion de una con la otra, pero estas son
empiricas en el sentido de que se relacionan con una experiencia previa de
estabilidad de sabor de las especies de aceite en cuestidn (girasol, mani, colza,
etc.). Un E232 menor a 5 sugiere un aceite sin mayor dano. Un 1.5% de
insaponificable como maximo, usualmente debe ser menor a 0.8%. El codex de
la AFOA puso un maximo de 2% de &cidos grasos libres en aceite crudo; en la
practica 1.0 a 1.5% es comun; los tocoferoles (mayormente en forma alfa, con

mayor actividad de vitamina E) normalmente llegan a 700 ppm.
(Ref. No. 1).

Los componentes de azufre son pequeios y sin importancia. Si los
hidrocarburos poli aromaticos de semilla seca a base de humo son esperados,
el procedimiento es anadir 0.25 % de carbén activado a arcilla de blanqueo y
prolongar el tiempo de contacto a 45 min. Sullivan resalta que la preparacion de
aceite de girasol para refinacion fisica es muy similar al patron para el aceite de
soya, el aceite crudo deberia de ser desgomado con agua a 50 ppm de fésforo,
esto a su vez deberia de ser reducido a 15 ppm de fésforo (preferiblemente mas

bajo) por una dosis de 1% de arcilla de blanqueo y el hierro presente deberia de
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ser reducido a no mas de 0.1 ppm al mismo tiempo. Asi como con algunos
aceites de la familia oleico-linoleico, el acido graso C18 es dominante con una

extension del 90%.

Finalmente cuando consideramos el asunto de blanquear como un medio
de remover color, deberia notarse de que después de refinar un aceite de
girasol, incluyendo el paso del blanqueo para adsorber impurezas como las
trazas de fosfatidos y metales pro-oxidantes, se ha encontrado que es
importante en algunos mercados afadir algun color amarillo dorado para
demostrar al cliente que el aceite de girasol para ensaladas deberian de
aparecer. Esto por su puesto no es necesario universalmente. Un aceite crudo
de girasol de primera calidad por lo regular tiene un color amarillo de 45Y 5R
(6 ¥4") 0 22 Y 4 R(1”); una mala calidad de aceite crudo podria ser de color
ambar y mostrar un color de 50 Y 4 R(1”). La neutralizacion y el blanqueo
usualmente mejoran el color a 20 Y 2 R(5 '4”); Las asociaciones AFOA y NCPA
van a un 2.5 R (5 74”) maximo. El producto final como aceite para ensaladas
podria facilmente mostrar no mas de 6 Y 0.6 R (5 74”). Obviamente para hacer

margarina y su hidrogenacion, el color requerido no necesita ser palido.
(Ref. No. 1)
3.2 Fosfatidos

Fosfatidos son todos los ésteres complejos que contienen fosforo, base
de nitrégeno, azucares, y cadenas largas de acidos, son clasificados como
fosfolipidos. Los fosfatidos en aceite son ésteres de acidos grasos unidos a un
glicerol, el cual al mismo tiempo es un éster de acido fosforico. El acido
fosforico también esta unido a la base de nitrégeno o al azucar y a un catién

tales como magnesio, calcio o sodio.
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En la figura 5 se muestra un acido fosfatidico o mejor conocido como
ester Alfa-lecitina, en el cual el grupo fosfatido contiene la base colina. Si el
grupo fosfatido esta unido en la posicién 2- gliceril, el compuesto se refiere
como Beta-lecitina. La posicion alfa es mas comun. R1 y R2 son cadenas largas

de hidrocarbonos unidos a acidos grasos.

En fosfoglicéridos naturales, R2 es frecuentemente insaturado. Los
lisofosfatidos son fosfatidos en los cuales un grupo acilo ha sido eliminado por
hidrdlisis. La hidrdlisis quimica es al azar, pero las enzimas son especificas
(fosfolipasa A elimina el grupo 2-acilo). Su comportamiento general es
comparable con los fosfatidos, notable en cuanto a la solubilidad en aceite o
agua. Alfa y Beta-cefalina son mejor conocidos como fosfoglicéridos; que

contienen etanolamina como base de nitrégeno.

La presencia de fosfatidos en algunas grasas y aceites es una de las
razones mas importantes por la que el término "blanqueo” es reconocido como
inadecuado para describir la mejora en la calidad de un aceite crudo. Los
fosfatidos como el principal constituyente de gomas en aceite crudo, interfieren
severamente con la eficiencia de los pasos siguientes del proceso. En la
neutralizacion alcalina causan incremento en la cantidad de aceite neutro a ser
emulsificado y por lo tanto perdida en el soapstock, también disminuyen la
accion adsorbente de la arcilla de blanqueo por adherencia a su superficie;
inhiben la catalisis del nikel, obscurecen el color de un aceite si son expuestos
al calor y perjudican la estabilidad del sabor. Los fosfatidos han sido
relacionados con la pro-oxidacion de trazas de hierro propensos a persistir a lo

largo del aceite refinado con algo de material gomoso.
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Existe una amplia variacion en el contenido tipico de fosfatidos en los
diferentes aceites vegetales. Aceites crudos tales como oliva, palma almendra y
coco contienen pequefias fracciones; soya, maiz, girasol, linaza, colza y
algoddon mantienen cantidades sustanciales. Productos preparados a partir de
tejidos animales contienen cantidades grandes de grasa (sebo, manteca de

cerdo o ballena) siendo bajos en fosfatidos.

Afortunadamente la composicion y comportamiento de los fosfatidos ha
sido mejor comprendido desde 1950, pero los efectos econdmicos se han
descubierto a raiz de librarse de ellos antes de la neutralizacién, blanqueo,
hidrogenacion u otros pasos modificadores del aceite. En resumen el acido
fosfatidico en su forma inasociada es soluble en aceite pero no en agua, si esto
causa la disociacion de los hidratos, Micelas floculantes o cristales liquidos
pueden estimular el paso a una fase acuosa por decantacion o centrifugacion.
Igualmente cuando las sales de magnesio o calcio las cuales son solubles en
agua son tratadas con acido o un catidon precipitante para remover el metal,
estos se hidrataran y podran ser separados. Este proceso es conocido como
desgomado. La capacidad de los enlaces de agua incrementa con el
incremento del grado de disociacion. La adicion de mejores y eficientes
adsorbentes de fosfatidos es de especial interés, podemos mencionar por
ejemplo la silicas sintéticas. Preliminarmente el desgomado acuoso permanece
en el primer paso. Se ha encontrado que ademas tiene ventaja de remover
otros componentes menores innecesarios tales como proteinas, azucares y

jabdén duro, atrapados en los cristales liquidos.
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3.3 Desgomado

El desgomado es una buena razén técnica/comercial para reducir el
contenido de fosfatidos en las primeras etapas del proceso de aceites crudos
donde el contenido es alto. Entre las ventajas de realizarlo se encuentran las

siguientes:

Deposicién de lodos, especialmente cuando los aceites crudos estan

humedos, es una molestia para el almacenamiento y transporte.

En la refinacion alcalina, emulsificacion de aceite neutro en soapstock y

por lo tanto la pérdida de aceite es significantemente alentada por los fosfatidos.

Los fosolipidos obstruyen la superficie de adsorcion de la arcilla o carbon
y ademas compiten con pigmentos y algun otro componente menor innecesario

el cual es importante eliminar.

Los fosfolipidos obstruyen y contaminan la superficie de la catalisis

irreversible de nikel.

A las temperaturas de desodorizacion y a las de la refinacion fisica, los
fosfolipidos ocasionan oscurecimiento en el color y perjudican la estabilidad del

sabor.

Las gomas hidratadas contienen durante su eliminacion una porcion de

componentes menores innecesarios como trazas de metales.

Si es necesaria una subsiguiente eliminacion de ceras es apropiada la
ausencia de gomas. Desgomado de aceite de soya provee el suministro

principal de lecitina, el cual es un componente establecido en el mercado.
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La aparicion de la refinacién fisica ha hecho del desgomado el proceso
mas importante. El asunto no esta muy lejos de verse como una simple
mejorada eliminacion de material innecesario del aceite crudo para producir un
producto de primera clase, pero ahora el método escogido debe mantener
problemas ambientales al minimo y si la energia y quimicos pueden reducirse al

mismo tiempo es mucho mejor.

Braae B. reportd ventajas del tratamiento de ciertos aceites vegetales
con 0.05 — 0.2 % w/w de acido fosforico fuerte a 70 — 90 °C por un minuto con
vigorosa agitacion, como primer paso a la precipitacion de fosfatidos y

obteniendo eliminacion de calcio y magnesio.
(Ref. 1).

Sin tratamiento preliminar, jabones y metales pesados persisten
después de la neutralizacion y proporcionan pruebas de jabon positivas durante
la etapa de lavado. Los aceites crudos que son muy bajos en contenido de
fosfatidos, tales como aceite de palma y aceites lauricos, cuando se neutralizan
son mucho mas faciles de lavar, mientras aceites de colza y linaza son
notablemente mas dificiles. A menores temperaturas y con agitacion menos
efectiva, el paso de tratamiento del acido necesita prolongarse a 10 minutos.
Fue también importante utilizar agua suave en ambos lavados y reactivos de
tratamiento. Estas recomendaciones son facilmente entendibles desde que han
sido encontradas en los ultimos 30 anos. Hvolvi Aclaro que los fosfatidos de
magnesio/calcio y el acido fosfatidico inasociado son no hidratables, por el
contrario cuando se averia la disociaciéon del acido fosfatidico, procede la
hidratacion en proporcién a la extension de la disociacion. La intensidad vy

duracion de la agitacion son factores determinantes.
(Ref. 1)
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Sen Gupta puntualizé en la influencia negativa de algunos fosfolipidos
oxidados presentes en  aceite crudo de soya a partir de los cuales la
hidratacion es mas lenta, sin embargo reconocié que si la presencia (o adicién)
de suficientes fosfatidos facilmente hidratables, la subsiguiente formacién de
gomas microemulsificadas arrastra algunos de los fosfatidos oxidados
atrapados hacia la capa acuosa. Aun asi la presencia de fosfolipidos oxidados
en el mal manejo de semilla es un factor negativo. Fosfolipidos en la semilla son

oxidados tres veces mas rapido que los triglicéridos en el proceso.
(Ref. 1).

Ong. enfatizo en la absoluta necesidad de obtener por refinacion fisica
un desgomado de aceite de palma de buena calidad y propuso estandares para
el contenido de fosforo en el aceite crudo desgomado el cual no debe de
exceder las 20 ppm vy el contenido de fésforo en el aceite pretratado
inmediatamente antes de la refinacién fisica no de bebe exceder a las 5 ppm.
Reducciones de estos niveles proporcionan niveles muy bajos de trazas de

metales como hiero y cobre.
(Ref. 1).

Young revisé a detalle los requerimientos de calidad para aceites
procesados por refinacion fisica. En el proceso de desgomado mezclar 2% de
agua en el aceite y agitar a 70C, evitando la entrada de aire por mas de una
hora antes de centrifugar el lodo de lecitina. Un tiempo mas corto y una
temperatura mas alta puede ser utilizado en un proceso continuo. Dentro del
0.3% y 0.8% de fosfatidos son removidos con mas de 3 ppm de hierro. Varias
técnicas diferentes han sido utilizadas y estan siendo todavia exploradas para

mejorar este estandar.
(Ref. 1).
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En Alemania Kock y Penk mostraron que el contenido de fosfatidos no
hidratables en extracto de aceite de soya es el resultado de la accion de los
lipoxigenasas y fosfolipasas. Si estos fueron inactivados por vapor caliente y
extraidos de hojuelas secas con hexano, puede ser el resultado un aceite
crudo facilmente desgomado con agua fria, luego con un blanqueo ligero de 0.5
a 1% de tierra activada proporciona un estandar adecuado para lograr la
refinacion fisica. Este proceso es reconocido como ALCON y se aplica en
aceite de soya. Segers comenta que para una calidad promedio de frijol de
soya fue satisfactorio el contenido de fésforo de 5 a 15 ppm después del
desgomado con agua, de semillas pobres el contenido de fésforo puede subir
de 30 a 40 mg/kg.

(Ref. 1).

El denominado proceso de desgomado acido, mezcla 0.07 a 0.15% de
acido fosforico al 85% con el aceite a 60-80 C y después de 30 minutos para
romper los fosfatidos no hidratables, se afade agua para completar la
hidratacion antes de eliminar las gomas por centrifugacion. Actualmente se
sabe que algunos fosfatidos [fosfatidil colina (PC) y fosfatilil inositol (Pl)] se
hidratan mucho mas rapidamente que otros acidos fosfatidicos (PA) y fosfatidil
etanolaminas (PE). Estos fosfatidos facilmente hidratables son capaces, cuando
estan hidratados, de encapsular arriba del 80% del peso de los menos
hidratables y entrar en ellos al mismo tiempo que ocurre la floculacién y

separacion.

Esto significa que cuando el fosfatidil colina predomina arriba del 50% de
los fosfatidos presentes elimina todos los tipos de fosfatidos casi
completamente, pero cuando solamente cerca del 35% es de tipo fosfatidil

colina ocurre una eliminacion parcial de los acidos fosfatidicos ademas de
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fosfatidil etanolaminas, y otros componentes menores son usualmente con
estos. Esto significa el variado comportamiento del desgomado acido de
acuerdo a la composicion de las gomas presentes. Acido, usualmente fosforico
o citrico, acelera la ruptura e hidratacion de las sales de Ca y Mg, pero el
tiempo de reposo es probablemente insuficiente para remover los acidos

fosfatidicos y las fosfatidil etanilaminas.

Para aceites donde el contenido de fosfatidos es bajo, el denominado
desgomado seco y es una de las opciones mas simples. Basicamente se anade
acido al aceite y esto sirve no solamente para alterar los fosfatidos si no
también para eliminar trazas de metales. Esto significa que la arcilla activada
que se anade después es adecuada para adsorber los fosfolipidos y metales.
Sin embargo para obtener mejores resultados en diferentes casos se prefieren
algunas variaciones al proceso. Ya que la mayoria de aceites lauricos contienen
solamente el 0.07% de fosfatidos, se anade acido fosforico para ayudar a que la
arcilla activada logre mas facilmente la etapa de adsorcion. Pero si el acido
utiizado esta al 85% esto puede ocasionar el rompimiento de algunos
triglicéridos y una reaccidon con el aceite conocida como fosforilacion. Esto
algunas veces puede provocar oscurecimiento del aceite cuando éste esta
siendo desodorizado. Este dafio es evitable utilizando acido citrico a 0.05%
W/W como una solucion al 50% en agua. Esto aunque usualmente es un poco
mas caro que el acido fosforico funciona satisfactoriamente. Varias
investigaciones enfatizan que la dispersion intensa de dosis de acido y
contactos cortos con el aceite dan efectos 6ptimos. Afortunadamente la arcilla

activada juega un papel importante en la adsorcion de productos de oxidacion.

Para el aceite de palma y cebos de medianos y pobres el denominado
proceso seco ha sido popular por alrededor de 30 afos. En este proceso una

dosis de acido fosforico al 85%, al 0.1% w/w mezclado algunos minutos para
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alterar los fosfatidos no hidratables; una mezcla de acido fosforico y acido
citrico también ha sido utilizada. Después se afade arriba del 1.5% w/w de
arcilla activada dependiendo de la calidad del aceite; el contacto de 20 a 30
min a 90-100 °C es normal. Cuando el acido fosforico fuerte (85%) ha sido
usado, la extraccion de hierro puede ser dafada. La existencia de fosforo y
hierro lleva a la inversion del color en la desodorizacion. El uso de acido citrico
o acido fosforico diluido (10%) evita estos riesgos. En el caso del acido fosforico
diluido, debe ser agregado lo suficiente para permitir cualquier cantidad pueda
ser adsorbida por la siguiente adicion de tierra. El proceso de super

desgomado fue designado en 1977 y cumple con los siguientes requisitos:

1. Romper fosfatidos no hidratables con la ayuda de acido a 70°C y agitacion

vigorosa.
2. Brindar material hidratante con el tiempo adecuado de agitacion.

3. Asegura si es necesario que suficiente fosfatado hidratante este presente o
afiadido para encapsular el material particularmente lento para hidratar como

componentes menores tales como trazas de metales.

4. Enfria y anade agua, manteniendo la temperatura abajo de 40°C y asi

permitir que fosfatidos hidratados se cristalicen.

Hay un proceso similar donde se afiade un agente en vez de fosfatido

hidratante adicional, este proceso se llama Proceso de Desgomado Especial.

Después de alrededor de una hora que los cristales de liquido han
crecido en tamafo y después de un juicioso calentamiento de la mezcla
resultante son separados por centrifugacion, Segers enfatiza los aspectos
tecnolégicos y econdmicos del proceso. En planta, los requerimientos de

reactivos y servicios son moderados, se obtiene un buen estandar de aceite
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desgomado, no solo con aceite de soya si no también con aceite de girasol,
colza, mani y semilla de uva; la aplicacion del método lleva a una refinacion
fisica y a un minimo de perturbaciones de ambiente. Debido al enfriamiento en

las etapas posteriores, algo de ceras sera removido.

Un posterior desarrollo de la tecnologia de desgomado se presenta con
el proceso de desgomado total. Opera en aceites desgomados en agua pero
también en aceites no desgomados. El verdadero villano de la pieza en relacion
a la reversion del sabor se identifica como hierro, asi que es obvio que las
precauciones contra el incremento del contenido de hierro durante el manipuleo
y proceso valen la pena. Es virtualmente segura la extraccidon simultanea de
cobre por el mismo proceso. El desgomado se lleva a cabo con acido citrico o
fosforico entre 20% y 60% pero no mas fuerte para mantenerlo fuera de la
fosforilaciéon de componentes de aceite (mono- y diglicéridos), la cual puede ser
controlada con el analisis rapido de contenido de fésforo en el aceite procesado.
Se mezcla intensamente hasta unos 2 minutos a 70-110°C, después la
emulsidon tratada con acido es parcialmente neutralizada a pH 6 con soda
caustica diluida para que no aparezca ningun jabdn. Las gomas necesitan
separarse por la accidn de dos sucesivas centrifugaciones, después de las
cuales el aceite puede ser lavado y blanqueado a base de arcilla activada al
0.5% antes de refinarse fisicamente, o puede ser refinado a base de
alcalinizacion y con el prospecto de un factor de refinacion mejorado
sustancialmente por la ausencia de gomas. El blanqueo y la desodorizacion
podrian ser segun la forma tradicional. Con este método el contenido de soap -
stock de la refinacion alcalina se separa mucho mas facilmente. Un aspecto
clave del desgomado total es la remocion de cualquier acido fosfatidico y

lisofosfatidico disociado a través de formar sales de sodio las cuales se
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hidratan y salen con la capa acuosa. El aceite de girasol totalmente desgomado
es mas facil filtrar cuando se pasa por el proceso de winterizacion, el aceite de
colza evidentemente pierde algunos de sus venenos catalizadores de niquel

cuando se desgoma totalmente de esa manera.

3.4 Determinacién nefelométrica de fésforo

El método nefelométrico usa la relacion entre el nivel de féosforo de acuerdo a
los fosfatidos en aceites vegetales y la turbidez formada entre mezclas

fosfatidas.

Los rapidos 10 minutos de la determinacion de fésforo en las muestras
del proceso es 30 veces mas rapida que los métodos colorimétricos. Fésforo
contra turbidez es una relacion que tiene un comportamiento casi lineal para

aceites crudos, desgomados, blanqueados y desodorizados.

La mayor parte de fosfatidos en aceite de girasol y aceite de maiz incluye
la fosfatidilcolina, fosfatidictanolamina, fosfatidilinadol, acido fosfatidico,

fosfatidilisenia y fosfatidiglicerol.

El nivel de fosfatidos en aceite se calcula multiplicando el contenido de
fésforo en ppm por 31.7.

Los tipicos niveles de fosfatidos en aceite crudo de girasol son cerca del
25% y en aceite de maiz 1.5%. Estos niveles varian regionalmente y

temporalmente, y requiere monitoreo por el procesador de aceites.

Estudios por Ottissen, Jannsen y Beckivan sugieren que el nivel de

fésforo de aceite de girasol blanqueado debe ser 4-8 ppm debido a que esto
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puede parcialmente desactivar una catalisis de niquel y tener un efecto adverso

en la selectividad durante la hidrogenacion de aceite vegetal.
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4. RESULTADOS

4.1 La ecuacion que relaciona la cantidad de fosforo que contiene una muestra
de aceite crudo de girasol en partes por milléon con la turbidez de la misma

muestra en NTU es:
Fosforo (ppm) = 29.89 * Turbidez en NTU — 0.56
r’=0.9912
la cual corresponde a una linea recta.

La variacion para la pendiente es de 29.89 + 2.29, y la variacion para el

intercepto es de 0.56 + 0.79 con un 95% de confianza.

La grafica que representa esta ecuacion obtenida por el método de

minimos cuadrados es la siguiente:

Figura 1 Gréfica de correlacion de datos de turbidez contra el contenido
de fosforo para aceite crudo de qgirasol
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4.2 La ecuacion que relaciona la cantidad de fosforo que contiene una muestra
de aceite blanqueado de girasol en partes por milléon con la turbidez de la

misma muestra en NTU es:

Fésforo (ppm) = 0.40* Turbidez en NTU — 2.80
r’=0.9917
la cual corresponde a una linea recta.

La variacion para la pendiente es de 0.40+0.30, y la variacién para el

intercepto es de 2.80+0.32 con un 95% de confianza.

Figura 2 Gréfica de correlacion de datos de turbidez contra el contenido

de fésforo para aceite blanqueado de girasol
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

De acuerdo a la relacién de los datos obtenidos por ambos métodos de
analisis de fosforo se logro determinar que la ecuacion que se obtiene
corresponde a una linea recta tanto para aceite de girasol crudo con un valor de

= 0.9912 y para aceite de girasol blanqueado con un valor de r*= 0.9917.

También se logro determinar el intervalo de confianza del 95% para los

valores de la pendiente e intercepto de ambas ecuaciones siendo estos:

Para aceite de girasol blanqueado el limite de confianza para la pendiente es de
29.89 £ 2.29 y para el intercepto es de 0.56 + 0.79.

Para aceite de girasol crudo el limite de confianza para la pendiente es de
0.40£0.30 y para el intercepto es de 2.80£0.32.

Los limites de confianza para los valores de Y, en este caso que
representa el contenido de fésforo en ppm, para cada valor de X, que
representa la turbidez de la muestra en NTU se presentan en la figura 3 y la
figura 4 para aceite de girasol crudo y aceite de girasol blanqueado
respectivamente, lo cual demuestra que los valores obtenidos se encuentran en

un rango pequeno con un 95% de exactitud.
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Estas ecuaciones pueden ser utilizadas para la determinacion de
contenido de fésforo en aceite de girasol crudo y blanqueado con la seguridad

de que el resultado se encontrara con un 95% de exactitud.

El error en los resultados obtenidos de contenido de fésforo en las
diferentes muestras en el espectrofotometro de emision de plasma, acoplada

inductivamente es de £0.001 ppm.

El error en los resultados obtenidos de NTU en las diferentes muestras

por medio del turbidimetro es de £0.01 NTU.

El proceso de analisis de fésforo por el espectrofotometro de emisién de
plasma, acoplada inductivamente lleva aproximadamente 2 dias realizarlo y el
costo de los reactivos y la mano de obra relacionada con el tiempo es mas alto
con relacion a utilizar el método de analisis de fésforo por medio del
turbidimetro que lleva 2 horas realizarlo y costo del reactivo es bajo; por lo que
se ve una ventaja tanto econdmica como en tiempo realizar el analisis de
fésforo con el turbidimetro que con el espectrofotdmetro de emisién de plasma,
acoplada inductivamente y se obtienen resultados con un 95% de confianza.

Los resultados se pueden obtener rapidamente y poder tomar acciones
en correccion del proceso de refinacion de aceite de girasol si fuera necesario,

o en tal caso tener el proceso controlado.

42



CONCLUSIONES

. Los resultados obtenidos de la correlacion lineal de los datos para el
aceite de girasol crudo y blanqueado, no tienen ninguna similitud con las
ecuaciones para aceite de soya y aceite de maiz presentadas en la
Practica Recomendada Ca 19-86 de la AOCS.

. La ecuacion lineal para determinar el contenido de fosforo en aceite de
girasol crudo, por medio de la Practica Recomendada Ca 19-86 de la
AOCS es:

Fésforo en ppm = 29.89 * Turbidez en NTU — 0.56

. La ecuacion lineal para determinar el contenido de fésforo en aceite de
girasol blanqueado, por medio de la Practica Recomendada Ca 19-86 de
la AOCS es:

Fésforo en ppm = 0.40* Turbidez en NTU — 2.80

. Para la ecuacién lineal, para la determinacion de contenido de fésforo en
aceite de girasol crudo, por medio de la Practica Recomendada Ca 19-86
de la AOCS, la incertidumbre para la pendiente es de 29.89 + 2.29, y la

incertidumbre para el intercepto es de 0.56 £ 0.79.
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5. Para la ecuacion lineal para, la determinacion de contenido de fésforo en
aceite de girasol blanqueado, por la Practica Recomendada Ca 19-86 de
la AOCS, la incertidumbre para la pendiente es de 0.40+0.30, y la

incertidumbre para el intercepto es de 2.80£0.32.

6. Es posible conocer el contenido de fosforo del aceite de girasol, tanto
crudo como blanqueado utilizando la Practica Recomendada Ca 19-86
de la AOCS.
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RECOMENDACIONES

. Los resultados de esta investigacion pueden ser utilizados en la industria
para el célculo de contenido de fosforo en aceite crudo de girasol y aceite

blanqueado de girasol.

. Establecer como variable de control del proceso de refinacion de aceite
de girasol, el contenido de fosforo, tomando en cuenta los resultados

obtenidos.

. Utilizar la metodologia utilizada en esta investigacién para determinar el
contenido de fosforo, por medio del turbidimetro en aceite de girasol

crudo y aceite de girasol, después del proceso de refinacién y blanqueo.

. Por las diferencias en las ecuaciones lineales obtenidas para el aceite de
girasol, comparadas con las ecuaciones existentes en la Practica
Recomendada Ca 19-86 de la AOCS para aceite de soya y aceite de
maiz, es necesario desarrollar ecuaciones especificas, segun el material

vegetal de la fuente de aceite que se quiera evaluar.

. Calcular correlaciones para aceite de soya de produccién guatemalteca y
para aceite de canola, por tener un fuerte impacto en la producciéon de

aceite comestible en Guatemala.
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Tabla |. Datos de turbidez y contenido de fosforo de las muestras

APENDICE

A. Datos originales

preparadas de aceite de girasol crudo.

Turbidez | Fdsforo por
Turbidez Turbidez Turbidez Valor del Parala | método ICP
Muestra | Corrida 1* | Corrida 2* | Corrida 3* [ Promedio | blanco* Muestra ppm**
No. NTU NTU NTU NTU NTU NTU +0.001
1 0.83 0.85 0.87 0.85 0.36 0.49 13.50
2 0.80 0.85 0.78 0.81 0.36 0.45 12.60
3 0.83 0.83 0.84 0.83 0.36 0.47 13.60
4 0.76 0.77 0.79 0.77 0.36 0.41 12.40
5 0.71 0.76 0.76 0.74 0.36 0.38 11.50
6 0.64 0.69 0.64 0.66 0.36 0.30 8.29
7 0.60 0.61 0.55 0.59 0.36 0.23 6.74
8 0.46 0.49 0.59 0.51 0.36 0.15 3.70
9 0.42 0.41 0.44 0.42 0.36 0.06 1.37
10 0.53 0.54 0.47 0.51 0.36 0.15 3.69
uente:* Laboratorio de control de calidad, Alimentos Ideal, SA. **Laboratorio Sud Chemie Mexico

Tabla Il. Datos de turbidez y contenido de fosforo de las muestras

preparadas de aceite de girasol blanqueado.

Turbidez | Fésforo por
Turbidez Turbidez Turbidez Valor del Parala | método ICP
Muestra | Corrida 1* | Corrida 2* | Corrida 3* | Promedio | blanco* Muestra ppm *
No. NTU NTU NTU NTU NTU NTU +0.001
1 7.10 7.20 6.90 7.07 0.16 6.91 0.10
2 7.30 7.70 7.50 7.50 0.16 7.34 0.20
3 8.10 8.00 7.90 8.00 0.16 7.84 0.32
4 9.90 10.10 9.70 9.90 0.16 9.74 1.00
5 10.30 10.80 10.40 10.50 0.16 10.34 1.25
6 10.40 10.40 10.40 10.40 0.16 10.24 1.19
7 12.10 12.50 11.70 12.10 0.16 11.94 1.87
8 12.80 12.90 13.10 12.93 0.16 12.77 2.36
9 13.50 13.10 13.90 13.50 0.16 13.34 2.51
10 15.30 14.90 14.80 15.00 0.16 14.84 3.28
uente:* Laboratorio de control de calidad, Alimentos Ideal, SA. **Laboratorio Sud Chemie Mexico
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B. Datos calculados

Tabla lll. Datos necesarios para el calculo de la ecuacion de minimos

cuadrados para aceite de girasol crudo

Muestra
No. X Y XY X2 Y2
1 0.49 13.50 6.64 0.24 182.25
2 0.45 12.60 5.67 0.20 158.76
3 0.47 13.60 6.45 0.22 184.96
4 0.41 12.40 5.13 0.17 153.76
5 0.38 11.50 4.41 0.15 132.25
6 0.30 8.29 2.48 0.09 68.72
7 0.23 6.74 1.54 0.05 45.43
8 0.15 3.70 0.57 0.02 13.69
9 0.06 1.37 0.09 0.00 1.88
10 0.15 3.69 0.57 0.02 13.62

Sumatoria 3.11 87.39 33.54 1.18 955.31

Promedio 0.31

Tabla IV. Valores de limite de confianza de Y para cada X, parala

ecuacion Y=29.889 X — 0.5576 para aceite crudo de girasol

Muestra LIMITE LIMITE

No. X Y INFERIOR SUPERIOR
1 6.91 -0.04 -0.17 0.09
2 7.34 0.13 0.01 0.25
3 7.84 0.33 0.22 0.44
4 9.74 1.09 1.01 1.17
5 10.34 1.33 1.26 1.41
6 10.24 1.29 1.22 1.37
7 11.94 1.97 1.88 2.06
8 12.77 2.30 2.20 2.41
9 13.34 2.53 242 2.64
10 14.84 3.13 2.98 3.28

52




Figura 3 Gréfica de limites de confianza para el valor medio de Y para cada
X, aceite crudo de girasol

Fosforo ppm

O T T T T T
0 0.1 0.2 0.3 04 0.5 0.6

Turbidez NTU

Tabla V. Datos necesarios para el calculo de la ecuacion de minimos

cuadrados para aceite de girasol blanqueado

Muestra
No. X Y XY X2 Y2
1 6.91 0.10 0.69 47.70 0.01
2 7.34 0.20 1.47 53.88 0.04
3 7.84 0.32 2.51 61.47 0.10
4 9.74 1.00 9.74 94 .87 1.00
5 10.34 1.25 12.93 106.92 1.56
6 10.24 1.19 12.19 104.86 1.42
7 11.94 1.87 22.33 142.56 3.50
8 12.77 2.36 30.15 163.16 5.57
9 13.34 2.51 33.48 177.96 6.30
10 14.84 3.28 48.68 220.23 10.76

Sumatoria 105.30 14.08 174.15 1173.59 30.26

Promedio 10.53
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Tabla VI. Valores de limite de confianza de Y para cada X, parala

ecuacion Y=0.3996 X — 2.8001 para aceite blanqueado de girasol

Muestra LIMITE LIMITE

No. X Y INFERIOR SUPERIOR
1 6.91 -0.04 -0.17 0.09
2 7.34 0.13 0.01 0.25
3 7.84 0.33 0.22 0.44
4 9.74 1.09 1.01 1.17
5 10.34 1.33 1.26 1.41
6 10.24 1.29 1.22 1.37
7 11.94 1.97 1.88 2.06
8 12.77 2.30 2.20 2.41
9 13.34 2.53 2.42 2.64
10 14.84 3.13 2.98 3.28

Figura 4 Gréfica de limites de confianza para el valor medio de Y para cada

X, aceite blanqueado de girasol

Fosforo ppm
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C. Muestra de calculo

Para encontrar las curvas de cada tipo de aceite, se utilizé el método de

minimos cuadrados, y el calculo para aceite de girasol crudo es el siguiente:

Y=a+bX (ec. 1)
y
b = (NZXYi=(% X )(LY)(NEX = (5 X)) (ec. 2)
Por lo que
b= 10*33.54 — (3.11)(87.39)
10 * 1.18 — (3.11)?
b= 29.889
a-= (ZiYi - bZiXi) /n (ec. 3)
y

a=87.39 -(29.889 )(3.11)

10

a=-0.5576
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la ecuacion para aceite crudo de girasol queda de la siguiente forma:

Y =29.889 X - 0.5576

Para el calculo del coeficiente de determinacion muestral r? se realizaron los

siguientes calculos:

Sxx = ¥iXi- (¥iXi)?/n (ec. 4)

Sy =1.18 - (3.11)

10

S =0.2126

Syy =YY - (TiYi)?/n (ec. 5)

Sy = 955.31—(87.39 )
10

S,y= 191.6135
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Sy = YXiYi- (TiXi) (TiYi)/n (ec. 6)

Sxy= 33.54 - (3.11)(87.39)

10
Sxy = 6.3546
? = Sxy>/ Sux (ec. 7)
P= _ (6.3546)

(0.2126)(191.6135)

r’= 0.9912

Para el calculo de los limites de confianza para el valor medio de Y para cada

X se realiz6 el célculo siguiente:

Yo - ta2S V((1/n) + ((Xo = Xm)Sxx) <Mvsxo < Yo + tw2S V((1/n) + ((Xo = Xin)?/Sxx)

(ec. 8)
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Elegimos un valor de X = 0.49 y por medio de la ecuacion Y = 29.889 X —
0.5576 se obtiene el valor de Y = 14.3990 y el valor promedio de X =3.11y en
una distribucién t con n-2 grados de libertad t = 2.306 para un 95% de

confianza.

S = 0.4586.
14.3990- 2.306*0.4586™V1/10 +(0.49-3.11)%/0.2126 <
1y<14.3990+ 2.306*0.4586*V1/10 +(0.49-3.11)2/0.2126

13.6165 <y, < 14.6716

La misma operacion se realizé para todos los valores de X.
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D. Informacion general

Tabla VIl. Composicion de acidos grasos de aceite de girasol

Acido Graso Rango Posible (%) | Composicion tipica
alVv 132 (%)
C<14 <0.4
C14:0 <0.5
C16:0 3.1-10 6.5
C16:1 <1.0 05
C18:0 1.0-10 4.5
C18:1 14-35 23
C18:2 55-75 63.5
C18:3 <0.3 <0.3
C20:0 <1.5 0.5
C20:1 <0.5 0.5
C22:0 <1.0 0.5
C22:1 <0.5
C24:0 <0.5
C24:1 <0.5
Ref 1 Pp 151.
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Figura 5 Fosfatidos tipicos en aceites vegetales

H,C-O—-CO-R,
RECO—O—(%H
HZC—O—TO—O_. .H
O..H

Phosphatidic acid
Hg{'l,‘—O—C O-R,
RECO—O—C{H
+
HEC—O—TO—O(CHE}E N(CH,);
O (H=0H)
Phosphatidyl choline
(ot-Lecithin)
H,C—O0—CO—R,

R,CO—0O—CH

| +
HZC—O—TO—O(CHZ}z NH,

O
Phosphatidy] ethanolamine
{a—Cephalin}

Ref. 1 Pp 14
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Figura 6 Espectrofotometro del ICP

Figura 7 Turbidimetro Marca Hatch, modelo 2100P, Serie 001200027193
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Figura 8 Practica Recomendada Ca 19-86 de la AOCS

SAMPLIMNG AN ANALYSIS OF COMMERCIAL FATS AND OIS

AOCS Recommended Practice Ca 19-86

Reapypeoved 1997

Phospholipids in Vegetable Oils
Nephelometric Method

DEFINITION

The nephelometric method measures webidity in oil-acctone mixtures due o phospholipids. The tr-

bidity is correlated to the phosphorus level.

SCOPE

This method is applicable to crude, degummed. once-relined, bleached and deodorized vegetable
wils. The presence of soap in oil samples may give crroncous resulis (see Notes, 1).

APPARATUS

I. Lab turbidimeter—model 2100N (Hach Company,
Loveland, CO, USA, 800-227-4224), or equivalent.

. Turbidimeter sample cells—2.5 % 9.6 em (Hach catalog
no., 20849-00), or equivalent.

]

Table 1
Guide for measurement of phosphorus in soybean and corn
oils at various levels of reflinement.

Recommended

i il Lype Lguation lor curve sample size, g
3. Gelex secondary turb standard sct. Hach catalog no.
225-26-00. Soybean
4. Microwave oven or hot plate. Crude P=(58Y x N_'_I:LH + Al H..\,_‘-
5. Fluted filter paper—I12 em, Whatman no. 2, or equiva- Degunmed P= (532 = NTU)+ L3R 1.67
lent. Omce-refined r= x NTLY — d4% 1.67
6. Filter funnel—06-cm diameler. Bleached P= #= NTU) - 0.225 §.35
7. Pyrex'™ beakers—150 mL. Deadorized P= 2 MUY - (0.528 4.35
8. Volumetric flasks—50 mL.
9. Stablcal Calibration Kit—Hach catalog no. 2662 1-0(). Corn
Crude P=(5.02xNTU +97.2 i3
REAGENTS Degummed I' = (3.09 % NTLU) - 2.77 1.67
1. Acetone—spectral grade (see Notes, Caution). Onee-refined P=(142xNTU-2.2I 1.67
Bleached P=(2.60x NTU) - 1L.O5 ®.35
PROCEDURE Deodorizcd 1= (088 = NI + 0027 8.15

1. Turn on the power switch of the wrbidimeter and allow
it 1o warm up at least 15 min before use.

. Calibrate the wrbidimeter according to the manufac-
turer's instructions, and perform a blank determination
on the acetone (see Notes, 2).

3. Heat the oil sample to about 50°C

oven or hot plate (see Notes, 3).

4, Pass the sample through dry, futed filter paper.

5. Weigh (sec Notes, 4) an appropriate amount of the nl]
sample (0.33, 1.67 or 8.35 g, depending on the phos-
phorus level and the il type) into 4 50-mL volumeltric
flask.

L USING @ microwave

NEPHELOMETRIC PHOSPHORUS DETERMINATION

The phosphorus level in mg/L (ppm) Tor a given oil
type can be determined nephelometrically either by
estimating phosphorus directly Trom a phosphorus vs.
NTU curve, or by caleulating phosphorus from the
corresponding cquation.

PREPARATION OF CORRELATION GRAPH AND
EQUATION FOR CURVE

6. Add acetone 1o the 50-mlL mark. 1. For a given type ol vegetable oil, obtain approximately

7. Swopper, mix well and pour the mixed sample into the 10-15 nples of either crude. degummed, once-
turbidimetric cell (see Notes, 5) to the required level refined, Beached or deadorized oils,
(about 30 mL). 2. Determine the wrbidity of each sample, using sample

8. Cap the sample cell and shake by hand Tor about 10 sec. sizes indicated in Table 1. 11 the sample is different

9. Wipe the sample cell clean with a tissue and place itin from corn or soybean oil, iple size must be chosen
the wrbidimeter (see Notes, 6 and 7). give NTU values sumilar to those shown in Table 1.

10. Select the correct turbidity range: either 2, 20 or 200 3. Determine phosphorus level of cach sample, using

© nephelometric turbidity units (NTU). AOCS Official Method Ca 12-55.

1. Record the turbidity reading after exactly 5 min (sce 4. Plot phosphorus in mg/L (ppm) vs, wiebidity (NTU
Notes, 8). values) for each sample.

12. Subtract the NTU value for the acetone blunk from the 5. Caleulate the equation for the data set using least

“reading obtained instep 11,

Pape 1 of 2

squares ill'li\])"&'lh.
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Continuacion

SAMPLING AND ANALYSIS OF COMMERCIAL FATS AN OILS

Ca 19-86 = Phospholipids in Vegetable Olls Nephelometiic Method

EQUATIONS FOR CURVES AND SAMPLE SIZES
1. See Table 1.

CALCULATION EXAMPLE
1. For crude soybean oil, the best-1it equation 15
P=(589x NTU)+ 3164
Where—
P = phosphorus, mg/L (ppm)
NTU = wrbidity
The phosphorus levels of the other oil Lypes are calcu-
lated similarly, excepl using the appropriate equation.

NOTES
1. High soap levels (50-100 mg/L or greater) in vegetable
oil may give erroncous values,
2. The wrbidity of acceptable acctone for this method is
0.5 NTU or less.
3. Heating the oil sample promotes faster lilration. Highly
hydrogenated vil samples may need healing in excess

Ref. 2

ol 50°C to assure complete melting. Some oil samples
filtered in the refining process may not require further
liltration belore analysis. Oil sample moisture level
should not exceed 0.5%.

4. Samples should be weighed to the nearest 0.01 g for
hest accuracy.

5. The interior and exterior of the sample cell and cap
must be cleaned with only low-NTU acetone prior 1o
cach analysi )

6. The temperature of the vil-acetone mixiure prior o
analysis should be 25°C.

7. The sample cell must be properly aligned, according o
the manulacturer’s instructions, when placed in the
turbidimeter.

8. 1f after 5 min the rbidity reading has not stabilized,
repeat the entire procedure.

REFERENCES
L Ann il Chem. Soc. 63 5):067 (1986).
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