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1. Disposiciones gencral@s

PRESIDENCIA DEL COBIERNO

Méilogdos Ofictafes dy Analisis de Accifes v GQrosas,
Cercales vy Derivados, Producios Ldcieos y Produc
tos Derivades de fa Uva, establecidos por Orden de
31 de enero de w77, (Continuarién}

16116

{Ceantinea fon ]

8ibr.2. Material v aparatas.

a{b) 2.1, Capsulas da porcelana blanca de aproxiimadiements
10¢ ml de capacidad.

8ib).3. Reactivos.

albl.3.1. Sehucidn 0,111 N (N9 6 0,1 N {(N/10} de hidréside

sadico {(NaOH) exenio de carbonato,

athl.3.2. Solucidn indicadora da fenclfteleina: Se disuelve un
gramo de fenclftalsina en 110 ml de aleahol etilica (95 a 98 por
ciento en volumend, se afade solucion N/9 & N/A0 de hidréxida
sodico, hasta gus una gota dé una débil coloracién rosa, y se
vompleta hasta 200 ml con ggua destilada,

8{bl.3.3. Solucidn concentrada do acetato ds rosanilina. Se
digsueiven 0,12 g de acetato de rozarulinae en 5 ml de alcchol
etilico (95 a 96 por 100 en velumen! que contenga 6,5 ml de acido
glacial ¥ se completa hasta 100 m! con alcohol etilico.

g{bl.34. Solucién diluida de ucetato de rosaniling:. Se diluye
un mililitro de sclecién copcenirada de acetato de rosanilina
hasta 000 ml con una mezcla, a pertes ipuales en volumen, de
agua destiluda v alcohol etilico (85 a 98 por 100 en volumen).

Las soluciones de acetato de rosaniling se conservan en la
oscuridad en frascos hermélicumente cerrados con tapones de
caucho.

i)

Se toman dos cdpsulas de poreelana blanca de una capacidad
aproximads de 100 ml, pesandose en cada una de ellas 1 g de
leche en polve. A una y otra capsules se afiaden 16 ml de agua
hirviente, ss agita con la extromidad splastada de una varilla
de vidric hasia obtener un liquido perfeciaments homogéneo v
sg deja enlriar durante 10 minutos. A vna de las capsujus so le
aitade 1 mi de solucidén diluide de acetato de rosanilina y se
mezcla. A la obra capsulu se Je agrega | mi de solucién de fanolf-
taleina ¥, gota a gola ¥ agitando enérgicamenis todo el tiempo,
solucidn valorada de hidroxido s6dico hasta obtener una colora-
cion jgusl a la primera. El tiempo empleado en la veloracién no
ha de ciceder de 20 segundos y ésta se ba de ofectuar con una
luz difusa,

Procedimiento.

8ihis. Calculo.

Ll n@mere de mililitros consumidos de solucion 0,111 N iN/B?
reprosenta la acidez, expresade en gramos, de dcido lactico por
10 g du leche en polvo.

51_ 5¢ opera con solucidn 0,1 N {N/10), el nitmero de mitilitros
miukripiicado por 0,9 da el misme porcentaje de acidez.

2bY6. Rode

1. Testittito Nacional de Racionslizacion del Trabajo. Una nor-
ma cspanola. 310100,

rencia,

9. SACARDSA
(Daterminacidn polaviméirien en la leche condensanal

9.1,

Se¢ eniiende por contenido ¢n sacarcsa de la leche condenssda
el contenido on sscarosa no trana.formada, oxpresado en porcehs
taje en peso, determinado por el procedimiento cxpuesic a con-
tinuacion, que cerrespoide zl descrite en la norma FIL 35. 1968
de la Federaciém Internacional de Lecheria. '

* Esie méwdo s aplicable & I8 leche condensada, antera o des-
nuinda, de composicion normal, preparada a partir de leche ¥
saLarosu unicamente que no contengr sacarosa transformade,

Principio.

L]l métods se basa en el principio de inversion de Clorget:
Un tratami:zole suave con un deide hidroliza completamenle la
spearosa, La lactosa ¥ los olros azdcares priacticaments ne se
hidrolizan. fe cantidad de sacarosa se deduce del cambie del
poder rotatorio de la solucion.

Se prepaia un iiltrado limpido de= la muesira, sin mufarrota-
cion debida 1a lactosa, por iralamiento de la selucidn con amo-
niaco seguido do neutralizacida ¥ clarificacion por adiciones su-
cesivas de soluciones de acetato de cinc ¥ de ferrocianuro po-
tasica.

En una parie del filirado de sacarosa sc hidroliza en 1as cone-
dicionos especiales que corresponden a este tipo de gperacibn,

Partjendo de los poderes rotatorivs del filirado, anies y des-
pués de la inversidn, se calcula la cantidad de sacarosa.

9.2, Muaterial v aparalos.

p2.1 Balanzs analitiva de sensibibdard: 16 mi como minimeo.
9.2.2. Vasos de precipitados de 100 ml en vidrio,

8,2.3, Matraces graduados, de 200 ¥ 50 mil.

924, Pipstas de 10 ml

825 FProbetas graduadas de 26 mi.

9.2.6, Pipstas graduadas de 10 mi

9.27. Embudoes liltrantes de diamefro entre 8 ¥ 1o cm y fil-

tros {mlegados) de 15 cm de diametiro.
#8.2.8 Tubo do polarimstre de 2 cm de longitud, exactamen-

te calibrado.
o248, FPolaritmefro ¢ sacarimelrs,

9.2.81, Polarimelrs con luz de sodic o von fus vende da mer-
curio (lampara de vapor de mercuric con prisma o pantalla
Wratten niunsre 77 A), permitiendo lecturas con una prstisién
por lo menos igual s 0,056 grados de Angula.

6282 Sacarimeiro con sscala intarnacional de szticar uiili-
zando luz blanca que pasa a iravés de un filirp de 15 mi de una
solucién el 8 por 100 de dicromato potasico, o bien luz de sodio,
y permitiendo la lactura con une precisién por lo menos igual
a 6,1 grados d= la escala sacarimétrica internmacional.

8210, Habo de agua . a 60° 21" C.

8.3. Reoulivos,

0.3.1. Solucion de acetats de cine, 2,6 N: Disolver 24,2 g ds
acotato de cinc cristalizado (C:H.0:): Zn - 2HO ¥ 3 ml de acido
acatico glacial en sgua destilada y completar hasia 106 ml

9.3.2. Solucion de ferrocianurs potdsico, 1,0 N: Disolver 10,6
gramos de ferrocianure polasico cristalizado [Fe(CNld K, 3H,O
en agus destilads v completar hasta 100 ml

8.3.3. Solucidn de 4cido clorhidrico, 8,25 £ 0,26 N {20-22 por
ciantol

9.94. Splucidn diluida de amoniaco, 2.0 10,2 W (3,5 por 160},

9.35. Soluricn diluida de acido ucelico, 201 0,2 N 12 por
ciental,

§.4. Procedimflenio.

9.4.1. Preparacion de la muoslen,

Pare muesiras de productos recienlemoate proparados en losg
que no se pueda prever separacion alguna apreciable des los
compon antes, Abrir el recipients, introducir en €1 el producto
adherido a la taps ¥ mediante movimienrtos de arriba abajo, con
ayuda de vna cuchara, conseguir que e mezclen Indimaments
las capas supcrigres #si como el copienido del fondo del reci-
plente. Trasvasar el contenido de un bole a un frascoe provisto de

“tapim bien adaptado.

Para mucsitas de productos mas anfiguos y muesiras en lus
que 50 puedy prover una separccion de componentes, celentar en
bano de agua, aproximadameonte a 40° C, hasta gquse la muesira
casgi haya alcanzado esta temperatura, abrir el recipients v ope-
rar de la misma manera qua arriba. Lo el caso de un hote, tras-
vasar el contenido a un frasco, raspar el producto que se haya
adherido a las paredes y condinusr la mezcla hasta gue toda la
masza sea omegénes., Corrar el frusco con una tepadera gue se
adapte porfoctemente. Dejar cnlriar,
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9.4.2. Cuinprobacién del métedo. —Proceder cuino en 9.4.3, uti-
lizands una mezela de 100 g de leche o 116 g de leche desnatada
v de 18 z de sacarosa pura, gus corresponde & 40 g de una leche

concentrada conteniendo el 45 por 100 de sacarosa, Caleular la -

cantidad de zacaresa como en 9.5.1, utilizando en la formula I3,
pars W, F vy P, la cantidad de leche pesada y la Figueza en ma-
forin grasa y proteinas de esta leche, y en ia formuia I, pars
W, la cifra de 4. La media de los valores encontrados ne dehe
diferir de diche valor 45 por 100 en mas del 8,1 por 100.
9.4.3. Determinacién.—En un vase de 190 mi pesar aproxina-
damenie 40 g de la muestra bien mezclada con ung aproxiis-
cion de 12 mg, afsdiv 50 m! de agua destilada calionte 185°-90° O)
v mezclar cuidadosamente. Trasvasser cuantitativamente 1a mez-
cla a un matraz aforadeo de 200 ml, enjuagar el vaso con canti-
dudes sucesivas de agun destiluda g 60° € hasta que el volumen
total sca de 120 & 150 ml. Mezolar vy enfriar a temperstura am-
biente. Afadir 53 ml de la solucién de amoniaco dituide. Merclar
de nuevoe v delar reposar durante 15 minutes. Neutralizar ef
amoniaco afiadiendo una ceniidad eguivalente de la solucién
diluidn de acido acétice. Determinar previaments ln cantidad
exacta de mililitros por valoracién de la solucion de amonlace
diluida empleande el azul de bromotimol gmne indicador. Mez-
clar. Anadir, mezclande suavemente por rotacidén del matraz in-
clinade, 125 ml de sclucion de acetato de cinc. De la misma
forma que para la solucién de scetalo, afiadir 12,2 ml de solu-
cidén de ferrotisnuro potasice. Poner el contenido del matraz
a 20" C v afisdir agua destilada (a 20 €) hasta aleanzar el en-
rase de 200 Il
. Hasta este momenio todes lus adiciones de agua ¢ reactivos
deberan haberse efectuado de tal munera gue se haya evitado la
formacion de burbujas de aire ¥ por esa misma razdn todas las
mezelas s2 habrin realizado por rotecidn de matvaz ¥y no par
agitacién violenta. Si se observa la presencia de burbujas de
aire antes de alcanzar las 200 ml se pueden eliminar aplicando
al matraz uns homba de vacio ¢ imprimiéndeole un movimiente
de rotacisn. Tapar el matraz con un tapon ssco vy mezelar inti-
mamsnte satudiendo con energia. Dejar reposar durante algunos
minutos, filtrar & continuacién por un pepel filtro seco. Despre-
ciar los primeros 25 ml del filirado.

9.4.3.1. Polarizacidén directa.—Betermrinar la rotacion optica
delb filtrado a 200 20 C.

9.4.23.2. Inversion —Introducir con le pipets en un matraz
graduado de 30 ml, 46 ml del filrado obtenide de Ia manera in-
dicada antes. Anadir 8 m! de acido clorhidrico €.25 N. Poner el
matraz en bafte de agua a 80° C duranie 15 minulos, sumergidn-
dolo hasta ] nacimiento del cuello. Mezclar por rotacién duran-
te los 5 primecros minulos, al final de los cuales el contenido
deberd haber aleanzado a temiperatura del bafe. Enfriar & 20° C
vy completar hasta 50 ml con agua destilada a 20° C, mezclar y
dejar reposar 1 hora 4 esta temperaturs.

$.4.3.2. Polarizacién después de inversion —Ieterminar el po
der rotatorio de la solucién invertida a 200 + 2°C (cuands la
temperatura del Hguido en el tubo de polarizacién difiers en
mas de 0,2°C de 20° C durante Ia medida, se dehe aplicar Is
vorreccidén de la temperatura indicada ¢n el spartado 9.5.2).

9.5, Cdleslo,

$.5.1. Rigueza un sacaross.

W
Ny =
10

L0 E 4+ 155 M

ms - X
A v

= canlidad de sacarosa, .
= peso de Ja muostra agpresade en gramos.
= porcentaje de proteinas (N X 6,368} de la mucstra.

W e
Fowe W

= 100

= volumen en mililifros de la muestrg diluida antes de filtrar,
= lectury polarimétrica directa (polarizacién antes de la in-
versien).

lectura polariméirica despuds de la inversién.

longitud en decimetros del tubo del polarimetro,

factor de inversidn cuyos valores se indican mas adolunte.

LI

Pesundo exactamente 40 g de lsche condensada y utilizando
un polavimclre con luz de sodio proviste de escals en grados
de angvlo ¥ un tubo de 2 cm de longitud, el contenido en sace-
rova d¢ las leches condenuadar normales (€ = 9) a 20° + 0,1° C 5e
puede calcular con ayuda de la siguiente formula;,

S .- (D574 1 {2,833 — 000612 - F — o 00878 P

St Ta medids de Ja polarizacion después de la inversién se
efocida @ una temperatura diferente de 20° C, las cifras obteni-
das se arben multiphicar por

f1 + ooos7 {T-203

C9.52 Calores del factor de inversion Q—Las formmuias si-
guicntes dan vulores precises de @ para diversas clases de luz
con correcciones, si es necesario, para s conceniracion v la
temperatura,

Luz de sodip ¥y polarimeiro con escule en grados de angulo:

Q — o,8825 4 00008 (C-9) — 00033 (T-200

Luz verde de morcurio ¥ polarimetro con escala en grados de
angulo:

Q = 1,062 + voet? (C-8) — 0,008 (T-20}

tuz blanca con filtro de dicromuto y sacarimelro con escala
sacRrimetrica:

Q = 2,518 + 0,007 (-8 — 0,0095 {T-20}
Ew las fdrmoelas procedenfes:

€ == porceninje de meGoares tolales en la solucion invertida,
sogan la lectura polarimetrica,

T .- temperafura de la solucion invertida en Ja lectura del
polarimeiro,

[l porecentaje de azicares tetales C en la solucidn invertida
se puede calvular a partir de la lectura directa ¥ de la varia-
cion doeapuds de la inversion segin sl métedo habitual, utili-
zando los valorss uwsuales de rotacion especifica de sacarosa,
de lactosa y de sacorosa invertida. La correccion 00008 (C 9,
etcélera, no es exacty mas que cuando € es aproximadamente 9.
para teche concentrada norrmal esta correccion e nuede des.
preciar, por ser C préximoe a 9.

Variaciones on lg temperaturs de 207 O influyen escasaments
en la lectura duo la polarizacion directa. Por el contrario, difae-
rencias de mas de 0,20 C, en la lectura de polarizacidon des-
pués de la inversidn necesitan una correccién. La correcciim
— 3,003 (T-2%, etc., no es exacia més que para temiperoluras
comprendidas entre 18° C y 227 C.

La diferencia enire Jos resultados de dos determinaciones
efectuadas simulansamenin o uwna inmediatamente despuds de
otra por el mismo analista no dehe ser mayor de 8.3 g de saca-
Tosa para 00 g de leche condensada.

9.8 Referencia.

1. Norma Internacional FIL-1DF 35 1968,
it HUMEDAD
tLeche en polvol
1. Principio.

Se entiende por humedad de la feche en polve ¢l contenida
en agus libre, es decir, la pérdida de peso, expresade en por-
centaje en puso, delermminado por el procedinienio expuesto a
continuacion, gque corresponde sl descrito en la norma FIL 26:
1964 de la Federncién Intermacional de Lecheria,

Este método es aplicable a las leches en pelvo, enterh v des-
natada, )

El wguas, confenida en la leche en polve, ze elimina por ca-
lentamiento de la muoesirs en una estufa de desceacion, & una
tempersatura de 1020 + 2° C, hasta peso constante,

1.2, Maieriql y aparalos,

i3.2.1. Bulunza analitica, de zensibilidad 01 meg como mi-
i e,

10.2.2. Chpsulas apropiadas, preferaniemente en aluminie,

niguel, acero inoxidable o vidrio. Las cdpsulas deberdn estar
provisias de tapas gue se adapten convenienterncnte, pero gue
se puadan guitar con facilidad. Les dimensiones més conve-
nientes son: diametre aprovimado, 55 mwm; profundidad apro-
xiinada, 25 mm,

10.2.3. Un desecador proviste de gel de silice con indicador
de humedad,

100.24. Una esiufa de desccacidn bien ventilads, provista
de termostato y regulada = 1020 3 22 C. Esx importanis gue la
tomperatura sea uniforme en toda la estufa.

W25, Frascos provistos de tapones herméticos para el mez-
clada de la leche en polve,-
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3.3, Frocedimicnto,

Hidl Preparacion de la muesivn.—Transvasar toda la mues-
tra de ia leche en polve & un frasco scco y lapado, do an vo-
tumen igusd ul doble, aprovimadamente, del do Iz muestra,
wmuecclar intimamente por rotacion y agitacion (en el caso de que
no ue pusda obiehisr una homnogenelzacion complets por este
procedimiento, extraer, con obiefo Ge remlizar determinacicies
waraielas, dos musstras en dos puntes, lo ma:s distentes posi-
bir el vno deil olrod,

10438, Determinacion,—Colocar e capsula desiupada vy la

correspandiente tapa en Ja estufa de desecacidn durante § hora,

a la iemperatura de 102° 4+ 20, Calecar la tape sobre la cap-
sila ¥ pasaria de la estufa al desecador. & coniinuesién eniriar
A la temperniyra ambiente v pesar, Introducie aproximadamente
i g de Ieche en polvo en la capsula, tapar la capsnla ¥y pesar
ravidamente con 1a mayor exaciitud posible. Desiapar la cap-
sulz ¥ eolocarla con su tapa #n la estufa & vna temperaturs de
e + 24 £ durante 2 horas. Veiver a colotar la tapa, poner 13
capsuln en el desecedor, dejar enfriar u toinperatura ambicenie
vy prsar rapidamonto con la mayor cxactitud posible.

Cualintar la capsula abieria ¥ su iapa A 102° + 2"C en 1a
estufa duranie 1 hora suplementarvia, volver & tapar y dejar
enlriar ep el desecador a temperalura ambiente; pesar de pue-
vo. Ropeliv la operaciom hesty gque las pesadas sucesivad no
difieran en wids de 00005 g, La desecacién se aceba aproxima-
damznte en 2 heras.

s, Caleulo.

Calouior la homedad mediants la {fomania siguionde:
"

M, - M,
Twinedad {caniidad deo ageal " - —————— W 00
' Ms
M, = g musa inicisl, en gramaos, de lz capsuls v su tapa mAs
la ieche on pobvo wliliznda pacs ol anelisis,
M. = 1a masa final, on gramos, de ia capsula ¥ o tapa mAs

1o leche en polvo.
M, == la masa, en gramos, de la lcche en polve utilizada
aimalisis,

para el

La diferencia entre dos determinaciones repetidas noe debe
subrepasar el 0,06 por 160 de agua.

10,5, Heferencia,

i, Norma Iniernacional FIL-IDT 26: 1984,

ti. INDICE DFE BQLUBTLIDAD
fLache en polivel

181, Pringipio.

Se entiende por indice de solubilidad de la leche on polve
I cantidad de sedimwento, expresads en vohunen, deborminada
por 81 procedimiento expuesio a continuacion, gue corresponde
al deserito en la norma UNE-34.101 del institute Nacional de
Racionaiizacion del Trabajo.

Este metodo es aplicable a la loche en polve, eoters o dos-
praoeden.

fi2

11.2.1. Cenlrifuga con soporices para la colocacion de los
tubos centrifuges cénices. La velocidad reguerida varia, come
a continuacian se indica, con el diametiro,

MMaterinl y vporatog.

Digmetro Revoluciones Diametro Ravoluciones

por minuia por minuto
250 milimotros .. 1082 450 milimetros .. 807
300 milimetros .. 988 500 mitimetros . 7868
350 milimetros | Y16 550 milimetros .. Ta
460 milimetros .. 856 i 600 milimetros .. 100

i

£1 «diameire. es la distancia enire los fondog internos de
das sopories opuestas, medida a través del centro de rotacién
de la caheza de la centrifuga, estaades los soportes sextendidos
horizoniaimente,

11.22. Tubos de centrifuga conicos, graduadus come se in-
dica & contingacion;

De 0 & 1,0mlen divisionss de ¢,1 ml.
De 10a 2,0mlen divisiones de 0,2 1nl,
Pe 2,0 & 10,0 mi en divisiones de 0,5 mi,

De 10,6 & 20,0 ml en divizsiones da 10 ml
¥ & 50 ml uaa marca que guede, por lo menos, a 13 mm dol
borde dei tubo.

1123, Moescindor cloctrico.
11724, Tube sifén de vidrio
11.3.
Se ahiaden 16 ¢ 13 g de la miuosbea, segun se frate de lochs
gosnnuids o complets, respectivamonio, s 100 ml de agua des-
tringda, a la temperaiora de 24°C, en el vaso especial del mez-

Procodimienta,

clador que seguidainente se pone en fste para agitar durante

0 seguivlos exactos, Siohay necesidad inmediata de veolver &
emplear ¢ vaso del wmezclador, puede varterse la solucion total
en un veso e precipitacion apropisdo. Se deja reposar la soo
lucién hkasta gue ja sspuma se separe lo suficiente, para podor
quitarla combleramente con ung cuchara, El periedo de reposo
después de Ju mezcla no ha de exceder de 15 minutios.

Después de separada o espuima se mezcla completamonie voin
unia cuchare duranle 5 segundos y, seguidaments, se lHena un
fube conicn hansta s marca de 50 ml Se centrifuga durants
5 minutos & las reveluciones por minuto regueridas, segnn la
tabia del gpartado 11.2.1. A continuacién se sifona el liguido
gus sobrongda, hasta 2 ml del nivel dol sedimento, teniendo
cuidado de no romover éste, Se vierten en el tubo 25 nil dae
agua destilada a 24°C y se agita para dispersar <] sedimento,
desalojandole si fuera necesario con un alambre. Se liena cun
agua destilacda, 24 C, hasin la mares do 50 ml, se invierte y se
agita para la perfects mercla del contenido, ¥ se cenirifugs
de nucvo duranta 5 minuios a la velocidad reguerida. Se man-
itene el tuko en posiclon vertical, de modo gue el nivel supoarior
del sedimento guede a nivel del ojo, se refieren log mililitros
do sedinumto a la divisidn de o escala mas proxina, La leclura
se ofectus facilinente, cuando se aliserva el tubo, colecado de-
fante de una oy fuerra.

Cuande se¢ opere con leches en polve parcialmente desnafa-
das, las cantidadas que se han de sfadir a los 100 ml de agua
destilnda 300, segun sus porconinjos grasoes, las siguicnios:

Heste e} 4 % .. .....civiivviene.. 10,0 gramos
Diesde 8] 4.1 10,5 gramos
Desde =t 9.1 11,0 grainos
Pesde ] 18,1 11,8 gramnos
Desde el 171 12,0 pramos
Desde et 21,1 12,5 gramos

Masg del 24 % 13,0 gramos

11.4. Refercncia.

1. Institute Wacicnsl de Racionalizacion oo Trabego, Una nor-
ma cxpanola, 4,10t

12, {CALCIO
i2.1. Principio.

Se enliende por contenido en calein de ia leche la cuntidad
total de calcio expresada en porcentaje en peso, detorininuda
por e! procedimiento expuesio a continuvacidn, gue corresponde
3 la norma FIL-38, 1986 de la Federacion Internacional de Ls-
chayin,

Este méfode se aplica & todas las leches liguidas normalos,
asi comio a las leches reconstituidas por dilucion o disolucion
de leches conceniradas o de leches desecadas,

El caicio tota) se lleva a disclucidn por prempitac.mn de ias
materias profeicas cen écido fricloroscétice, El calcio contenddo
en @l filirado os precipitade bajo forma de oxalato calcico, que
se separa por cenfrifugacion y se valora con permangansto
potisico.

12.2. Moterial v aparafos.

12.2.1. Balanza ansalitica.

12.2.3. Matraz aforado de 58 mb

12.2.3. Pipeta para lache de 20 ml

12.2.4. Papel {iliyo sin cenizaa pare filtracidn lenta.

1225 Centrifuga quo pueda deserrollar un aceleracién cen-

trifuga de 1.400 g fg = aceleracion de la gravedad).
12.2.8. Tubos de centrifuga cilindricos con fonde redondo de
30 mi, aproximadamente, marcadas & 2 mi.

12.2.7. Pipetps de 2 v 3 ml )

12.2.8. Dispositivo de sifén por succién, provisto de un tubo
capilar. o

1239, Bafio de agua, a temperatura de ebuilicion,

{22 10, Bureta graduszda en 1750 mm.

18.3, HAeactivos.

1231, Acide fricloroacétice: selucién acuosa al 20 por 100

{en peso por volumend,
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12,22 Acido tricloroacéticeo: selucidn acuosa al 12 por M
{on poso por volurmeid,

12.3.3. Qualate amonice; solucidn acuvsa saturada en frie.

12,3.4. Rojo de metilo: sojucidn al 5,05 por 100 (en peso por
volwnent en wlecohol etifico del 86 por 100 fen volumen por vo-
Iumenl,

32.3.5. Acido acético:
umen por volument.

12.3.6. Amoninco:  solucitn acucosa ohienide mezclando vo-
lamenes iguales do smuoaniaco al 26 por 100 ton pess por pesod
v de agua destifada,

i2.8.7. Amaoniaco: solucién acuosa obienida diluvendo 2 mi-
{iitros de smoniaco al 25 por 180 (en pesc por pesol hasta
110 ml, con agua desiilada.

i2.3.6. Acido sulfirico: solucion acuesa ohtenids aradiendo
20 ral de Acida sulforico del 88 por 100 {en peso por peso) a
80 mi due sgue destilada.

sofucion acuosa al 20 por 196 len vo.

12.3.8. Permanganato potasico:  solucién  scugsa  tiiulada,
fn,02 N, .

Todes las reactivos deben ser puros para analisis

12,4, Procedimicato. )

12.4.1. Preparacidn de la muestira —Antes del analisis, poner

Ta muesira & 26" + 2° C v me2clar con cuidade. 8t no se obtirne
una disporsion homogénea de la materis grasa, calentar lenta-
mente Iz muestra a 40° £, mezclar suavemente v enfriar a
20° 4 we ’
1242 Defecacion de la muestra.—En un matraz aferado de
A% ml pesar oxactamente slrededor de 20 g de leche. con una
aprovimaciim de 10 mg. Ahadir poco a poco mientras se agita
una solucion acuosa de acido tricloroacétizo al 26 por 100 v
coinnletar hasta 56 ml con este reactive. Agitar fueriemente
duranic alguncs segundes, Dejar reposar 80 minutes. Filtrar
sobra papel fillvo sin conizas, Bl filirada obtenido dobe sor
Himpido,
i2.43. Precipitacion del calcio en forma de oyalaio y svpa-
racion del oxalato. —En un tubo de centrifuga cilindrico de fon-
de vedimddo, introducir § mi del filirado Hmpido. después 5 mili-
litros de dcido tricloroacétino al 12 por 100, 2 ml de una solucion
sruusa saturada de ocaalato de amonig, dos gotas de solucion
airohotica de rojo de metilo v 2 mi de 4cido acético al 20 por
100, Mezclar mediante agilacion circuler v anadir POCO A DOCO.
soluclon de amoniace (12.3.8) hasla coluracién amariile palido:
duspults, algunas gotas de Acido acético al 20 por 108 hasta co-
loracién rosu. Dejar reposur 4 horas a Ia temperatura ambhiente,
Diluir hasta 20 ml con agus y cenirifugar 10 minutos a
© 1400 g {g - aceleracion do la gravedad) . Medionte un disposi-
tive sl succidn, decantar el liguide limpide gue sobrenada.
Lavar las paredes del tubo de cenirifugacion (sin vemover s
depdsite de oxalafo caloicol con 5 ml de solucion de amoniaco
difuado (1237, Cenirifugar § minutos u 1400 g Decankar el
liquido que sobrenads con el dispositivo de succion. Proceder
& tres lavadoes sucesivos.
i2.44. Valoracion det oxalato.—Después de haber extraido
con sifén el agua del ultimo lavado, afiadir 2 ml de solucién
acuess de Ackdo sulfiorico ¥y 5 mi do agua destilada sobre al
precipitado de oxalato de calcio. Poner el tubo on bafo de
apua hivviendo, ¥ cuando of oxalato esté compleiamenic disuulio,
valorar con solucion de pernmnganato potdsice 4,02 N, hasia

caloracién rosa persistente. La femperatura debe permanecer |

saparior o los 66" O durante la valoracidn,

12.4.5. Ensayo en blanco.—Efectuar un ensavo en lnnco con
tedos los reactives, wiilizando 20 ml de agua gestilada on vez
de leche,

§2.5.

Cdloulo.

1.966
Cz)ni_t:nidq en calrio % = 00004 W (V-¥) % ——— x K = 04

K
WAV W e
P

V o+ volumen en ml de MaQ K (0,02 N) gastados en s valora-
cion de la muestra, .

v = volumen en ml de MnOK (0,02 NI gastados en el ensayo
blanca.
Beso en gramos de Ja muestra inicial (alrededor de 20 g).
cucficiente de correccidm del wolumen del precipitadn ve
suliante do lu precipitacién triclovcacética.

{Parn. leche entera (35 a 4.3 por 100 de materin grasal; K =
= {3,873,

Para leche con 3 por 100 de materia grasu: X = 0,978,

Para leche con 2 por 100 de materia frasa: K = 0,980,

R
o

Para rche con 1 por 100 de matoris grasa:; K = 00985,
Para lechs desnatada: K — 0,988,

La diferencia enire los resuitados de dos determinaciones
efvctuadas stmulldneamenie o una inmedidtemente despues de
Mg por el mismo wnalista, no debe ser mayor de 082 g ode
citleio por HO g de beche

T2 fAeferencio

1. MNogow Internacionat FIL 1DF 26: 1986,

13 FOSPFORD

1o
Se eniiende por contenido en fosforo de la leche la cantidad
total de fosforo expresadsa en porcentaie en peso, determinada
por &l pracedimients expuesto a coniinuacion, gue cotresponde
a8 la norma Fil-42. 1867 de la Federacion internacional de Le-

cheria.
Este método se aplica a todas ias leches liguidas normales,

Principio

‘asi como a las leches recoustituidas por dilucion o disolucion

de las leches concentradas o de las leches desecadas.

Las muterias orgfinicas de o lecho se destruyen por minera-
lizacion rn seco lincineraciond, E! {osforo se determiua cola-
rimdtricamente, reduciendo el fosfomolibdate de amonio con
diaminofenol (amidoll y midiendo la densidad éptica de Is
solurion nixernids,

T3 Materinl v aporoios.

b13.1  Dalanza analitica.

1322, Chapsulas de plating o de cuarzgs {de 55 nun do dii-
mtro aproximsdanmcenie) provists de ovideio de relof,

12 2.3, Baido de agua,

1424, Pipelus de i, 2, 5 % 10 mh

1325 Matraces aforados. de 25 mi con tapunes esmeriados,
g 100 v de 1600 ml,

1325 Horoe wmulla.

14.27. Estufa a 105 3 = O

riz2 g Especirafotocolorimetro,

133 Beuctivis,

12.3.1.  Acido clorhdrice 1CIHI 1.0 N

a7 Acido perclorice G100 al 86 por feo ensidad. LE!

gromos por ml a 20° C).

13.3.3. Seolucion do wmidol: Disolver ono agua destilada 1 gra-
meo de wnidol (diclorhidrato de 2.4 diaminelenol: (MEL), CIHL.OH.
2CHH) v 20 g do melahisullitc dn sedin o piresuifitle de sedio
{5,0-Ma.}, Comapletay hasta 100 mi en un matraz aforude con
tapon esnierilado, Preparar cads diag una solucién nueva,

13.2.4. Selucitn de melibdato: Disolver en agua destilada
23 g de molibdaio de anan:g:. MO, INILY 4.0, Complotar
hasta 10 ml

£3.2.5. Solucion acuesa de fosfuto monopotdsico (a partir de
POGH K, desecado duranie 2 horas a 105¢ C), que permite trezar
una curva de diftroneia para o determinacidn del fésforo: Pe-
sar 14,393 g de POLH.K, disslver en agua destilade v completar
hasts 1000 ml (solucion A), Difeir 10 mi de solucidn A hasta
1003 mib {solucicn Bl Un ml de solucion B = 10 microgramnos
o P

Todos luys reactives dohen Sor pures para analisis

3.4,

13.4.1. Preparacién de la muestra: Antes del analisis pouer
fa mueslra a 20° < 2°C y mezclar cuidadosamente. S no se
obtiene una dispersion homogenes de ia materia grasa, calentar
lentamenie ia muestra a 46° C, agijar suavemente y enfriar a
200 o L

13.4.2. Enzaya en blanco: Ffectuar un ensayo en blanco con
tados los reactivos, aperznde como Se prescribe en 13.4.3.3, peroe
reemplazando los 5 ml de la dilucidn por 5 ml de agua desti-
lada.

i3.4.3.

13.4.3.1. Mineralizaciéy por via seca: En una capsuja de
platino o de cuarzo pesar exsclamenie alrededor de 10 g de
leche con una aproximacion de 10 mg. Evaporar, hasta seque-
dad, al bafic de agua hirvienda. Dsspués de la desecacién com-
pleta, calcinar en la mufla & une temperatura comprendida
entre 500°C y 550°C hasta la obtencidn de cenizas blancas.

12.4.3.2. Preparucién de la solucion de cenizas: Después de
enfriar 1a capsula, rcubrirla cen vidrico de reloj, disolver las
cenizas en 2 6 # ml de &cido clorhidrico normal v diluir con
agua destilada, Transvarar la colucidn de las conizas a un
mairaz aforado de 10 mi, lavar el vidrio de reloj ¥ la capsula,
recegiendo las aguas de hivade en sl matraz, Completar hasia

Provedimieanio.

Doferminacion,
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0 il con agua destilada, agitar y filtrar, Tomar 18 ml del
filiradde, introdociries en un masraz de 100 ml Conipletar hasta
M il con agua destilada v agitar

i3.4.5.3. Determinacian colorimétrica de? tosforo: Tomar 5 mi-
lilitres de la diluvcidon prepurada en 13.4.3.2 e introducirles en
un ritrae aforado de 25 ml.

Anadir sucesivamesnte 2 ml de Acida psrclorico, 2 mi de 1s
salucion de amidol, I ml de ia solucion de molibdato de amo-
nio, Completar hasia 25 ml con agua destilada y mezclar, Es-
povar & mintules y medir la densiduad optica utilizando cubeta
de i em oen opn espectrofotocotlorimetrg a 750 nandmetros. Buscar
e la curva patrén la cantidad de fésfora conienida en el ma-
traz da 25 ml, expresada en microgramos ¥ correspondiente a la
doensidad oplica ieida.

114.3.4 Doterminacion de 1a curve petron: En cuatro ma-
traces aforados de 253 ml intreducir 3, 5, 7 ¥ 10 m! de la solu-
cidn B, Las cantidadss asi introducidas son iguales & 30, 50, 70
¥ 100 microgramos de fosforn, Proceder a continuacion como
e 13.4.3 3 Situar sobre una grofica las densidades Oplicas ceh-
tenidas en funcidn de las cantidades de fosforn presentos en
tas matraces. Trazar la curva patron fgue o3 una rectal.

{35 Cdlenlo.

Ei comenido en fasfore da ia leche rxpresada en g de fosforn .

por 10 g de leche viene dudo por la férmula siguiznte:

-

Fouforp 6 = - - ——

50 M

m — masy de Tosforo, cxprosada on mwicregramos, obienida se-
gon 13434 y conienida. vn ol matraz de 25 ml con la
muesira de aproximadamente 30 meg de leche.

nt - masa de fdsforo, expresada en microgramaos, obtenida se-
gun 13.4.3.4 ¥y contanida en el ensayo en blanco.

M = masa de leche, cxprossds on gramaos, cmpleada para la
mineralizacion.

La diferencia entre ios rvesulindeos de dos deizrminaciones
rlectuadas simultaneamente ¢ una inmodiatamente despucs de
oira por et misme annlista no delw ser mavor de 6008 g de fos-
foro por 159 g de feche.

tif. Referencio.

1. MNearma internacional FILIDE 42 ey,

Manteguilla
10 INIDICE DE ACIDREL DL LA GRASA

1. Brincipio.

El indice de acidez de v materin grass en ta munteguilla
suo ol nmere deomg oo Fdrdxido de patario gus so necesita
pars neufralizar 1 g de matoria grasa.

L maeteria grasa, dospues de separarla por {usion de ta

mantognilla, se disuclve en una mezcla fde aleohol-éter, ¥ lucgo
e titlids cont una solucion alenbina valovada,

1.2, Muterial y aparatns.

1.2.1. Balanva analitica.
1.2.2. Matraces erlenmeyer de 300 mi.
1.2.3. Bureta graduada contrasfada an divisiones de 0,1 ml.

1.3, Heactivos,

Los reaciivoes gue se viilicon deben ser do calidad pura para
anflisis,

1.1 Solucidn aleohahicn de hidrosido de potasio, 8,1 N,
valwrada. Lhiilizar alcchol etilico absehufo.

1.3.2. Mezcla de voldmenes igusles de alcohol etilice de
95 48 por 100 {(vivl o ‘e alcohol desnaturalizade con melanol
v da ater dielitico, neulro a la fenolftaleina.

1.3.3. Sclucion neutra de fenolftaluina al 1 opor 100 {m/v),
ot gleoho] etilico desnaturalivado con matancl.

Nuotie. — Alcohol desnaturalizedn con metanol: 190 alcohol ab-

solute ¥ 5 mealansd,
1.4, Trocedinionin.

Para separar la maieria grasa, fendiy B omucstra, dejurla
reposdr & H6°-60° 2 6 3 horas, decantar y filirar cun papel de
filtrn seco, Filfrar nusvamonte g et priwer fitkre no esta clare.
Uiilirur fa materia grasa [uoddida, elariticada, bisn mezeotada.

fnoun metraz erlemmcyer pesar con precision de 1 omili-
arame H 0 g ode materis prase ARpdir 29-100 mi de ta moezela
droalenhind efitico y ¢ter. dicllicn ¥ disolver en esle mozcla la

ntaferia grasa, Afdadic 0,1 ml ue la solucion de fencliiaising,
Valorar con la solucidén alcalina hasta qus aparezca uha ool
racion rosa palide gue persista al menos i0 segundos.

1.8, Calculn,
Vi 861
ingics de aotiezr — ———
A

Vo= volumen, en ml, dr la solucion aleaiing rmpleada,
== normalidad de la solucion alsalina.
A =omasa, en gramos, de la porcidn ensayada,

or

La diferencia enire los vesuliedos de dos deforininaviones
pardlvias no debe ser mayor de 6,1 mp de hidroxide de polasio
por 1 g dc materia grasa,

15  Referencio.

i. Norma FIL-ID¥F - G A - 188,
2, INUOICE B¥ HEFRACCOIUN DE LA CRASA

2.4, Prinvipio.

21 indice de refraoridn de la materia grasa on la mantequilis
es la 1azoén entre la velocidad de una lhmz «de longitnd de onda
datorminada (Iuz de seodic) en el aire v la velucidad de esla
misms fuz en la muteria grasa de la muanicguilla a 407 C

Mediante un refroctémetro apropicde se determina ol indice
de refraccion de la materia grasa obtonida por fusion de la
mantequiila,

23 Materiol v aparatos,

241 Refraciomeirn provisto de estida graduada en indices
de refraccidn, que permita efectusr lecturas haste la tercera
cifra declmal ¥ cuvcs prismas pueden calentarse medionte un
liguido circulanie, regulindesc la lemperatura  termostatica-
menile con una aproXimacion de + 8,17 C.

233 Tuz de sodio, Se puede utilizar tamblién la luz blanca
si el refractdmetro ticne un di-posiiive de compensacién cro-
maticeg. .

2% Procordimiento,

Para separar la matevia graza, fuandic ja muosstea vy odejarla
roposar 2 & 34 horas a 50*-60° €, decantar v filtrar con papel
de fillre seco. Filirur nucvamente si el primer filtrado no esta
clara. Utiiizar la meleria grasa fundida, clarificada, bien mez.
clada sin agoa. .

Preparar ¥ regular o refractémetro segin el modo de cmplee
del wpareto. Ajustar la temperaiura del liguido circulante a
W0 4 6,17 €L .

‘Colocar algunas gotas de materia grasa, preparada on ja
forma anteriormente descrita, entrs Ins prizmas del refracte-
ntetro, de manera gue se llene por complein el espacio vonl-
prendide enire ellos. Dejur toanscurrir algunos minutss para
que s maleria grasa uleance la temporstura de los prismas.
Efectuar ia lectura con cuatro cifras decimales. Corregir el
indice de refraccién obtenide anadiendo 0000045 unidad de fn-
dice de acidez 57 este altime (determinado segin 11 es igual
o sup-rior a dos, Bedondear la cuaria cifre decimil

24 Calvulo.
La diferencia ontre Ios resubtadnos de determinaciones para-

letas no debe ser mavor de 0,0002 de la unidad de indice de
refraceitn.

2.5, Refercacin,
1. F.AO - B-5- 19867
4. CLORURO S0DICD
3.1, Principio

Se entiende por conlenide de ssl (clorurs de sodind de la
mantequilla el porcentaje en muse de s sal fclorurs - sovdia)
daterminade por e progedimicnic gue se describe & conti-
nuasidn.

Bespuss de fundir la mantoguilla afadiendo aguw hirviendo,
los clorures de ilas mezelas se valoran con una solucicn de ni
trate de plata. empleando cromato de poiasie como ndicador,
segan e procedimicnty de Mohr, v se caleuls el contenide de
anl.

3.2, Muaterial v aparatns.

121, Balanza analfiica,

322, Matraces erlenmever de 256 il de capacidad.

3.2.3. Bureiaz graduada y contraslada en divigiones de 0,1 mi-
iifitrog,
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33 Rueactheos.

3.3.1, Sclucidn valoruda de nitrato de plala, 0,1 N
332 Solucién de cromato de potasio al § por 100 Ay en

ngua destilada,
34, Provedimisnto

Ablandar la mussira ep un recipionis cerrado, calenbandols
en bufg do agus o ln temperatura mas baja posille, cun objcle
da no romper la emulsion, Frecueniemente o5 adocuada una
temperatura comprendida entre 2% vy 28° C ¥ en ningan caso
la temperatura podra exceder de 39° C. Agitsr el recipiente gue
conlirng la muestra a intervalos frecuentes duranie el proceso
e ablwndamienio con cbicle de gue la muesire se mezcle
homogineamente. Sacar et recipiente del baho de agua y ugi-
tarle vigorosamente a8 ntervalos frecuenies hasta que In mues
tra se haya enfriado adguiriendo una consistencia espesa y
crentasa. Esla operacisn puede reshearse con un agitador ne-
cdnien.

Efactvar una determinacion en blaneo, enwleando los mismos
reactives, en las mismias canfidades ¥ sisuiendo el mismo pro-
cedimicnte gque se describe a continuacion. '

Pesar con una precision dse 10 mg, 5 mg de mupsica e in-
troducirla en un matrar srlenmeyer.

Anadiv cuidadosamente 160 ml de apun dostiluds Lirvierdo.
Dejar en reposo durante 5-16 minutos, agitando por reiacisn
de cuando on guandn, misniras se enfria & uun tomperatura da
50-55° € {temporatiera de valoracion!  Afsidir 2 pd de seluchon
de cromata de polnsio. Mexclsr agilando por rotacion. Misn.
fras se agita continuamente. valorar con lo solucien de
da plata husta gue el cambin de color aparaniusd, pardo porast
duraride 28 segundos,

35, Cdleulo,

El comdisnido de sal
®a O ez

fexpresado e poroemiajz por masa e

SESt (o= vl

H

t = normalidad de la solucion de nitreto de plata.

v, = volumer, en ml, de solucion de nitrato de plata, uiilizados
en in valoracisn,

v, = volumen, en nil, de selucidn de nitrato de plata en ¢l ensa-
yo en hlance.

A = mdEd, en gramns, de la musstra utilizada.

La diferencia =ntre los resultados de dos delermingciones pa-
ralelas ne debera ser maror de 0,02 g de cloruro de sodio por
08 g de producia.

3.8, Heferencia.
1. Norma FIL-12A - 196

4. AGUA, ENTRACTO SECO MAGRG Y

EN UNA SOLA MUESTHA

CRASA

4.1, Principio.

Sc detine e conlenido de agua en la manteguilla como Ia
pérdida de masa, expresado come porcentajs, en masa. segAn
se determing por el procediniients descrito.

St define &l contenido de exiracto seco magro en ia mante-
nuiila como el porcontaie, an masa, de sustancias, segln se
doterming,

Se define ¢l contenido de materia grass en la mantequilla
romn el porceniaje, en masa, que se obtiehe restendo de 100 el
coninide de agua v ol del extracto seco magrao.

Fl remfenido de agua se detrrmina gravimélriramente secan.
do uie cantidad conocida de mantequilla a 102° + 2°C,

£1 coatenido de extracfo secnp magrs se detarmina gravimé
tricumenie despuds de extraer con éter de petréleo ta grasa de
iz manteguiila secada.

4.2, Muaterial v nparatos.
4.2.1. Balanza aouiitlca ton una talerancia de 8.1 mg.
422. Estufa de dezecacidn bien ventilada y comfrolada con

. caTraiura da
HEARE R O R -

4.2 _Cé_p.r.ums; raetadicas, de poreelana o do vidrio, resis-
tendes 4 g corrosion, quc tengan por lo manos 25 mm de alla-
ra ¥ 50 nin de didmoetro.

324 Criscles filtrantes de vidrlp sintclicado (porcsidad ng-
mere A oon madraces de fHtracion g la rompa.
425 Varitla con pieza final de material adecuado.

4.3, FRueoctivos.

Fier do petrolec con limites de ebullicién entre 36° C v 60" C.
Este peaclive no dobe dolar ningun restduo por evaporacisn.

41 Precedimicnto,

441 aracion de ke mussira —Fxcepto cuandn 2l mez
clarfo na s considers necesario, b musstra debe mezclarse agi-
tando con una varills o cop un acsitader mecanice, lo mas ra-
pitdamonte positle, sin exceder de 1 rairuio. la wemperatura
aol mezchedo doberd ostar comprendide normalmente enfre 23° €
v I COopace - ningin case dehord oo der de 357 €. Antes de

Trpon

pesar, v mucstra debzrd ponerse slempre A la temporotura
amhbijgris.
442, Peterminacion de pgua.--Secar la cipsuia on la estula

hasta mnsa constantie, Dejar enfrive la caosula en desccardor
hazta Ia trmiperstura ambicnie 3035 mind § pesar. Poaar oen
Ia ciosiiia, de 5 a 10 2 de la muestra de mantenuiita. Maotener
I capsila en la estufa durante una hora, por lo menns. Deiar
gue se onlvie la capsala en desecador a la temperefura nmbisnte
tde 30 35 mint y pesar. Repetir ol secadao a intervalos de modia
hor ka-te masa consta st fvard voopual o inferior 2 0.3 @il;
gramoes!, Todas las pesedas se haran con una precisidn de 0,3
miigramoe IOn el caso e gua avmenis ta masa, s¢ toms la masa
mingnn pars o ckeals. No debon omiplesrse en esta doiormi-
pacion matorinles absorbentog,
Determinacion del estracio seco magro.—Secar el ori-
rio filirante en la estufa hasta masa constante, Delar
enfriar el crisol a frmperzfura ambiente {3335 mind v pesar
Atedir de B w315 m] de éter de petroleos calignte a la chesula,
que oot e of eeiracio secn procedenle de la deforminedion de
agua, de manrra gue se disueiva ia grasa.

Separdar f= omayor cantidad posible del sedimento adhorido
a o cépsuln vdlbzardo una varilly ¢ pasar tuantiativasmente Ia
sotucion sohre Jo punfa de ia voriliu al criscl. Ropstir las epe-
raciones cinco veoes Lavar o sedinemnio gue gueds o ol eriasnd
con 23 mi de oter de petréles calivnte. Secar la capsula y el
crisol en bz esinfe durante 2 horas, Defar gue ia capsula v ef
erisof se erfris g ls tomperatura arobisznte (3035 min} v pesar.
lemtir las operaciones Jurante perindos de 20 minuios a ia
eanperaluora de seonde hasts ous la masa no disminupya mas,
Todas ias pesados se haran con una precisisn de 0l mg,

15, Cdlcula

1351 Mitedo de caleule de contenide de agus - Eamplear Ia
formela:
Mo-n
Agua o2 —ee—— ¥ 108
Al
Skande;
M o= maso, en gramos de g mpostra,

a draneds e spcar.

1 o= WA, &N ograntas. do 1o vt

452 Métodoe de crlecto del exteacta seco misgro —-Fomplear
la formula

TA LA - BBy x 1

Extrasin seco raagra =

M
Strndo:

A; = masa, en grames, del crisel vacin.

A - masa, £a gramos, del crisol conteniends sedimenia.

B; = mausa, en gramos, de la cdpsula vacia.

B rmasa, en grames, de la capsulas con sedimento residusll
4, e pramos, de la moestra

TS

435 Mitedo de cdleulo del coniblenidg de grasa.

Grass % = 160 iE+ 8

E = poreentajs, on masa, de agua fealculuds en 4570

5 =r porceniaje, sen masa, de extracio saco magro i<alevlado en
4.5.2).

Para W detorminncion dol contenido de agua, a diicenncln
enire el resultado de determinaciones paralelas na debera exce-
der do 0,1 g de ugus pare 190 g de reanteguilla.
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Para la determinacidn del conlenido de exiracio seco mugro,
ta diferencin enire resulbmdos de determinacienes parelelas no
debers exceder de D05 g dio extractd secg Magro para 100 g de
mantequilla.

L DETECCIIN DE CRARA WVEOFETAL BN CRASA DE IFRCHE
PUR CROMATOGRAL LA BE GASES DE ESTEHGLES

ad. Principie.

Lys digitonides de esterol se disunlven en una mezeia da
formumida y dimetil formamida, ¥y los esteroles liberados se
extraon con pentanio, ¥ sa separan por cromatografia de gases.
Si se obiiene en ¢l cromAtograma un pice con el tlerapo de ro-
tencion del betw-sitostered, se concluye la presvncia de grasd
vogilal en la muestra de grasa examinuads

5.2, Material v aparatos.

5.2.1. Cromatografo de gases, squipedo de un detoctor de
jonizacidn de llamsa, cen un inyecter de plata o de vidrio con
un sisiema de inyeccion directas on lu colwnnae v oo un oo
nlrador,

522 Columna de cromatografia de gases, de vidrie o de
goere inoxidabie, en Jorms de U © en espiral, de 1 6 2 m de
fongitud, diametro interior do 3-4 mm, Se recomienda ol vidrie,
pucs algunos tipes de acero tnoxidaile dun resuliados eredneos
par alieracién de los esterolos,

s.2% Microjeringe, capaz de proparcionsar dosis de 5 6 10
mcrolitros,

an. Regelivos

5.3.1. Meicla de volumenvs ignales de furmaniidi v dimetit-
forizamida.

5 n Pentana.

.23, Releno de la columin: {ase estacionaria de goma do
sificenas (tipo metilicg), estable huastia por lo menos 30607 O gue
irmpregen on mY o 4 por 100, une berra de diatomeas calcinadag,
lavarda al acido v silanizade, de granalonetria 804100 6 0071240
GERITER

5.3.4. Solucton para el ensaye de sensibilidad: 1 mg de co-
lostery] de 1 ml de n-pentano, recienimnente preparado 4 partir
dz la grasa de leche, conio se describe on 5.4.2.

5.4.5. SHolucion para el ensayo de resolucion de los picos:
0.8 mg de fitostercl de acecite de colza v 0.1 mg de colesiorol
an 1 mi e n-penlang, Los esterales debon estar recientomento
proparade: segun el procedimiento descrite en 5.4.2

536 Solucidn para of cosove de peferencie 1 omg de fitos.
Lemak de zonite de seja en 1 om! do nopenians rellentemente gre
parado, segun se describe on b3
53.07. Gas portador, nisrdgen

4%, Hidrogeno.
a0 Oxigena o oaive.

b

LTI

4. Procedimicnlo

541 Prepovacion de lo owoestes —Fundic gproxoasidaiieete
ar pode §a muestra de marteguilln enoeoa csteT curviente a
Lemperatura inferior a 50° C hasta separacion dv las fases acuo-
sa ¥ grasa. Separar la capa grasa por decantscion v clavificar
En grasa en ung estufa g una tempertura de aproximadanontc
467 £ Tiitrande esbre un papel de filre seco vy evilundo quc
paga la fase arunsa sohre el filtro.

5.4.2. Preparacion de esteroles. - Pesar on un malraz orlen
mover de 500 ml, aproximadamente 15 g de materia giasa con
una precisién de 0.1 g Afdadir 6 ml de la solucion de hidro-
xido e potasio v 20 mi de eranel {83-06 por 100 v/vi. Celocar
suhire eb aratrar crlenmiesor o] rofrigeoranie de aire, calontyr on
i de agua hirviendn, agilando por rotacion, hoasta gue la
solucion se haga clara, y continuar la ehulhcian media hora
AT

Afiudir 60 mt de agua v luego 180 m) de etanol {8356 por
160 vy oy llevar Ja tempernturs o aproximadamanie 400 C,
Afiadir 30 mt de 1a selucidn ulechdlicn de digitonina {1 por 1000,
agitar v dojar enfriar. Colocar ol matraz en un rofriporante
vegulads a 59 C, aproximadamento, durante 12 horas o una
nocho .

Recoger ol procipilude del digitonido de esterel por lillra-
cidn sobre on papel de filtro de velocidad mediz en un embude
Buchnrer (8 cm de diametro). Lavar ol precipitado con agun
aproximadaments a 5° C, hasta que el filtrado no forme cspuma,
fremo taval ung vez cof 25-50 mi de etanel (95-98 por 100 ¥/¢)
v despucs ung ved con 2350 mil de éter dietilico.

£h e ul popel ae [ltro con el precipriodo oo un vidreio

de retoj en ostufa & Jo2¢ 2 2° C, durante 10 a 15 minutos, Sepa-
rar ei precipitade en forma de pelicula, plegando en duos partes
el papel de filtro,
" Disolver on tun pegueno tubo de ensayo, aproximadaments,
0 mg de digitonide de esterol en ¢,5 mnl de v mezcla de
voliunenes ipusies de formamida y dimeld-formamida, Calentar
ligeramente, 51 es nvcesario. Despuéds enfriar, afadir 25 ml
de n-pentano ¥ agiiar. Dejar reposar hasia que la separacisn
ehire las capas =eg neis ¥y usar la capa superior, que conlizne
los esteroles liborados, para el wnalisis cromategrafice.

5.4.3. Cendiciones de la cromatografia de gases —Tumperate-
ra de la coiumns: 220-250° C. Tremperatura del sistema de in
voorion, si pusds calentarse pur separado: 20-40° C por encima
de la temperatura de sa columna. Gasto de anitrégeno: 30780 ml/
min, Desconectar el detector v equilibrar las oolumnas nueves
en eslas condiciones duranie 16-24¢ horas. Conactdr el detector,
encenger Iz llama vy regpular el pasto de bidedgono ¥ oxigeno
o aire pars obiener una aliura de Hama y una sensibilidad
aderuada. Poner en marcha el registradur vy dejar gqus el papel
se desenreils a uns velocidad adecuads, ajustar el cero y el
atenuadar Bi la iinea do base vs estuble, o apuratn estn Hsto
DUTE USRISE.

54.4. Foszaye deo sensibilpdad. Inyectar 3 a 53 mel de la so-
fucion para el ensayo de sensihilidad (5440, Solo aparecora
un pico de celesternt en el cromatograma g, 515 Ajusiar vl
aimmuador de inodo gue se utilice aproximadamente fods In os-
vala del registrador.

545 Ensavo de resolucidn de los pices -—Inyeciar 2 a 3 nwl
de I osolucion pura el ensave de resolucion de los picos G.2an
Aparsverdn en el cromatograma los pices de colestevol, brasjoes-
torol, camposteral tfig 5.1 Medir las distancias de rofencion
(distancia desde el punto de inyeccion hasta el punio de altura
maxima del picol de los picos, da Dara el colcslerol, d. para el
brasicosterol, d. para ¢l cumposterol ¥ el d. para el heta-sitos
torod v lus anchuras de 1a base do les picns (dimension de retens
cian entre s intersecciones con la linea de base de s tangonios
en los puntos de inflexion situados on la pacts anierinr vy pes-
terior del pitol, Wy, para el eolesterol ¥ W puara 01 brasicesic-
rol. La reselucidn de lops pices, expresada por la farmuda

PR _ 2id, — ) W, + W !

dahe ser por lo menns igual a4 b

Caleular los tiempos de retencion rolativos leotesterol 1001
para el brasicostered, el campostero] y el beta-silosterol.

5.4.6. Ensavo de referencia.—Inyeciar 3 a 5 mal de la seincion
pars =l cnsavo de referencie (5.3.8). Los picns de canposterol,
esiigmastero] ¥ de beta-siloskerel deben aparecer sobre el cro-
matograa Hig, 51 Medir las distancias de vetenciom do los
picas. d, para » camposterol, d., para el estigmasterol v 4. para
i1 huta-sitosterol

Cylewbar s tremiws de relencion relativos, gue san, aproxi-
Tistaddaieaiie:

Colestersd Lo 1,08 tuprosimscamente 15 mind

Brasweosiero] 115100
Canposiorol s LE2.13%
Estigmasteral ..., 144-146
Beta-sitosterul ... 1,B6-1,G8

5.4.7. Andlisis.-~Inyeciar 3 a 5 mol de la solucion a analizar
v gar al boton del atonuador hasta oblomer un factor de ate-
nuecian custro veces inforior (se obtiens goneralments en dos
pasrs del botdn). Registrar el eromatograma.

5.5 Colewdo.

Si en of cromaiogrima uUB pice Hone U Hompe de retoncios
ralative igual 4l de beta-sitosterol v ung altura que corresposdn
al munes & wit @ por 100 de la escila, se conciuye Ja presencia
de beta-sitosterol v la muestru de grasn cxnminsda, a partiv
de ta cual se han aislado los esterales, se considera que onne
ticnn grasa vogetal La presencia en el cromalcgrama de picos
de otros fitostereles, como e} composierol o ol estigmasierel vo-
fuerza csta conclusion,

Por sste mdlodo se pucde damostrar la presennia do al me-
nog un 0,5 por 00 de bets-sitosierol on la mezcia de esteroles.
Bl limite de detocgion de la grasa vegeial en la grasa de lechs
no se puecde indicar porque depende del contonide en beta:
sitasterol de {a grasn anadida, ss decir, de la naturaleza de
esia grasa o de ta mezela de grasas anadidas a la grasa de
leche.
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58. Referencia.
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Figura 53.H].—Esicroles del aceite de soja

B FOSFATASA ARESIDMIAL EN MANTEQGUILLA

o 8.1, Principin,

. . £l ensayo S0 basa en la accidn del engima fosfaiasn sobro

____‘___’__.,,,.-v—"‘ el suhstrate fenil fosfato disddico, con liberacidn del feno! y
fosfuto. La cantidud de fencl liberada se determina por adicion

de un reactive que da color azul en presencia de fenol,

Figara 5.1.—Esteroles dg in maierin grasa de Ia leche Cantidades superiorss & dos equivalentes de fencol «n 0.5 g

de mantequilla indican una pasterizacidn insuficients,

8.2, Muateriel y aporatos.

.21, Cuchillo ¢ espdtula de acero inoxidable.

8.2.2, Banc de agua & 37"-38" C,

823 Termametro.

644, Pipetas de 1 mi.

6.2.5. Embude de 5 cm de diametra.

8.2.8. Papel Whatman num. 42 o nam. 2

8.2.7. Tubos graduados a 5 ¥ 18 ml. )

828, Fotdmetre con filtre de {ransmitancia méasima & 810 .
6280, Centrifugs.

8.2.1¢. Pera de goma para pipsiar.

= EEASYERAL
— CAMPESTERDL

8.3. Reactivos.

831 Tampon hidrixido-borate de baric: DBisolver 18 g de
BA (OHYBH.O v 8 B de H;BO; en agus v diluir & 1 litro can
sgua.

6.5.2. Tampdn de desarrollo de color: PH 9,8+ 0,15 a 25°C.
Disolver 8,0 g de meiaborato sédico (NaBQ.l v 26 g de NA Cl en
agus ¥ diluir a 1 litre con agua,

6.3.3. Tampdn de dilucion de color: Dilujr 100 mi de lampdn
de dezarrcilo de color & 1 litro de agua.

8.3.4. Sustirato tampdn: Disolver 0,160 g de fenil fosfato dise-
dico cristalino libre de ferol en 100 ml de tampdn hidréxido-
borato de bario (6.3.1) {los cristales do Na,;C,H.PO; dehen guar-
darse en congelador o en desecader?y. Si Na,sCrH;PO, no esta libre
de fenol, purificarlo como siguo: Disolver 0,5 g con 4.5 mi de
agus, afadir 8,5 ml de tampdn hidréxzido-borats de bario (5.3.1)
¥ dos gotas del reactive BOC (6.3.5) y dejar reposar 50 minuios.
Extraer el color con 2,5 mi de alcoho! butilico 18371 v dejar
repasar hasta que el alcchol se separs. Retirar el alcohol con
#n cuentagotas y desecharlo. Diluir 1,6 mi de la solucién acuosa
A 100 ml de tampdn hidréxido-borats de bario 8.2.1). Calentar
la sol;;cién a 85° C 2 minutos, tapar inmediatamente ¥y conscrvar
3 en refrigerador. Ls sclucién es estable un afie s las parcionses
Figura 5,11, —Estercles del aceifa de colzs adicionados son recogidas con minima exposicién a la atmésfer&m

de colesterol K 6.3.5. Selucién BQC {s8-dibremoquinena cloroimida) o reac-

COLESTRRIL

ERASICASTERSL
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tivo de Gibbs: Disolver 40 mg BQC en polve en 100 m} de
atciohol absolute o mstanol ¢ pasario a un frasco cuentagoias
owctire, El reactive permanece estable por lo mencs un mes, si
s¢ guarda en congelador; no usarlo despuds de gue empiece
u punerse pardo. Guardar BQC en polvo en congelador o en
desacador inota: ha habido explosivnes del reaclive BQC guar-
dado en botellas en la estanteria de reastives). Comprobar los
nuaves Inies de BQC antes de usario, preparando una curva
patron con fenel vy comparande la curva ohtenida con la de BQC
que se sabe os satisfaciorio. Repetir 1a prueba al menos semes-
frobmonte.

t1 6. Solucion de sulfato de cobre para los patronns:
vor 03 g CuSO5HQ en agua v diluir 8 100 ml

85,7, Alcchol butilico: Usar alcghol budilicn nermal, punto
dir ehaihaion 116 1187 C. Para gfustar o} pH, meeclar 1 litro con
38 mi de tampon de desarrollo de color. Guardar vn recipicrnte
con tapon de vidrio.

DHsel-

. Salucion pairéen de fennl:

.8l Salucion madre: Pesar exactamante 1090 g e fenol
pure, Hevarlo a un matraz aforado de 1 litro, diluirie con agua
hasia 1 liro ¥ mezclar (1 ml + 1 mg de fenol. La solucidn es
estable warios meses en refrigerador,

6.1.2.2, Patrones de irabsjo: Diluir 100 mi de la solucicn
matdre con agua hasta 1 litro y mezclar {1 ml = 107ugz 0,00001 g
o 10 unidades de fenal), Usar esfa solucion patrdn para pra-
purar socluciones patrén mas diluidas; p. e, diluir 3, i, 30,
a0 ml com agua hasla 100 mil pars preparar scluciones patrén,
quir contenga 0,5 1,0; 3,0 ¥ 59 mg o unidades de fenol mi,
respeciivamente, Guardar estas soluciones patron en refrigers-
dor no mas de und SCIANE.

Andlogaments preparvar, & partir de la selucidn madre
3.38.1), svlucionss patrdn que contengan 20, 70 y 40 unida-
daosdmi.

Meodir ks cantidades adecuadas de ias solucioies palron de
trabajo en una serie de tubos (preferiblements graduados a 5,0
¥ 10,0 m!} parn conseguir un intervale adecunado de patrones,
segun se necesite, que contengan O fconirol o prueka en blan-
col, 03 18 3.0. 50, 100, 2008; R0 v 400 unidades. Parn
aumeniar ¢l brillo de las soluciones azules y mejorar la esta-
bilidad de los pairones, afadir 1,0 ml de solocidn de CuSO,
{6.3.8) & rada tubo. Lucgo adadir S0 ml de tampen de solucidn
de coior (0.3 y diluir ool agus hasta 160 ), ahadir 4 gotas
08 m9 de la solucidn BOQ (5.1.5] con agua husta 10,0 ml,
afiudir 4 gotos (0,06 mll de la solucidon BQC (535, mezclar
v dejar desarrollar el color azel 30 minutos a femperatura
anmbicnie.

Leer las intensidades de color on ol foldometro con filiro de
610 nm, restar ¢l valor de 1la pruchas on blanco del color de
cadd palron de feas! y proparar la curva patron {dehe cer una
linea roctal,

5ilos patrones han de usarse para counparacion visual, goar-
dar on refrigevadeor. Preparar sensinalmente undg sorte pueva,

6.4 Procodimisnts,

Tomar la maestra por debajo de ia superficie con cuchiflo
¥ espatula limpios ¥ proceder comio sizue:

Pesar 1,0 g de muestra {preferiblemente por duplicada) sohre
un pedazo de papel encersdn de aproximadamente 1 pulzads
cuadrada e introduir el papel con la muestra dentro del tubo.
Atialngamente, pesar otre muvsira v colocarly en un tubo come
cantrol o patrén.

Calentar el patrén aprozimadamente 1 minufo a 85-90° en
vaso de sgua hirviendo (cubierto asi el tube enters s¢ calienta
# 85907 v se enfria n lemperatura ambients. A partir de esie
mamenio, fratar en la misma forma ol pairén ¥ el problema,

Afigdir 10,0 ml de susiratn patron {8.3.4). Tapar el tubo ¥
megciar. Inmediatamente después de anadir el sustrate, incu-
har 1 horu en bafio de agua & 37.38° mezclando o agitande
el canlenido de cusndo en cuando.

Calemlar en vaso de agua hirviendo casi 1 minuto, calen-
lando hasta 85-80" {utilizar termometro on oiro tube del misimo
Laang v forma que conlengae el mismeo velumen de liquidel
y enfrinr a femperatura ambjente en recipiente de ngua fria.

Pipetar on 1 ml de solurién de £n -SOH.O de 60 g/100 ml
¥ mezelar por completo {el pH de la mezcla debe ser 1s £,0-9,1%L

Filirur {se recomienda embudo de 5 em y papel Whatman
ndmare 42 o ptnn 2) ¥ recoger 5.0 mi de filtrade cn sl tuba,
preferrtements graduade 8 50 y 100 m), .

Afiadir 5,0 wl da tanpin de desarrolle de eolor (8390, El
pH de la mercla ha ds ser 9394

Afdadir 4 gotas de la solucian BQC (635 v deiar 30 minutos
& temperatura ambicnts para desarrotio de coler {pars deteciar

anwamente la pasteurizacién, anadic solamente 2 gotas do
solucion BQOC).

Determinar Ja intensidad del color azul por une de lus si-
guivntes mélodos:

al Con fotdmoeira-—Lesr intensidades de color de seduciones
en blanco y predlema {utdizande filtro cen transmitancia ma-
sima 3 aproximaduaracnte 510 min, restar la lectura de ia prusba
en blanco de la del problema, v expresar ol vesuliade en egui-
valanios fenol mediante referencias o la curva patedn ghlanida
con las correspondienies soluciones (6 3.5.2). Geieralmente gs
innecesaria la exiracrcion con alecohol bulilico cuando se utilica
el fotametro; siose hace la extraceion con alcohel butilico como
en (b centrifugar la inaesira § minwlos parag romper la emad-
sion ¥ separar el apua suspendidoe en la capa de alochol [para
psla finnlidad puede adapiarse una centrifuza Baboocl hacton-
do adaptadores especiales para tubos en la forma siguionte:
Cortar una seccidén de 1747 de grueso de un tapén de goma
de diametro aderuado, gque sjuste en el fondo del vaso de cen-
trifugacion. Pegar dos taponos de corcho de dinmeiro adecuade,
perforar en el centro un orificie de dimensionss atecuadas para
alotar un tube ajustadamente e introducir 18 seccion dobie de
corcha en el vaso. Despuds de centrifugar, gquitar casi tode el

-eleohol putilice con pipetw provista de pors de goma on ¢l ex-

Lremp superior. Filirar dentro de 1a cubeta del fofdémeiro y Irer
con filtre cuye maxime de transmitancias es aproximadameonts
de 650 mim),

b Con patrones visuales.—Con muestras gue producen mas
de 5 unidudes, comparar celores en tubes con los de patrores
de fenol £n selucidn zcuosa {6.3.8.2). Para cusnlificar resuliados
en los cases dudosos ip. ], problemas gue praducen 09.5-5 ami-
dades de color) extracr con alcchol butilico (8.3.7). Afiadir 5,0 mi
de mlcohel 1637 e invertir e! tubo lentamente varias viocoos;
centrifugar como en (a) si @3 Becesario increnteniar 16 traospa-
rencia de ln capa de alcohol, v comparar ol color azul con lus
colores de los patrones de f=nol (8.3.8.2), andlogamonte tratados,

En los problemas gue se consideren muy postiives duraoiie
nl desarcollo de color (p. g, 20 unidades), en los que 2 gobas

“tle salucien BQOC 85351 pueden sor insuflicientes para combihar

con todo el fenol, pipetar proporcion adecuada de contonides
dentro de olro tube, diluir hasta 10,0 md con tamapen de dilucidn
de eolor (633, y anadie 2 gotas adicionales de solucion BQC
(6.5, Con tada problema diluir ¥ tratar la proeha en blanco
analogamoente. St la prueba schre la mueesira diluida es todavia
muy fuertewmiente positiva, diluir de nueve en la misma forma
hasta gue el color tinul esté dentro del intervalo de los patro-
nes visuales o de ln curva patron del fotdmetro. Dejar 30 minu-
tos para ol desarrelle de color despucs de la altima adicion
de e solucion de BQU 6.2.5) antes de harcer la lectura final.
Para corregir lectwras cor dilucién, mualtiplicar por 2 para di-
lacion 5 + 5, por 10 para dilucion @+ 8 v por 50 ditucidn 1+ @
segulda de dilucion 2 -+ 8, ek,

6.5, Calerlo.

Cuandu sce utilice 1.0 g de mantequilia ¥ se anadan 11,0 ml
de liguide, mulliplivar el valot de la lectura por 1,1 para con-
vertir el resultado en eguivalentes de fenol/0,5 g de mantequilla
(valores mavores de 2 equivatont=:/0,3 g de munteguiila indicun
pasledrizecian insafictento),

B.6. Referencia,
1 A QA C Official Meihods of Analysis, 115 Ed. (1970

7. {NDICES DE ACIDODS CHALUIS VOLATILES SOLUKLES

E INSCLUBLES

T, Principio.

El indice de acidos grasos volatiles solubles (indice de Rei-
chert o Reichert-Meissl-Meliny) es el niunero de 1l de una so-
lucion acucsa de alcali ¢,1 N, requertdo para neutralizar los
acidos grasos volaliles solubles en agua de 5 g de grasa en Jas
condiciones que se especifican.

El indice de acidos grases volatiles insolubles (indice de Po-
lenskel es e} nlimero de ml de solucion acuosa de sloali 0,1 N,
requerido para neutralizar jos acidos Erasps volatilas insolubles
en agua, gbtenidos op 8 g de grasa, en Tas condiciones especi-
{icadns en el método.

Despuas de saponificar 18 grasa con una solucion de hidro-
xide sédice en glicering, la solucion jabonosa se diluye con
agua y se acldifica con acido sulftrice. Los acidos grasns vold-
tiles se destilen v los acidos grasos insolubles se separan de
los solubles por iilwracidn. La solucion acunsa de acides soluiMes
v la sclucien atandlica de acides insolubles se valoran separsa-
dginente ¢un una solucién de alcali normalizada,
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Ll méinde es empirico porgue 58lu detormina una parte de
estoes Acidos. Por tanio, las especificaciones referentes al proce-
dimiento ¥ aparatos se deben seguir rigurcsamente para obhtener
resuitados exactos ¥ reproducibles.

7.2, Mgalerial v auparatos (figurn 7.13,

AFARATO DE DESTILACION

-8 101538

-

- Y
_[ \\ a0 5m o
- e \\ Y 3
o ap:tint \() g
o ) S oaea T
,C_" ey PekileB-N
SR \, :
i
-hu—-w——-—F 'K{
\j e
—_— L
i o
' 2ELTink 2
- AL, . =
i ’
AN
— Jysrs
L}
2405 .
-l S c
o
=
_,.....___._L =4

Figura 7.1-—Determipacién de los indices de Reichert
y de Polenske

1.2.1. Matraz de fonde plano de vidrio &l Lorosilicate de
a0 ml de capacidad (A)

7.2.2. Cabeza de destilacién (E)L

7.2.3. BRefrigerante ().

7.2.4. HReceptor, que censiste on %n mautraz aforade con las
raras circulares de aforo s 100 y 10 ml (D}

7.2.5. Lamina de asbesto de 120 mm de diametro, § mm de
espeser conl ung abertura central circular ds 40 a 50 mm do
diametro, para sostencr el matraz durante el calentamiento (E),

7.28. Piedra pémer triturada guce pasy a través de un tamiz
de malla circular ds 1,44 mm.

Er la figura se representan las dimensiones en mm v el
montaje del aparato de destilacién; pare las conexiones se pue-
de utilizar tapones de caucho, neoprana o silicona, o juntas de
vidric esmneriledo <estandars 24/40.

7.3. Reactivgs.

7.3.1. Glicerina {d = 1,26; 98 por ico p/pl.

7.3.2. Solucion acuosa de hidréxide so6dicn (44 por 10 PR,
consarvada en botefla protegida del diéxido de carbemo. Usar
Ia porcién limpia libre de precipitade de carbonatos,

7.3.3. Agua destilada, hervida durante 15 minules, pura eli-
minar el didxide de carbono.

7.3.4. Solucién de Acido sulfarico 1M,

7.3.5. Solucidn acuosa de hidréxide sédicn o potésice 6,1 N,
evactamente normatlizada.

7.3.6. Solucién jndicadora de feneolftelcina
elano! de 95-868 por 100).

7.3.7. Etanel {9598 por 100 vw/v) neutrc a la fanolftalcina,
El agun usada debe ser destilada o de una pureza por lo menos
cauivalonts,

1 por 100 en
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7.4.1. Preparacién de le muesirar Como on 54.1. .
7.4.2. Determinacion del indice de Acidos grasos weiddiles
solubles; Posar 5§ g con aproximacion de 0,01 g de grasa en el

matraz A. Afsdir 20 g (18 ml} de glicering ¥ 2 mi de selucion
de hidroxide 3ddico (44 por HWN. Para afadir la solucicn de
hidrixido sodicn, usar una burets protegida de la entrade de
dioxida de carbono y Umplar la punta de la bureta desechando
las primeras gotas. Calentar el matraz a fuego directs, eviiando
sobrecalentar ¥ agitando continuamente, haste gque s liguido
no forme ospuma ¥ se vuelva limpido. Dejar enfriar el matraz
hasta 4o® C. Adiadir 80 ml do agua destileda reclenterente her-
vida a la misma temperatura aproximadamente v mezclar. Ei
liquido debe gquedar limpido, Acadir de 0,6 & 0,7 g de picdra
pomez y después 50 ml de solucién de acido sulfarice 1N.
Conaciar inmediatamente el matraz al aparato de destilacidén §
celentario ligeramente hasta que los dcidos grases libres formen
una capa superficial limpia. Empezar a calentar y regular la
Hlums de modo que se recojan en el matraz aforndo 110 ml de
destilado en 19 21 minuios, tomando como principio del periode
de destilacian el momente en que se forma la primera gota en
2] refrigerante. Begular el flujo de agua del refrigerante de
modo que se muniengs la icmperatura de! mgua gue sale del
refrigerante & 20° + 1°C,

Cuando se hayan recogida exactamente 110 mb de doestilado,
guitar el machero inmediatamente 3 sustituir el matraz aforado
por un peguefio vaso. Mezclar el contenido del matraz aforado
egitundo suavemente ¥ sumergir ¢l malraz en un bafo de ugua
a 20° + 1°C durante 10-15 minutes, estande la sefial de 110 ml
del matrar aforado por debajo del nivel del agua del bhafo,
Agitar el matraz de cuando en cuande, Tapar el matraz v mez-
clar invimiéndolo 4 6 5 veces sin agitar. Filtrar los 110 ml de
destilizdo por un papel filiro snco de velocidad media {didmetro
B0-80 ™mm}, gue s¢ ajusta cémodamente sn un embudo. El fil
trade debe ser limwide (el fillre debe ser de fales dimensio-
nes, que un volumen de 15 mi lo llene completamentcl. Pipetar
100 ml de filtradn v pisarlos u un matraz erfenmeyer de 300 ml,
afiadir 0.5 mi de 1a seolucion indicadora de fenolftaleina y valo-
rar con la solucidn acunsa de daleali «estandar- 0,1 W hasta un
color rosa persistenie durantz 0,5-1 minuto.

7.4.3, Ensaveo en blanco: Hacer un ensayo en blanco sin
grasa v on lugar de saponificar o fuege directo cslentar en
bafio ds agua hirviendo dorante 15 minutos.

Nr se regueriran para la valoracidn més de 0,5 mil de la so-
lucidn de dleali mormalizada, En otro caso, se deben prepurar

7.4.4. Determinacion del indice de Acideos grases valatiles in-
splukles (Preienskel: Lavar zf fillro con tres porciones sucesivas
de 15 m! de agua dostilada a la temperatura de 20°* 1°C, hu-
hicndo pasade previamente cads una a través del refrigerante
d=! vase pegqusho ¥ del mairaz aforado. Poner el embudo y el
filtro en el cuslin de un matraz conico, limpio ¥ seco, de 200 ml
de rapacidad. Disolver los fcidos gresos insglubles repitiendo los
lavados, vsando ahliora porciches de 15 mt de etancl (85-88 por
103 v/v), Valorar can !a solucidn acuosa de 4lcali normalizada
0,1 M) el conjunte de les lavados con etanel naando 6,5 ml de
solucion indicadora de fenvlftaleina, hasta un color rosa per-
sistonty durante D5-1 minuto.

t5. Calculo.

7.5.1. Indice do Acidos grases volatiles snlubles (indice de
Reichert), )
Indics de Reichott = 11 - 4 - {V; ~ bl
Siendo:

V., = volumen en mililitres de la solucion normalizada (0,1 N1 de
&lzali, uwtiltzados en la valoracidn de la muestra.
b = valumen en mililitros de s solucidn normellzada 0,1 NI de
aleuli, utilizados en el ensago on blanco.
t = normalidad exacta de la solucion normalizada (01 N de
alcali,

Bodendear el resultado a la primers cifre decimal.

7.5.2. Indice de écideos grasos voldtiles Inselubles lmdice de
Palenske),
Indics de Polenske = 10t Vo
Siendo:*

V; = volumen cn mililitros d& lg selucidn normalizada (0.1 NJ de
Gleali utilizoda en Ia valoracién de la muoestra.
t = normalidad exacts de ta solucion normalizada ®H1 N) de
&lcali.
Redondear el resuliade & Ie primera cifra decimal.

{Centinuard}?



