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GRASAS Y ACEITES ANIMALES Y VEGETALES. DETERMINACIÓN DEL CONTENIDO DE IMPUREZAS INSOLUBLES



1.



OBJETO



Esta norma especifica un método para determinar el contenido de impurezas insolubles de las grasas y aceites animales y vegetales. Si no se desea incluir los jabones (en particular los de calcio) o los ácidos grasos oxidados en el contenido de impurezas insolubles, es necesario utilizar un solvente y un procedimiento diferente; en tal caso las partes interesadas deben ponerse de acuerdo sobre el método.



2.



REFERENCIAS NORMATIVAS



La siguiente norma contiene disposiciones que, mediante su referencia en este texto constituyen la integridad del mismo. En el momento de su publicación eran válidas las ediciones indicadas. Todas las normas están sujetas a actualización y se estimula a las partes que realizan acuerdos con base en esta norma, a investigar la posibilidad de aplicar las edición más reciente de la norma que se enumera a continuación. NTC 5033: 2002, Grasas y aceites animales y vegetales. Proporción de la muestra para ensayo



3.



DEFINICIÓN



Para los propósitos de esta norma se aplica la siguiente definición. Contenido de impurezas insolubles: cantidad de suciedad y otras materias extrañas 3.1 insolubles en n-hexano o en éter de petróleo, bajo las condiciones especificadas en esta norma. Notas: 1)



El contenido se expresa como un porcentaje por masa.



2)



Estas impurezas incluyen las de tipo mecánico, sustancias minerales, carbohidratos, sustancias nitrogenadas, varias resinas, jabones de calcio, ácidos grasos oxidados, lactonas de ácidos grasos y (en parte) jabones alcalinos, ácidos hidroxi-grasos y sus glicéridos.
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PRINCIPIO



Se trata una porción de ensayo con un exceso de n-hexano o éter de petróleo, luego se filtra la solución obtenida. Se lava el filtro y el residuo con el mismo solvente, se seca a 103 °C y se pesa.



5.



REACTIVOS



Se usan sólo reactivos de grado analítico reconocido.



5.1



HEXANO



n - 



O, en su lugar, éter de petróleo, con un rango de destilación entre 30 °C y 60 °C, con un valor  de bromuro menor que 1. Para cualquiera cualquiera de los los solventes, el residuo residuo en la evaporación evaporación completa no debe exceder de 0,002 g por 100 ml.



5.2



TIERRAS DIATOMÁCEAS



Purificadas, calcinadas, calcinadas, con pérdida de masa a 900 °C (calor rojo) de 0,2 % por masa.



6.



APARATOS



Los usuales de laboratorio y, en particular, lo siguiente.



6.1



BALANZA ANALÍTICA



Con una exactitud de ± 0,001 g.



6.2



HORNO ELÉCTRICO DE SECADO



Con capacidad para operar a 103 °C ± 2 °C.



6.3



MATRAZ CÓNICO



Con capacidad de 250 ml, con una tapa de vidrio esmerilado.



6.4



DESECADOR



Que contenga suficiente desecante.



6.5



PAPEL FILTRO SIN CENIZA



Con un máximo contenido de ceniza: 0,01 % por masa; un valor de retención 98 % por masa para partículas con un tamaño superior a 2,5 µm1). En lugar del papel filtro sin ceniza se puede utilizar un filtro de fibra de vidrio equivalente, con un diámetro de 120 mm, junto con un recipiente metálico (preferiblemente aluminio) o de vidrio, con una tapa que ajuste bien. (Alternativa para el aparato indicado en el numeral 6.6 para todos los productos excepto aceites ácidos). 1)



Papel filtro Whatman 42 (2,5 µm) o filtro de fibra de vidrio Whatman 6 F/D son ejemplos de productos comerciales. Esta información se da para conveniencia de los usuarios de la norma y no constituye un aval de ICONTEC sobre estos productos.
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CRISOL CON FILTRO



Este crisol debe ser de vidrio, con grado P16 (tamaño de poro 10 µm a 16 µm), de 40 mm de diámetro, 50 ml de capacidad, junto con una botella de succión (Alternativa para el aparato indicado en el numeral 6.5, para todos los productos incluyendo aceites ácidos).



7.



MUESTREO



Es importante que el laboratorio reciba una muestra verdaderamente representativa y que no haya sufrido daños o cambios durante el transporte o almacenamiento. almacenamiento. El muestreo no es parte del método especificado en la presente norma. En la NTC 217 se presenta un método de muestreo recomendado.



8.



PREPARACIÓN DE LA MUESTRA DE ENSAYO



La muestra de ensayo se prepara de acuerdo con la NTC 5033.



9.



PROCEDIMIENTO



9.1



PORCIÓN DE ENSAYO



Se pesan, con aproximación a 0,01 g, aproximadamente 20 g de la muestra de ensayo (véase el numeral 8) en un matraz cónico (véase el numeral 6.3).



9.2



DETERMINACIÓN



9.2.1 Se seca el papel filtro y el recipiente con su tapa o el crisol, en el horno a 103 °C. Se deja enfriar en el desecador y se pesa con aproximación a 0,001 g. 9.2.2 Se añaden 200 ml de n-hexano o éter de petróleo al matraz que contiene la porción de ensayo, se tapa el matraz y se agita. Para aceite de castor (ricino), la cantidad de solvente se puede incrementar con el fin de facilitar la operación: y esto puede requerir el uso de un matraz más grande. Se deja en reposo a una temperatura aproximada aproximada de 20 °C durante 30 min.



9.2.3 Se filtra la porción de ensayo a través del papel en un embudo adecuado, o a través del crisol, utilizando succión si es necesario. Se lava el papel o el crisol vertiendo a través de ellos pequeñas cantidades del mismo solvente que se indicó en el numeral 9.2.2, pero no más del necesario para que el filtrado final esté libre de grasa o aceite. Se calienta el solvente, si es necesario, a una temperatura máxima de 60 °C, para disolver cualquier grasa solidificada que se haya quedado retenida en el filtro.



9.2.4 Si se utiliza papel filtro, se retira del embudo, se coloca en el recipiente, se deja evaporar en el aire la mayor parte del solvente que queda en el papel y se completa la evaporación en el horno a 103 °C. Se retira el recipiente del horno, se cierra con su tapa, se deja enfriar en el desecador (Véase el numeral 6.4) y se pesa con aproximación a 0,001 g. 3
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9.2.5 Si se usa un crisol, se deja evaporar en el aire la mayor parte del solvente remanente y se completa la evaporación en el horno a 103 °C. Se retira del horno, se deja enfriar en el desecador (Véase el numeral 6.4) y se pesa con aproximación a 0,001 g. 9.2.6 Si se desea determinar el contenido de impurezas orgánicas es necesario el uso de un papel filtro libre de cenizas, previamente seco y pesado. En este caso el papel que contiene las impurezas insolubles se debe incinerar y la masa de la ceniza obtenida se sustrae de la masa de las impurezas insolubles. El contenido de impurezas orgánicas, expresado como un porcentaje por masa, se calcula multiplicando esta diferencia en la masa por 100/ m0 , donde m0  es la masa en gramos de la porción de ensayo. 9.2.7 Si se están analizando aceites ácidos, el crisol de vidrio se recubre con tierras diatomáceas como se indica a continuación. En un vaso de precipitados de vidrio, de 100 ml, se prepara una mezcla aguada que consiste en 2 g de tierras diatomáceas y aproximadamente aproximadament e 30 ml de éter éter de petróleo. petróleo. Se vierte la mezcla mezcla en el crisol bajo presión presión reducida, con el fin de obtener una capa de tierras diatomáceas sobre el filtro de vidrio. Se seca el crisol durante 1 h en el horno a 103 °C. Se deja enfriar en el desecador y se pesa con aproximación a 0,001 g. Se realizan dos determinaciones en porciones de ensayo tomadas de la misma muestra de ensayo.



10.



EXPRESIÓN DE LOS RESULTADOS



El contenido de impurezas insolubles,



w,



expresado como un porcentaje por masa, es igual a



W  =



(m2



− m1 mo



)



x 100 %



Donde: m0



=



es la masa de la porción de ensayo, en gramos;



m1



=



es la masa del recipiente con su tapa y el papel filtro o crisol, en gramos;



m2



=



es la masa del recipiente con su tapa y el papel filtro que contiene el residuo seco o el crisol y el residuo seco, en gramos



El resultado se informa incluyendo hasta la segunda cifra decimal.



11.



PRECISIÓN



11.1



ENSAYO INTERLABORATORIOS



El Anexo A contiene los detalles de un ensayo interlaboratorio sobre la precisión del método. Los valores derivados de este ensayo pueden no ser aplicables a rangos y matrices diferentes a las que se dan.
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REPETIBILIDAD



La diferencia absoluta entre dos dos resultados de ensayo único e independiente, independiente, obtenidos con el mismo método e idénticos materiales de prueba, en el mismo laboratorio y con el mismo operador, con uso del mismo equipo y en un intervalo de tiempo corto, podrá ser, en máximo el 5 % de los casos, superior a 0,01 g de impurezas por 100 g de muestra que no contenga más de 0,10 % (en masa) de éstas.



11.3



REPRODUCIBILIDAD



La diferencia absoluta entre dos resultados de prueba única, obtenida con el mismo método e idénticos materiales de prueba, en laboratorios diferentes y con diferentes operadores y equipos, podrá ser en máximo el 5 % de los casos, superior a 0,06 g de impurezas en 100 g de muestra que no contenga más de 0,10 % (en masa) de éstas.



12.



INFORME DE ENSAYO



En el informe se debe especificar: -



toda la información necesaria para completar la identificación de la muestra;



-



el método de acuerdo con el cual se llevó a cabo el muestreo, si es conocido;



-



el método utilizado;



-



el solvente utilizado;



-



también se deben mencionar todos los detalles operativos no especificados en la presente norma, o considerados como opcionales, junto con los detalles de cualquier evento que pueda haber influido en los resultados del ensayo;



-



el(los) resultado(s) de ensayo obtenidos;



-



si la repetibilidad repetibilidad ha sido verificada, el resultado final obtenido.



DOCUMENTO DE REFERENCIA INTERNATIONAL ORGANIZATION FOR STANDARDIZATION. Animal and Vegetable Fats and Oils. Determination of Insoluble Impurities Content. ISO 663: 2000. Geneva, Switzerland, 7 p.
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Anexo A (Informativo) Resultados del ensayo interlaboratorio La FOSFA (Federation of Oils, Seeds and Fats Associations) organizó el ensayo interlaboratorio interlaboratorio para la determinación determinación de impurezas insolubles en aceite de palma, aceite crudo de palma y aceite de palmiste de acuerdo con la norma ISO 5725 2). En la Tabla A1 y A2 están dados los resultados. Tabla A1. Ensayo interlaboratorio en aceite de palma  Año del ensayo interlaboratorio Número de laboratorios participantes Número de naciones Número de resultados aceptados Promedio, % (en masa) Límite de repetibilidad, r, % (en masa) Límite de reproducibilidad, R, % (en masa)



1988 12 10 11 0,024 0,007 0,038



Tabla A2. Ensayo interlaboratorio en aceite crudo de palma  Año del ensayo interlaboratorio Número de laboratorios participantes Número de naciones Número de resultados aceptados Promedio, % (en masa) Límite de repetibilidad, r, % (en masa) Límite de reproducibilidad, R, % (en masa)



1988 27 11 25 0,015 0,008 0,026



Tabla A3. Ensayo interlaboratorio en aceite de palma  Año del ensayo interlaboratorio Número de laboratorios participantes Número de naciones Número de resultados aceptados Promedio, % (en masa) Límite de repetibilidad, r, % (en masa) Límite de reproducibilidad, R, % (en masa)



2)



1989 43 17 41 0,017 0,011 0,058



ISO 5725:1986 (anulada), fue la norma empleada para la determinación de la precisión de los datos
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