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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizaciéon NC/CTN 16 de Aceites y Grasas
integrado por representantes de las siguientes entidades:

- Centro Nacional de Higiene de los Alimentos.

- Grupo Empresarial de la Industria Alimentaria

- Empresa Refinadora Santiago “ERASOL”.

- Empresa de Aceites y Grasas Comestibles Habana

- Empresa de Aceites y Grasas Comestibles Camagiiey
- Empresa Procesadora de Soya.

- Empresas de Conservas y Vegetales.

- Empresa Comercializadora de Aceites

- Centro Nacional de Inspeccion de la Calidad

- Instituto de Investigaciones de la Industria Alimentaria.
- Instituto de Nutricion e Higiene de los Alimentos.

- Ministerio de Salud Publica.

- Ministerio de Comercio Interior

- Laboratorio CUBACONTROL S.A.

- Alimport (MINCEX).

- Oficina Nacional de Normalizacion

e Es una adopcion idéntica por el método de traduccidn directa de la Norma Internacional
ISO 660: 2009 Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Determinacion del indice de acidez
y de la acidez.

e Sustituye a la NC-ISO 660: 2001 Aceites y grasas de origen animal y vegetal — Determinacion
del indice de acidez y de la acidez.
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ACEITES Y GRASAS DE ORIGEN ANIMAL Y VEGETAL — DETERMINACION DEL iNDICE DE
ACIDEZ Y LA ACIDEZ

1 Objeto y campo de aplicacion

Esta Norma Cubana describe tres métodos (dos titulométricos y uno potenciométrico) para la
determinacién de la acidez de las grasas y de los aceites de origen animal y vegetal, de aqui en
adelante denominadas grasas. La acidez se expresa preferiblemente en forma de indice de acidez,
o alternativamente como acidez, calculada de forma convencional.

Esta norma resulta aplicable para las grasas y aceites de origen animal y vegetal tanto crudas
como refinadas, los concentrados de acidos grasos para la fabricacién de jabén y los acidos
grasos técnicos. Los métodos no resultan aplicables para ceras.

Debido a que los métodos son completamente inespecificos, no pueden utilizarse para diferenciar
entre acidos minerales, acidos grasos libres y otros acidos organicos. Por consiguiente, el indice
de acidez incluye también a todos los acidos minerales que pudieran estar presentes.

2 Normas para consulta

Las normas que a continuacion se indican son indispensables para la aplicacion de esta norma.
Para las referencias con fecha, sélo se aplica la edicion citada. Para las referencias sin fecha se
aplica la ultima edicion de la norma (incluyendo cualquier modificacion de ésta).

- NC-ISO 661 Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Preparacion de la muestra para
andlisis.

- NC-ISO 3696 Agua para uso en analisis de laboratorio. Especificacion y métodos de ensayo.

3 Términos y definiciones

Para los propésitos de este documento, se aplican los siguientes términos y definiciones.

3.1 indice de acidez
Numero de miligramos de hidroxido potasico necesarios para neutralizar a los acidos grasos libres
presentes en 1 g de grasa, cuando se determinan conforme al procedimiento descrito en esta
norma internacional.

NOTA El indice de acidez se expresa en miligramos por gramo.

3.2 Acidez
Contenido de acidos grasos libres determinados conforme al procedimiento descrito en esta norma
internacional.

NOTA La acidez se expresa en tanto por ciento en masa. Si el resultado de la determinacion se expresa
como acidez sin mas aclaraciones, se entiende, por convencion, que es la acidez basada en el contenido de
acido oleico.
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4 Principio

La muestra se disuelve en una mezcla de disolventes adecuada y los acidos presentes se titulan
con una disolucién en etanol o en metanol de hidroxido sédico o potasico.

Los métodos descritos en los apartados 9.1 y 9.2 son métodos de referencia.
5 Reactivos

AVISO — Se llama la atencién sobre la reglamentaciéon que regula el manejo de sustancias
peligrosas. Deben seguirse las medidas de seguridad personal, técnicas y organizativas.

Salvo indicacion en sentido contrario, se utilizan exclusivamente reactivos de grado analitico
reconocido.

5.1 Disolvente A para la mezcla de disolventes (5.3): etanol, de una fraccion en volumen
¢ =96%.
Como alternativa, se puede utilizar propano-2-ol, de una fraccion en volumen ¢ £99%.

5.2 Disolvente B para la mezcla de disolventes (5.3): éter dietilico, carente de peroxidos.
Como alternativa, se puede utilizar éter metilico tert-butilico, éter de petréleo (de un rango de
ebullicion de 40 °C a60 °C) o tolueno.

AVISO — EIl éter dietilico es muy inflamable y puede formar peréxidos explosivos. Debe
utilizarse con sumo cuidado.

5.3 Mezcla de disolventes, se mezclan volumenes iguales de los disolventes A y B, (por ejemplo
@A =50 ml/100 ml yoB = 50 ml/100 ml).

Para las grasas animales o sdlidas, se recomienda utilizar una mezcla de disolventes de un
volumen de disolvente A (por ejemplo: 25 ml) y tres volumenes de éter metilico tert-butilico o
tolueno (por ejemplo: 75 ml).

Justo antes de su uso, se neutraliza por adicién de disolucion de hidréxido potésico en presencia
de 0,3 ml de fenolftaleina por cada 100 ml de mezcla de disolventes.

Para la titulacion con una disolucién acuosa de KOH, puede utilizarse el disolvente propano-2-ol.
5.4 Etanol o metanol, de una fraccion en volumen minima de ¢ = 95%.

5.5 Hidroxido soédico uhidréxido potasico, disoluciones volumétricas patron en etanol o
metanol, de una concentraciéon c¢(NaOH) o ¢(KOH) = 0,1 mol/l y 0,5 mol/l. La concentracién se
debe comprobar con una disolucion volumétrica patrén de HCI.

NOTA La disolucion de hidroxido sodico/potasico en etanol/metanol puede reemplazarse por una disolucion
acuosa de hidroxido sodico/potasico, pero solamente si el volumen de agua introducida no causa una
separacion de fases.

5.6 Fenolftaleina, disolucidon en etanol, de una concentracién en masa
p=19g/100 ml.
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5.7 Timolftaleina, disolucién en etanol, de una concentracién en masa
p=2g/100 ml.

5.8 Azul alcali 6B, disolucion en etanol, de una concentracién en masa
p=2g/100 ml.

Para las grasas de color oscuro, se debe utilizar azul alcali o timolftaleina.

5.9 Agua, que cumpla los requisitos de grado 3 conforme a la Norma ISO 3696.
6 Aparatos

Los aparatos habituales de laboratorio, y en particular, los siguientes:

6.1 Bureta, de 10 ml de capacidad, graduada en divisiones de 0,02 ml, de clase A conforme a la
Norma ISO 385"

6.2 Bureta, de 25 ml de capacidad, graduada en divisiones de 0,05 ml, de clase A conforme a la
Norma ISO 385!"!

6.3 Balanza analitica, capaz de proporcionar lecturas con una precision de 0,001 g.

6.4 Aparato de titulacion automatica (basado en un electrodo potenciométrico), o un
potenciometro.

6.5 Electrodo de pH combinado, para titulaciones acido/base no acuosas.

6.6 Matra{ges aforados graduados, de 1 000 ml de capacidad, de clase A conforme a la Norma
ISO 1042

7 Toma de muestras

Deberia haberse enviado al laboratorio una muestra representativa que no deberia haber sufrido
dafio o transformacion durante el transporte o el almacenamiento.

La toma de muestras no es parte del método descrito en esta norma nacional. En la Norma
ISO 5555%! se expone un método de toma de muestras recomendado.

8 Preparacion de la muestra para analisis

La muestra para analisis se prepara conforme a la Norma NC-ISO 661, con la salvedad de que si
la muestra contiene acidos grasos volatiles, la muestra para analisis no debe calentarse ni filtrarse.

9 Procedimiento
9.1 Método de disolvente en frio con indicador (Método de referencia)

9.1.1 Dependiendo del valor esperado de indice de acidez, se escoge la masa de porcion para
analisis y la concentracién de alcali, a partir de la informacién de la tabla 1.
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9.1.2 Conforme a la Tabla 1, se pesa la porcidn para analisis en un matraz erlenmeyer de 250 ml.

9.1.3 Se anaden entre 50 ml y 100 ml de la mezcla de disolventes neutralizada (5.3) y se disuelve
la porcién para analisis, calentando suavemente en caso necesario.

Para las muestras de altos puntos de fusion, se utiliza una mezcla de etanol-tolueno.

9.1.4 Tras la adicion de un indicador (5.6, 5.7 6 5.8), se titula bajo agitacion constante utilizando
una disolucion patréon de hidréxido potasico (5.5). El punto de equivalencia de la titulacion se
alcanza cuando la adicién de una sola gota de alcali produce un cambio de color ligero pero
inequivoco que permanece durante 15 s como minimo.

Tabla 1 — Masas de las porciones para analisis y concentraciones de alcali

indice de Masa de las Concentracion | Exactitud de la
Grupo de producto acidez porciones de KOH pesada de la
(ejemplos) aproximado | para analisis porcién para
g mol/l analisis
g
Aceites vegetales refinados
deOa1 20 0,1 0,05
Grasas animales
Aceites vegetales crudos de1a4 10 0,1 0,02
Grasas animales de grado ded4a11b 2,5 0,1 0,01
técnico
Concentrados de acidos 0,5 0,1
grasos para jabones de15a75 3,0 0,5 0,001
0,2 0,1
Acidos grasos técnicos >75 1,0 0,5 0,001

9.2 Método de disolvente en frio con titulacion potenciométrica (Método de referencia)

9.2.1 Se pesa la porcion para analisis utilizando la informacién de la tabla 1 en un vaso de
precipitados de 150 ml.

9.2.2 Se anaden entre 50 ml y 100 ml de la mezcla de disolventes neutralizada (5.3) y se disuelve
la muestra, calentando suavemente en caso necesario. Para las muestras de altos puntos de
fusion, se utiliza una mezcla de etanol-tolueno.

9.2.3 Se introduce el electrodo combinado en la mezcla de disolventes y se conecta al aparato de
titulacion automatica.

9.2.4 Se pone en marcha el agitador durante 30 s como minimo y a continuacién se titula con
agitacion constante utilizando una disolucion patron de hidréxido potasico (5.5).

9.2.5 Se registra la cantidad de disolucion patron utilizada tan pronto se haya alcanzado el punto
de equivalencia.
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9.3 Método de etanol en caliente con indicador

9.3.1 Bajo las condiciones descritas en este método, los acidos grasos de cadena corta, en el caso
de estar presentes son volatiles.

9.3.2 Se pesa dentro de un matraz una cantidad suficiente de muestra para analisis, como se
indica en la tabla 1, en base al color y al indice de acidez esperado.

9.3.3 En un segundo matraz se calientan hasta ebullicion 50 ml de etanol con 0,5 ml de indicador
de fenolftaleina. Mientras la temperatura del etanol se mantiene aun por encima de los 70 °C, se
neutraliza cuidadosamente con una disolucion de 0,1 mol/l de hidréxido sédico o potasico.

El punto de equivalencia de la titulaciéon se alcanza cuando la adicion de una sola gota de alcali
produce un cambio de color ligero pero inequivoco durante un minimo de 15 s.

Puede ser necesario utilizar volumenes mayores de etanol e indicador para las grasas de color
oscuro. Ademas, se debe utilizar azul alcali o timolftaleina con las grasas de color oscuro.

9.3.4 Se afiade el etanol neutralizado a la porcidon para analisis del primer matraz y se mezcla
exhaustivamente. Se lleva su contenido a ebullicién y se titula con la disolucion de hidréxido sédico
0 potasico, agitando enérgicamente el contenido del matraz durante la titulacion.

10 Calculos

El indice de acidez, Way, 0 el contenido de acidos grasos libres, Wi, se expresan de la siguiente
forma:

a) con dos cifras decimales para valores comprendidos entre 0 y 1, inclusive;
b) con una cifra decimal para valores comprendidos entre 1 y 100, inclusive;
C) en numeros enteros para valores > 100.

Ademas de los siguientes calculos, el contenido aproximado de acidos grasos libres (acidez), se
calcula mediante:

wrea = 0.3 % way
10.1 indices de acidez

El indice de acidez, W .y, expresado como fraccién en masa, es igual a:

F01l=cV

m

“-:gl.'r"-
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Donde:

V es el volumen de la disolucidon volumétrica patron de hidréxido sédico o hidroxido potasico
utilizada, en mililitros;

C es la concentracion exacta de disolucién volumétrica patrén de hidroxido sédico o hidréxido
potasico utilizada, en moles por litro;

m es la masa de la porcion para analisis, en gramos.
10.2 Acidez o contenido de acidos grasos libres

La acidez o el contenido de &cidos grasos libres, Wgea, expresado como tanto por ciento de la
fraccién en masa, y conforme al tipo de grasa (véase la tabla 2), es igual a:

_VeMx100

W
"FFA =T 000 xm

Donde:

V es el volumen de la disolucién volumétrica patron de hidréxido sédico o potasico utilizada, en
mililitros;

C es la concentracion exacta de la disolucion volumétrica patrén de hidroxido sodico o potasico
utilizada, en mol es por litro;

M es la masa molar del acido escogido para la expresion de los resultados (véase la tabla 2),
conforme al tipo de grasa, en gramos por mol;

M es la masa de la porcion para analisis, en gramos.

Tabla 2 — Seleccion del acido graso para la expresion de la acidez

; Masa molar
Tipo de grasa Expresada como
g/mol
Aceite de coco
Aceite de semillas de Acido laurico 200
palma
y aceites similares
Aceite de palma Acido palmitico 256
Aceites procedentes de Acido erucico 338
algunasCruciferae®
Todo el resto de grasas Acido oleico 282
@ Para el aceite de colza con un contenido maximo de acido erucico del 5%, la acidez se debe
expresar como acido oleico.
NOTA Si los resultados se expresan simplemente como "acidez" sin una definicion mas detallada,
se expresa, por convencion, como acido oleico.
Si la muestra contiene acidos minerales, se determinan, por convencién, como acidos grasos.
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11 Precision

Los detalles de los analisis interlaboratorios se resumen en el anexo A. Los valores obtenidos a
partir de dichos analisis pueden no resultar aplicables a rangos de concentraciones y matrices
diferentes de las indicadas.

11.1 Repetibilidad

La diferencia absoluta entre los resultados de dos analisis individuales independientes, obtenidos
mediante la aplicacion del mismo método sobre un material para analisis idéntico y realizados
dentro de un corto intervalo de tiempo en el mismo laboratorio, por el mismo analista, y utilizando
los mismos equipos, no debe ser superior en mas de un 5% de los casos a los valores indicados
en las tablas A.1 a A.3.

11.2 Reproducibilidad

La diferencia absoluta entre los resultados de dos analisis individuales obtenidos mediante la
aplicacion del mismo método sobre un material para analisis idéntico, realizado en laboratorios
diferentes por analistas distintos que utilizan equipos diferentes, no debe ser superior en mas de
un 5% de los casos a los valores indicados en las tablas A.1 a A.3.

12 Informe del analisis

El informe del analisis debe contener como minimo la siguiente informacion:

a) toda la informacién necesaria para la completa identificacion de la muestra;

b) una referencia a esta norma internacional;

c) el resultado obtenido, indicando claramente el método de expresion utilizado;

d) todas los condiciones experimentales no descritas en esta norma internacional, o consideradas
opcionales.
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Anexo A
(informativo)

RESULTADOS DE LOS ANALISIS INTERLABORATORIOS

La precision del método consiste en el resultado de los estudios interlaboratorios realizados a nivel
internacional. Los resultados se muestran en la tabla A.1 para los métodos de referencia de los
apartados 9.1y 9.2 y en las tablas A.2 y A.3 para el método de etanol en caliente (9.3).

Una serie de analisis interlaboratorios, realizados por un diferente nimero de laboratorios
aplicando los métodos descritos en los apartados 9.1 a 9.3, ofreci6 los resultados estadisticos
[evaluados conforme a la Normas ISO 5725:1986" e I1ISO 5725 (todas sus partes) /] que se
muestran en las tablas A.1 a A.3.

Tabla A.1 — Resumen de los resultados estadisticos (indice de acidez, expresado como mg
KOH/g de grasa

Aceite de col Aceite crudo Aceite de Aceite de germen | Acidos
Muestra ACEIE CE IO | Seho | desemillas | olivavirgen | de trigo prensado | grasos
refinado . = . =
de girasol lampante en frio técmicos
Mimero de laboratorios
participantes, N 26 26 26 26 26 26
Mimero de laboratorios
conservados fras eliminar a 25 M 26 M 23 24
los discrepantes, o
Mimera de resultados de
analisis individuales entre . =
todos los laboratorios sobre 0 48 31 18 46 48
cada mmestra, -
Valor medio, Wy, meg/g® 0,080 0,351 1,39 548 748 1251
Desviacion estandar de la . -
repetibilidad 5, mge " 0,003 0,006 0,04 0,07 0.08 0.6
Coeficiente de vanacion de 316 17 16 12 11 0.4

la repetibilidad, CV(r), %

Limite de la repetibilidad 0,008 0,018 0,10 0,19 0,23 16
risx28), mgg® .

Desviacion estandar de la

! 2
reproducibilidad. s, me/s * 0,018 0.01% 0,05 0.15 0.40 26
Coeficiente de vanacion de
la reproducibilidad, 222 3.0 ih 27 i3 21
CVIE), %
Limite de la
reproducibilidad, # 0,049 0,053 014 041 1.12 74

(sp> 2.8). me/e*

Los datos de precision para 1a acidez, en forma ds tanto por ciemto de acidos zrasos libres, s2 puede caloulsr dividiendo los comespondientas
valores de indice de scidez snme 199
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Tabla A.2 — Resumen de los resultados estadisticos (acidez, expresada como tanto por ciento
de la fraccion en masa

Aceite de - . . Aceite de .
Muestra oliva virgen '_.Eiemlde oliva ;Wllin_} semillas Aceite de
exira virgen lampante | de oliva | o sirasol | ©°€°

Mimero de laboratonios participantes, N 39 28 28 37 23 25
Mimero de laboratorios conservados tras eliminar a - N a - " 95
los dizcrepantes, o - 26 # 37 - =
Mimero de resultados de analisis individuales entre - - - _
todos los laboratorios sobre cada nmestra, n, " 3l 43 " 4 30
Valor medio, Wgpy . % de la ffaccion en masa 0,343 3,80 | 19,55 0,504 0.830 149
Desviacion estandar de la repetibilidad, 5,, %4 0,007 0,03 0,09 0,012 0,009 0,009
CoFﬁdEPte de varacion de la repetibilidad, 19 0.8 0.5 19 11 0.6
CV(n, %
Limite de la repetibilidad, r (s, v 2.8). % 0,018 0,07 0.26 0,033 0,025 0,025
Desviacion estandar de la reproducibilidad. sg, % 0.019 012 0.60 0,033 0,027 0,027
Coeficiente de vanacién de la reproducibilidad, 55 32 11 58 33 18
CVR. % 5,1 2 . 3, . :
Limite de la reproducibilidad, B (syx 2.8), % 0,053 0,33 167 0,098 0,075 0,075

Tabla A.3 — Resumen de los resultados estadisticos (acidez, expresada como tanto por ciento
de la fraccion en masa

Muestra Aceite de palma Grasa procedente de semillas de palma
Numero de laboratonos participantes, N 12 27 41 41 23
fwumgm de laboratonos conservados fras eliminar a 10 27 10 40 1
o5 discrepantes, o
Numero de resultados de analisis mdividuales entre " z) - "
todos los laboratonios sobre cada mmestra, m, L 4 78 L “
Valor medio, Wegy . %o de la fraccion en masa 311 4,09 6,46 L2 726
Desviacion estandar de la repetibihidad, s, % 0,01 0021 0,03 0,02 0,03
CﬂFﬁﬁEPte de vanacion de la repetibilidad, 0.4 0.3 0.4 01 03
CV(n, %
Limite de la repetibilidad. r (5. = 2.8). % 0,03 0,06 0,07 0,06 0,07
Desviacion estandar de la reproducibilidad. sy, % 0,161 0,064 0,082 0,07 0,085
CﬂFﬁﬁEI,Ltf de vanacion de la reproductbilidad, 57 16 13 11 12
CV(R). %
Limite de la reproducibilidad, £ (s, = 2.8). % 0,45 0,15 0,23 0,20 0.24
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