SECRETARIA DE
ECONOMIA

NORMA MEXICANA

NMX-F-154-SCFI1-2010

ALIMENTOS — ACEITES Y GRASAS VEGETALES O
ANIMALES - DETERMINACION DEL VALOR DE
PEROXIDO — METODO DE PRUEBA
(CANCELA LA NMX-F-154-SCF1-2005).

FOODS — VEGETABLE OR ANIMAL FATS AND OILS
PEROXIDE VALUE DETERMINATION



NMX-F-154-SCFI1-2010

SECRETARIA DE
ECONOMIA

PREFACIO

En la elaboraciéon de la presente norma, participaron las siguientes empresas e
instituciones:

- AARHUS UNITED MEXICO, S.A. DE C.V.

- ASOCIACION NACIONAL DE |INDUSTRIALES DE ACEITES Y
MANTECAS COMESTIBLES, A.C.

- CAMARA NACIONAL DE LA INDUSTRIA DE ACEITES, GRASAS,
JABONES Y DETERGENTES, A.C.

- CAMARA NACIONAL DE LA INDUSTRIA DE ACEITES Y GRASAS
COMESTIBLES, A.C.

- CAMARA DE ACEITES Y PROTEINAS DE OCCIDENTE, A.C.

- COMITE TECNICO DE NORMALIZACION NACIONAL DE LA
INDUSTRIA DE ACEITES Y GRASAS COMESTIBLES Y SIMILARES

- CORAL INTERNACIONAL, S.A. DE C.V.

- DANISCO MEXICANA, S.A. DE C.V.

- FABRICA DE JABON LA CORONA, S.A. DE C.V.

- INDUSTRIAL PATRONA, S.A. DE C.V.
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1 OBJETIVO

Esta norma establece el método para la determinacién del valor o indice de
peréxido en los aceites y grasas vegetales o animales.

2 CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana es aplicable a todos los aceites y grasas normales,
incluyendo margarinas y solamente para valores de peréxido menores a 70
que son los normalmente encontrados en grasas, aceites y margarinas usados
para alimento humano.
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3 DEFINICIONES
3.1 Valor o indice de perdéxido:

Indica los miliequivalentes de peréxidos por 1000 gramos de muestra, que
oxidan al yoduro de potasio bajo las condiciones establecidas en el método.

4 FUNDAMENTO

Este método determina todas las substancias, en términos de peréxidos,
existentes en la solucion de la muestra en los solventes indicados en el
método. ElI método es altamente empirico y cualquier variacion en el
procedimiento de prueba puede dar resultados erraticos.

5 APARATOS Y EQUIPOS

- Pipeta de 0,5 ml u otro dispositivo volumétrico que pueda
dispensar 0,5 ml de solucién saturada de yoduro de potasio ( Kl );

- Matraces Erlenmeyer de 250 ml con tapdn esmerilado;
- Balanza analitica con sensibilidad de 0,0001g;

- Pipetas volumétricas;

- Bureta de 50ml graduada en 0,1ml;

- Placa eléctrica para calentamiento, y

- Material comun de laboratorio

6 MATERIALES Y REACTIVOS

6.1 Solucién de acido acético-isooctano 3:2, v/v, preparada por la
mezcla de 3 volumenes de acido acético glacial grado reactivo con
2 volumenes de isooctano grado reactivo.
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6.2

6.3

6.3.1

6.3.2

Solucién de yoduro de potasio (KI) saturada, preparada nueva,
cada dia que se realice el analisis, por la disolucién de un exceso
de Kl en agua destilada recientemente hervida. Esté seguro que la
solucién permanezca saturada durante su uso, indicado por la
presencia de cristales de Kl no disueltos. Guarde en un lugar
oscuro cuando no se use. Pruebe la soluciéon saturada de yoduro
de potasio agregando dos gotas de solucién indicadora de almidén
a 0,5 ml de la solucién de Kl en 30 ml de solucion acido acético-
isooctano Si el color azul intenso que se forma requiere mas de
una gota de solucion de tiosulfato 0,1 N para desaparecer,
descarte la soluciéon de Kl y vuélvala a preparar.

Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N (NayS,035H,0)
cuidadosamente estandarizada contra un estandar primario de
dicromato de potasio como se describe a continuacion:

Solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N, preparada por la disolucion
de 24,99 de tiosulfato de sodio en agua destilada y diluyendo a un
litro.

El estandar primario de dicromato de potasio debera ser
finamente molido, secarse a 105 °C por 2 horas y enfriarse en un
desecador. Pese 0,16 g - 0,22 g de dicromato de potasio dentro
de frasco o matraz de 500 ml, por diferencia. usando una botella
de pesado. Disuelva en 25 ml de agua destilada, agregue 5 ml de
acido clorhidrico concentrado (35 % - 37 %), 20 ml de solucién de
yoduro de potasio al 15 % (15g Kl en 100 ml de agua) y dele
rotaciéon al frasco o matraz para mezclar. Deje reposar por
5 minutos y entonces agregue 100 ml de agua destilada. Titule
con soluciéon de tiosulfato de sodio, agitando continuamente hasta
que casi desaparezca el color amarillo. Agregue 1 ml - 2 ml de
indicador de almidén y continué la titulacion, afiadiendo Ila
solucién de tiosulfato de sodio lentamente hasta que el color azul
desaparezca. La normalidad de la soluciéon de tiosulfato de sodio
se calcula como sigue:

Normalidad = 20,394 x masa en gramos de K,Cr,0;

mIl de sol. de tiosulfato de sodio
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6.4

6.5

6.5.1

6.6

7.1

Solucion de tiosulfato de sodio 0,01 N, cuidadosamente
estandarizada. Esta solucibn puede prepararse pipeteando
exactamente 100 ml de solucibn 0,1 N dentro de un matraz
volumétrico de 1000 ml y diluyendo exactamente a 1000 ml con
agua destilada recientemente hervida.

Solucién indicadora de almidon probada para sensibilidad,
preparada haciendo una pasta con 1 gramo de almidén y una
pequefa cantidad de agua destilada fria. Agregue esta pasta con
agitacion continua, a 200 ml de agua destilada hirviendo y deje
hervir por unos pocos segundos. Inmediatamente retire del calor y
enfrié. Acido salicilico en solucién (1,25g/litro) puede ser afadido
para preservar el indicador. Si se requiere almacenar por un
periodo prolongado, la solucibn puede guardarse en un
refrigerador a 4 °C - 10 °C. Una solucién fresca de indicador debe
de prepararse cuando el punto final de la titulaciébn de azul a
incoloro falla al no ser precisa. Si se almacena bajo refrigeracion,
la solucion de almidén debe de ser estable por aproximadamente
de 2 a3 semanas.

Prueba para sensibilidad. Coloque 5ml de solucion de almidén en
100 ml de agua destilada y afiada 0,05ml de solucién 0,1 N de Kl
recién preparada y una gota de una solucién de 50 ppm de cloro
preparada por dilucion de 1 ml de una solucién comercial de
hipoclorito de sodio al 5 % a 1000 ml. El color azul intenso que se
forma se debe disipar por la adicién de 0,05 ml de solucién 0,1 N
de tiosulfato de sodio.

Lauril sulfato de sodio (LSS) > 98 %. Prepare una solucién al 10
% disolviendo 10 g de LSS en 100 ml de agua.

PROCEDIMIENTO PARA ACEITES Y GRASAS

Pese 5,00 g = 0,05 g de muestra dentro de un matraz Erlenmeyer
de 250 ml con tapén esmerilado y agregue 50 ml de la solucion
3:2 de acido acético-isooctano. Agite para disolver la muestra.
Agregue 0,5 ml de de solucidon saturada de yoduro de potasio
(K1), usando una pipeta volumétrica adecuada.
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Permita que la solucién repose exactamente 1 minuto, agitando
vigorosamente por lo menos 3 veces durante el minuto y agregue
inmediatamente 30 ml de agua destilada.

Titule con solucién 0,1 N de tiosulfato de sodio, afiadiéndola
gradualmente con agitacién vigorosa y constante. Continué la
titulacion hasta que el color amarillo ha desaparecido casi
totalmente. Agregue 0,5 ml de solucibn de LSS al 10 % vy
agregue entonces 0,5 ml de la solucion indicadora de almidoén.
Continué la titulacién con agitacién constante, especialmente al
aproximarse el punto final, para liberar todo el yodo de la capa de
solvente. Afada el tiosulfato de sodio gota a gota hasta que el
color azul desaparece.

Conduzca una prueba en blanco de los reactivos diariamente. La
titulacion de este testigo no debe de exceder 0,1 ml de la solucidon
0,1 N de tiosulfato de sodio.

PROCEDIMIENTO PARA MARGARINAS

Funda la muestra en un vaso o recipiente apropiado, calentandola
con agitacibn constante sobre wuna placa eléctrica con
calentamiento suave o0 por calentamiento en un horno a
60 °C — 70 °C. Evite el exceso de calentamiento y particularmente
la exposicion prolongada de la grasa a temperaturas mayores de
40 °C.

Cuando la muestra esté totalmente fundida, quitela de la placa
eléctrica o del horno y permita que se asiente en un lugar tibio
hasta que la porcién acuosa y la mayor parte de los sélidos de
leche se han asentado al fondo.

Decante la grasa fundida en un vaso de precipitado limpio y
filtrela a través de un papel filtro de poro fino en otro vaso de
precipitados limpio. No recaliente para filtrar, al menos que sea
absolutamente necesario. La muestra debe de estar clara y
brillante.
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8.4 Proceda como se indico en el procedimiento para grasas y aceites.

incisos del 7.1 al 7.4.
9 EXPRESION DE RESULTADOS
Valor o indice de peréxido (miliequivalentes de perdxido/1000g muestra)

V.P. (0 I.P.) = (M—T) x N x 1000
Peso muestra en gramos

Donde:
T es el volumen de tiosulfato de sodio de la titulacion del blanco o

testigo;
M es el volumen de tiosulfato de sodio de la titulacion de la muestra, y

N es la normalidad de la solucién de tiosulfato de sodio.
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A.2.1
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A.2.3

APENDICE NORMATIVO A
SEGURIDAD

El isooctano es filmable y es un riesgo de fuego. Sus limites
explosivos en el aire son 1,1 % — 6,0 %. Es toxico por ingestion e
inhalacién. Se debe de contar con una campana apropiada para
usar este solvente.

El 4cido acético en su estado puro es moderadamente téxico por
ingestion e inhalaciéon. Es un fuerte irritante para la piel.

El dicromato de potasio es téxico por ingestiéon e inhalacion. Hay
suficientes evidencias en humanos de Ilas propiedades
cancerigenas del cromo hexavalente, particularmente para el
cancer pulmonar. Esta sustancia es un fuerte agente oxidante y
un riesgo peligroso de fuego cuando se pone en contacto con
sustancias quimicas orgénicas.

SOLUCION DE ALMIDON SOLUBLE

Se recomienda el uso de “Almidén de Papa para Yodometria”
porque este almidén produce un color azul intenso en la presencia
del ion de yodo. El “Almidén Soluble” no se recomienda debido a
que un color azul intenso consistente puede no desarrollarse
cuando algunos almidones solubles interactian con el ion del
yodo. Se recomiendan los siguientes almidones:

Almidén Soluble para Yodometria, Fisher S516-100
Almidoén de Papa Soluble, Sigma S-2630
Almidén de Papa Soluble para Yodometria, J. T. Baker 4006-04

También la solucién de almidoén soluble al 1 % puede comprarse a
algun proveedor confiable de reactivos quimicos.
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A.3 VALORES DE PEROXIDO FUERA DE LIMITES

Si el valor de perdxido obtenido es mayor de 70 hay que usar otro método
cambiando el tipo de solvente ( Referencia Método AOCS Cd 12 - 57) Si la
titulacién es menor de 0,5 ml usando la solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N,
repita la determinaciéon usando soluciéon de tiosulfato de sodio 0,01 N usando
agitacion vigorosa y/o la adicién de solucién de surfactante (LSS).

10 VIGENCIA

La presente norma mexicana entra en vigor a los sesenta dias después de su
declaratoria de vigencia publicada en el Diario Oficial de la Federacion.
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12 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana es parcialmente equivalente a la norma internacional
ISO 3960:2007. El método es basicamente el mismo, aunque la redaccién es
diferente. El objetivo de ambas normas es la determinacién del indice de
peroxido en aceites y grasas vegetales o animales expresado en
miliequivalentes de oxigeno por kilogramo. Los puntos de no coincidencia son:

La masa de la muestra en la norma mexicana es de 5,00 g = 0,05 g, mientras
que la norma internacional fija el peso de la muestra en 5g para para valores
de peréxido mayores de 1 g y de 10 g para valores de peréxido menores a 1.

En la norma internacional se menciona que la aplicabilidad de la misma es para
valores de peréxido de 0 a 30 miliequivalentes de oxigeno por Kg. En la norma
mexicana aplica para valores de peréxido menores a 70.

En la norma mexicana se especifica la normalidad de la solucién de tiosulfato
de sodio como 0,1N; en la norma internacional se especifica 0,01N.

La norma mexicana menciona que cuando el valor de perdéxido obtenido es
mayor de 70, se recomienda hacer uso del Método AOCS Cd 1257 para el
analisis de valor de peréxido en la muestra de que se trate, lo que no se indica
en la norma internacional.

En la norma mexicana se establece que cuando el volumen de solucion de
titulacién 0,1N de tiosulfato de sodio es menor a 0,5mL, se repita la prueba

usando solucién 0,01N de tiosulfato de sodio, que es la especificada en la
norma internacional.

México, D.F., a

El Director General, CHRISTIAN TUREGANO ROLDAN.- Rubrica.



