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INTRODUCCION

Este informe final intenta no sdlo realizar una recapitulacion cuidadosa de las
técnicas de andlisis, sino también realizar una seleccién a conciencia de los
procedimientos que a través del tiempo van sufriendo cambios y modificaciones
debido a los avances tecnoiégicos.

El Analisis Fisico- Quimico de Manteca tiene por objetivo determinar su
genuinidad.

Es para este laboratorio primordial realizar un control de calidad de las
muestras aplicando metodologias de acuerdo al Método Oficial de AOAC vy del
Cadigo Alimentario Argentino (CAA).

Para ello se decidié elaborar un Manual de procedimiento que refleja la
tecnologia aplicada en el laboratorio.

El Manual de procedimiento Fisico - Quimico de Manteca consta de 4 etapas,
que son.

La primera etapa describe en forma generalizada el proceso de elaboracion de
la manteca.

La segunda etapa brinda los contenidos técnicos de la composicion Fisico-
Quimica de la manteca y permite diferenciar las caracteristicas fundamentales

en sus propiedades.
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La tercera etapa proporciona un enfoque sobre metodologias y técnicas
analiticas de acuerdo a los Método Oficial de la AOAC y Codigo Alimentario
Argentino (CAA).

La cuarta etapa nos da un croquis del mantenimiento y calibracidon de

diferentes instrumentos a utilizar en el laboratorio.
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+ ETAPA1

CAPITULO |

TECNOLOGIA MANTEQUERA

1. Tecnologia

1.1 - Preparacion de natas

La manteca se elabora a partir de nata pasteurizada a la que se somete a una
serie de tratamientos encaminados, por una parte, asegurar al producto
acabado una calidad bacterioldgica, fisica- quimica y organoléptica, y por otra
parte a transformar esta materia prima en las mejores condiciones tecnologicas
y econémicas posibles.

1.2- Normalizacién

Esta operacién preliminar consiste en regular la concentracidn de materia grasa
de la nata del 35 al 40% en la elaboracién tradicional y del 40 al 45 % en la
elaboracion continua. Este proceso es cada vez mas necesario puesto gue se
utilizan natas de diversa procedencia cuya concentracion en grasa es variable,
haciendo mas complicado el trabajo de las maquinas y dando lugar a una
multiplicacion de los controles.

1.3- Desacidificacion

Esta operacion es necesaria cuando se quieren pasteurizar las natas

almacenadas cuya acidez pueda plantear problemas en los aparatos de
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calentamiento; para ello se emplean dos técnicas que controlan la acidez de la
fraccion no grasa de 15-20 °D

» Técnica Alfa Laval

Implica una dilucion de la nata acida 16 2 veces su volumen de agua, seguido
de una centrifugacion con objeto de eliminar el agua de lavado y empaobrecer
asi la fase acuosa en componentes no grasos alterados.

» Adicidon de un neutralizante

Como cal o magnesia, aunque en general se utiliza lejia de sosa de un 30- 40
%, por la rapidez de accidn, gran solubilidad y bajo costo.

1.4- Pasteurizacion

Esta técnica se debe aplicar lo mas pronto posible una vez realizado el
desnatado con objeto de limitar el riesgo de alteracion en la materia grasa.

En el caso de las natas de buena calidad, las temperaturas empleadas se
situan entre 90 y 95°C durante 15 ¢ 20 segundos; en el caso contrario se
pueden incluso alcanzar los 105 é 110°C con objeto de inactivar las lipasas
microbianas.

1.5- Desqasificacion

En la industria esta operacion es muy utilizada, realizandose bajo vacio parcial
en dos tiempos:
» 1er desgasificado. antes de la pasteurizacién a una temperatura de 70-75

°C y a una determinada presion, con objeto de eliminar los gases disueltos.
) d
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» 2do desgasificado: realizado después de la pasteurizacion, a una
temperatura de 90-95 °C, su finalidad es limitar el eventual gusto a cocido
de la nata calentada a alta temperatura. Después de esta segunda
desodorizacion la nata se enfria hasta la temperatura en la cual se lleva a
cabo la maduracion.

1.6- Maduracién fisica

La maduracién fisica da lugar a una sclidificacion parcial, dirigida con una

cristalizacién de los triglicéridos

L os objetivos de la maduracidn fisica son multiples, entre ellos podemos citar:

» Conferir 2 la manteca una consistencia correcta teniendo en cuenta la
variabilidad de la composicion de la materia grasa.

» Asegurar el rendimiento conveniente durante la butirificacion limitando las
pérdidas en la mazada.

» Optimizar el flujo de los aparatos

» Rebajar ia humedad de la manteca para permitir eventuales reinyecciones.

1.7 Maduracidn bioldgica

Ekisten varios procedimientos industriales:

» Esquema clasico, con una maduracién bioldégica (del 3 al 6% de
microorganismos lacticos) que permite alcanzar un pH de 4,7 a 4,8. Esta
técnica aun se utiliza, aunque tiene el inconveniente de la menor

conservacion del producto y presenta elevados riesgos de oxidacion y de
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desarrollo de sabores metalicos.
» Esquema mejorado con siembra de microorganismos lacticos después
de una cristalizacion relativamente moderada, completada por resiembras de
microorganismos en un material con alto contenido en extracto seco durante el
amasado o con concentrados de microorganismos lacticos, para ajustar el
contenido de materia no grasa, disminuir el pH y al desarrollo del aroma de la
mantequilla por siembra con microorganismos formadores de diacetilo.
Las cepas utilizadas con mas frecuencia son Streptococcus lactis, y
Streptococcuss cremoris etc.
La presencia de diacetilo en concentraciones del orden de 1 a 1,5 ppm da
buenos resultados, aunque el problema es la produccién de esta sustancia y
su mantenimiento en la mantequilla, ya que puede reducirlo la flora
contaminante.
En las mantequillas de acuerdo a los métodos de la AOAC la maduracion
biolégica tradicional, durante un minimo de 12 horas entre 9 y 15 °C, es
obligatoria.
< ETAPA 2
CAPITULO I
PROCESO DE ELABORACION

2.1- Fabricacién de mantequilla en mantequeras (técnica discontinua)

La técnica de batido tradicional puede parecer algo anticuada comparada con
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las caracteristicas de las nuevas generaciones de batidoras, aunque tiene
interés puesto que en ella se puede comprender los fendmenos de inversion
de las fases de grasa y acuosa, contrariamente a los equipos modernos en los
que el paso de nata(emulsidn del tipo aceite en agua) a mantequilla (emulsion
del tipo agua en aceite) es instantanea.

La tecnologia se puede representar seguin el siguiente esquema:

» Enjuague de la batidora

» |lenado al 50%

*» Rotacion :25 a 35 r.p.m. durante
Sminutos

» Parada la evacuacion de los gases

= Rotacién :24 a 35rpm durante 35 a 45
minutos

» Después del aclaramiento de la ventanilla
continuar dando algunas vueltas, después
parar.

= Evacuacion de ia mazada.

= Afadir agua fria, el mismo volumen que el
de la mazada y rotarde 10 a 15r.p.m.
durante & minutos.

= Evacuacion del agua (posibilidad de
efectuar 2 6 3 lavados sucesivos)

» Rotacién 10 a 15r.p.m. durante 15 a
20 minutos.

» Parado y vaciado de |a batidora

» Envasado.
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En el batido, por efecto de los chogues, se produce un hinchamiento de ia nata
a medida que incorpora aire, traduciéndose en la asociacidon de los gidbulos
grasos en la interfaces aire-fase acuosa, debido a las fuerzas de tension
superficial. Poco a poco las membranas de los glébulos grasos, fragiles por la
maduracion fisica, explotan debido a la accién mecanica y liberan su grasa
ifquida.

Los giobulos grasos se asocian gracias a que manifiestan su propiedad de
hidrofobos en forma progresiva, producida por la salida de la grasa bajo punto
de fusién que hace de argamasa.

Cuando el efecto de los microorganismos existentes en la mantequilla y la
cantidad de grasa exudada, que actua como antiespumante, son suficientes,
se produce un esclarecimiento terminando la inmersion de fases.

Los factores van seguido generalmente de uno o varios lavados que favorecen
la separacion de la mazada inter granular dando firmeza a los granos
mantequilla antes del escurrido.

A continuacién, se lleva a cabo el amasado, que agrupa los granos de
mantequilla en una masa homogénea, e influye en la consistencia de la
mantequilla confiriéndole su estructura fisica definitiva, en la expulsion de la
mazada y del agua excedente, en el control de la humedad, y en la mejor

conservacion, por fraccionamiento de las gotas de |la fase acuosa.
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Esta técnica tradicional ha sido sustituida rapidamente por las batidoras que
han permitido por una parte reducir los costos de produccidn, introduciendo la
continuidad en el proceso de fabricacion, y por otra parte mejorar los
rendimientos y de la calidad del producto.

2.2- Fabricacion de mantequilla en batidora (técnica continua)

El proceso de fabricacion en continuo incluye las mismas operaciones que el
batido clasico, aunque las lleva a cabo sin interrupcidén y en un tiempo
relativamente corto, lo que da ma&s importancia a las operaciones de
preparacién de la nata. La nata es impulsada por una bomba positiva de
caudal regulable a un cilindro de batido por medio de un cono eyector. Este
cilindro contiene un batidor rotatorio provisto de paletas, que produce el
estallido de los glébulos grasos y la salida de ia grasa liquida necesaria para la
aglomeracion de los micro granulos de mantequilla.

2.3- Transferencia y almacenamiento de la mantequilla

La gran variedad de presentaciones y calidades de las mantequillas fabricadas
asi como los horarios del personal han hecho que fuese necesaria la
disociacion completa de los procesos de fabricacion y de envasado.

La mantequilla, a la salida de la batidora, es transportada directamente hacia
silos de gran capacidad que desemperfa un papel regulador, y después se
lleva, mediante bombas volumétrica, a velocidad baja, hacia las maquinas de

envasado a través de tuberias especiales tratada para evitar cualquier
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adherencia.

Las transferencias herméticas son las que hacen que “La mantequilla no se
vea ni se toque y todo se limpie solo”

Las instalaciones aseguran, por medio de dispositivos de regulacion
automaticos sofisticados, una transferencia de la mantequilla sin una excesiva
trituracion, lo que seria perjudicial para la textura del producto daria lugar a
problemas de hojaldrado. En consecuencia, a lo largo de |la cadena que separa
la batidora de la envasadora, la conduccion de la mantequilla debe hacerse a
una presion constante que permita una alimentacién racional sin circuitos
preferenciales y sin perdidas de carga apreciables.

2.4- Normas generales

+ En la elaboracién de la mantequilla sélo se permite adicionar a las cremas,
neutralizantes autorizados y cultivos de fermentos lacticos seleccionados
(Starters) o leche magra acidificada por dichos fermentos, quedando
prohibido agregar a las cremas o a las mantecas aromatizantes basandose
en productos quimicos (diacetilo), fermentos butilene-glicélicos u otros que
no sean lacticos especificos.

 Queda permitido agregar a la mantequilla hasta 6% de sal, o hasta 10% de
sacaras o glucosa, adicién que debera consignarse en rotulo: Mantequilia
salada, mantequilla azucarada.

e Se autoriza el enriquecimiento de la mantequilla con glicidos (maltosa,

10
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lactosa)
Vitaminas, sales minerales y otras sustancias de uso permitido, siempre que
ello se declare en el rétulo.

« La mantequilla que contenga materia grasa ext_raida del suero de queso,
cualquiera sea la proporcién, debera denominarse mantequilla de suero.

+ La mantequilla ya preparada posteriormente se somete a un procedimiento
de mezcla, aireado, lavado y amasado, con el objeto de mejorar su calidad,
se debera expender con la denominacién de mantequilla reamasada.

¢ Queda prohibida la mezcla de mantequillas de distintas procedencias y/o de
diferentes fechas de elaboracién aln cuando en este uitimo caso se trate de

productos de la misma procedencia.

2.5- Envoltura- Envasado

El papel que se utiliza para envolver la manteca y qué este en contacto directo
con debera hallarse en buenas condiciocnes higiénicas (libres de mohos) y no
podra contener sustancias solubles en agua (azucares, dextrina, sales).

Toda mantequilla que se expenda deberd lievar envase de origen con la
rotulacion reglamentaria. Ei fraccionamiento y envase soélo podra hacerse en

las fabricas productoras, en los depdsitos 0 anexo de las mismas.

2.6- Proceso de elaboraciéon de la manteca

11
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Pasteurizada y madurada la crema se procede al batido para romper los
glébulos de la grasa. Al desaparecer el estado globular, la grasa solidifica y se
forman dos fases:

o Una sélida constituida por grasa

o Una liquida, el suero.
Se hace luego un lavado controlado de la grasa con agua purificada y de
manera que nos pierdan componentes aromaticos importantes.
Se procede luego a la homogeneizacion y al cortado en panes. Si se desea se
agrega previamente sal o sacarosa. Agregando el 2% a 3% de sal, como se
disuelve en la fase acuosa remanente (16%), la concentracion salina en ésta
sera de alrededor del 19%. Con la sacarosa ocurre algo semejante.

La composicion de la manteca es |a siguiente:

Agua: del 9,5 % a 14%; maximo 16%,

o Grasa: del 82 % a 88%;

¢ Caseina + lactosa: del 0,5 % al 1,5 %,

+ Minerales : del 0,5% a 5,0% (manteca salada)

¢ Mayores cantidades de agua que las indicadas corresponden a proceso

de elaboracion incorrecto y facilitan la rancidez hidrolitica y cetonica.

2.6.1 Materia grasa

La materia grasa de la manteca es muy compleja, contiene:
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Acidos Grasos

1L

Saturados: Butirico, Caprilico, Caprico, Laurico,
Miristico, Palmitico, Estearico en una proporcion
del 10% al 30%.

Insaturados monoetilénicos en un 36%
Insaturados dietilénicos

CAPITULO I

RENDIMIENTO EN MANTEQUERIA

3.1 Rendimiento

Conocer el rendimiento permite una gestion mas racional y productiva de |a
fabrica asi como controlar las pérdidas y la calidad de la transformacion de la
materia prima en mantequilla. Las formas de expresarlo son muiltiples, entre las
que citaremos:

« El factor de rendimiento

Peso de mantequilla fabricada/peso de grasa
utilizada = 1,16a 1,18

Valor tedrico = 100/82= 1,21

13
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+ Rendimiento mantequero
Se refiere a la cantidad de manteca fabricada a partir de 100 litros o 100kg de
leche.

Con las concentraciones grasa siguiente:;

k Nata ik

Leche desnatada
Mazada
[Mantequilla ___

Se obtiene un rendimiento tedrico del 4,8%

« Balance de grasa o rendimiento real:

MG que sale = grasa contenida en el peso de mantequilla fabricado/ MG que

entra = grasa contenida en las natas compradas o producidas

Es del orden del 97% al 98% y las pérdidas se elevan a un 2-3 %, estas
pérdidas son de dos tipos, las determinadas o conocidas, que integran las
pérdidas debidas al desnatado de la leche, a la grasa de la mazada y a la
precision de los métodos analiticos, y las pérdidas indeterminadas, cuyo
conocimiento es interesante para poder limitarlas, que integran las perdidas
debidas a las superficies y a los errores de analisis. Estas pérdidas

indeterminadas, expresadas en porcentajes de grasa representan el indice

14
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VAILLANT que oscila entre 0,5-1%.
CAPITULO IV
DEFECTOS Y ALTERACIONES

4.1- Defectos

La materia grasa de la leche esta sujeta a alteraciones fisico- quimicas cuya
importancia crece con las condiciones actuales de produccion y de recogida de
la leche. Ademas, junto a estos fenomenos, pueden aparecer otros defectos
mas 0 menos importantes.

o Defectos externos

Se observan sobre todo por las coloraciones diversas existentes en la
superficie de la manteca, debidas a una desecacion superficial 0 a la
proliferacion de bacterias, levaduras o0 mohos.

» Defectos en el cortado

Se traducen en la presencia de alvéolos de aire o anomalias de color, como
puntos amarillos debidos a la materia grasa desestabilizada, puntos blancos
debidos a particulas de caseina floculada o jaspeados debido a un reparto
irregular de agua, como en las mantequilla saladas.

» Defectos de estructura

Como un mal reparto del agua debido a un amasado defectuoso, aspecto

aceitoso debido a un exceso de grasa liquida, con aspecto granuloso debido a

15
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una cristalizacion excesivamente lenta o aspecto hojaldrado debido a la
presencia de aireo a la fatiga mecanica de la mantequilla entre su transferencia
y su envasado.

s Defectos de consistencia

Manteca dura debida a una solidificacion muy rapida de la grasa, o manteca
himeda por un exceso de grasa se bajo punto de fusién o solidificacién
insuficiente.

+ Defectos de aroma y sabor

Pueden deberse a una fijacion de olores o de sabores por la leche durante su
produccion, entre los que podemos citar el clor a establo, a heno, a remolacha,
etc. Incluso, |la presencia de una flora contaminante puede ocasionar defectos
de aroma y sabor. También influir problemas de fabricacion, que pueden
introducir anomalias en la manteca como:

» Gusto a cocido: temperatura y duracion del tratamiento térmico de las natas.
Gusto acido: como levaduras, técnicas de lavado y amasado.

Gusto a queso: debido a la edad de la nata antes de su tratamiento.

Gusto a levadura: alteraciones de origen microbiano.

Gusto a yoghurt: elevado contenido de acetaldehido.

v Vv ¥ V Y

Gusto metalico: oxidacion de la grasa, pH excesivamente bajo, exceso de

Fey Cu.

16 .
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ALTERACIONES DE LA GRASA LACTEA

4.2- Alteraciones

Estas alteraciones ponen de manifiesto la capacidad de conservacion de una
manteca y las condiciones de su almacenamiento en la medida en que
aparezcan en un plazo mas o menos largo.

» Lipdlisis

Es_una reaccion que consiste en la hidrélisis enzimatica de los enlaces ester de
los triglicéridos liberando acidos grasos libres, responsables del gusto rancio. A
pesar de la existencia de lipasas naturales en la leche, el peligro proviene ante
todo de la proliferacion de microorganismos psicotrofos y sobre todo de sus
enzimas lipoliticos y proteoliticos termorresistentes.

Por otra parte, los ataques bacterianos de grasa de la leche se ven reforzados
por las alteraciones mecanicas de los glébulos grasos durante ia recogida de la
leche en el tambo, el transporte de cisternas vy la transferencia en las fabricas.
Se ha podido comprobar el papel anti-lipolitco de la hierba, y la
responsabilidad de dichos defectos de las leches procedentes de la etapa final
de la lactacion, por lo que se aconsejan el agotamiento precoz.

Con este contexto, se pueden mejorar las relaciones existentes entre la
produccion y la transformacion respecto a las condiciones de recogida (higiene)

y conservacion de la leche en la granja (velocidad y nivel de enfriamiento) con

17
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objeto de limitar los riesgos de lipdlisis de las leches y, consecuentemente, de
las natas y las mantequillas.

+ Oxidacién

Esta reaccién quimica tiene lugar durante el almacenamiento de las
mantequillas, y consiste en la formacidon de peroxido cuya degradacion libera
aldehidos y cetonas generadores del gusto a rancio.

Este defecto se acentia cuando el pH es demasiado elevado, por ejemplo,
cuando la maduracion bioldgica ha sido excesiva, por la presencia de
catalizadores metalicos como el hierro y el cobre, por exposicidn prolongada a
la luz, por estar el producto en contacto con el aire (se aconseja la hermeticidad
del embalaje), o por su contenido en diacetilo 6 en cloruro de sodio.

s ETAPA3

CAPITULO YV

COMPOSICION Y PROPIEDADES FISICO- QUIMICAS

MANTECA

5.1- Definicién

Con la denominacion de manteca(o mantequilla para la exportacion) se
entiende el producto obtenido por el batido y amasado u otro procedimiento
autorizado, de la crema extraida directamente de la leche y pasteurizada de

conformidad a las técnicas previstas por el presente o las que se autoricen,

18
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previo proceso de maduracién.
5.2- Constitucién

La manteca debera contener:

Composicion Quimica

Porcentaje

fiGrasa butirométrica

80%

flagua

16%

Caseina y lactosa

2%

1 Cloruroc de sodio

2%

jlIndice de saponificacion(Kosttorfer)

No sera inferior a 218, ni superior a 232

tlIndice de Reichert-Wolny

23 y32

| Desviacion butirorefractémetro

QOscilara a 45°C entre 40°C y 43°C

5.3- Clasificacion

No mayor de 2%

Para la clasificacion de la manteca se aplicara la siguiente escala de puntos:

Sabor y aroma

50 puntos (maximo)

Cuerpo y textura

25 puntos{maximo)

Color

10 puntos (maximo)

Salado o sin sal

10 puntos (maximo)

Presentacidén y embalaje

5 puntos{(maximo)

100 puntos

Las mantecas que responden a las exigencias del presente, segun el puntaje

obtenido, se clasificaran como:
o Calidad extra: cuando rednan 92 puntos o mas
o Calidad primera: cuando rednan 89 a 91 puntos

o Calidad segunda: cuando reunan 85 a 88 puntos
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o Calidad tercera: cuando rednan menos de 85 puntos, debiendo ir

acompariada de la leyenda” No apta para el consumo directo”

5.4- Caracteres organolépticos

Color:

El color de la manteca genuina, fresca y de buena calidad varia del amarillento
al amarillo palido.

Cuando la manteca tiene algunos dias de envasado, el color es uniforme,
presentandose mas intenso en la superficie del pan que en el centro. Cuando
no es uniforme o se encuentra marmolado o con manchas de diversos colores
se debe sospechar de contaminaciones bacterianas y /o alteradas con
sustancias grasas extrafas o por agregado de colorantes.

Olor:

Normalmente tiene olor aromatico y agradable, por la presencia de ésteres
butiricos y del acetilo. Una disminucién o falta de estos olores puede deberse a
adulteracion con otras grasas comestibles o tecnologia inadecuada.

La presencia de olores extranos, desagradables, rancio, etc., son mas
facialmente detectables calentando la muestra a 40-45°C y centrifugando.
Sabor:

Debe ser agradable y dulzaino

Se debera anotar si el sabor es rancio, a pescado (formacion de trimetilamina),
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amargo etc.
Aspecto:
Cuando se corta la manteca de buena calidad su masa esta unida, lisa,
compacta y de corte homogéneo.
El aspecto de la manteca esta intimamente ligado al cuerpo y la textura de la
misma.
Una muestra de buena calidad tiene cuerpo firme, sin huecos y textura plastica,
homogénea.
Cuerpo:
Se anotara si es:
o Firme, sin huecos
o Muy firme: dura
o Débil que se ablanda faciimente
Textura
Puede ser
o Normal: plastica y homogénea
o Harinosa: aspera al paladar
o Arenosa: con particulas sélidas no disueltas
o Acuosa: con formacion de gotas de agua al corte

o Lechosa: exuda liquido de aspecto lechoso
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CAPITULO VI

PROCEDIMENTOS TECNOLOGICOS EN EL LABORATORIO

6.1- Métodos de Muestreo

Todos los métodos de muestreo y preparacion de la muestra para el analisis
como los procedimientos analiticos que se describen son vélidos también para
la margarina.

La composicion de la periferia de un rollo de mantequilla es distinta en la zona
central, o que crea un problema en el muestreo. Se cita algunos métodos

adoptado por la AQAC.

6.2- Procedimiento de muestreo METODO OFICIAL DE AOAC 930.31

A)Tubos o rollos de mantequilla

+ Introducir en toda su longitud, un muestreador de mantequilla (calador),
desde un punto situado en las proximidades del borde superior (0 en una
esquina si se trata de una pieza cubica) atravesar el centro hasta otro punto
situado en una posicion diagonalmente opuesta. Girar en forma completa.
Extraer.

¢ Colocar la punta del aparato de muestreo sobre la boca ancha del recipiente
colector de muestra. Transferir inmediatamente la mantequilla retirada,

cortar en secciones de 7,5 cm con la ayuda de una espatula especial.
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Repetir la operacidon de muestreo aproximadamente dos veces,
introduciendo el aparato de muestreo en puntos equidistantes del primero.
Trasvasar la muestra en el mismo recipiente colector.
Evitar incorporar a la muestra adherida a la superficie externa del aparato
de muestreo.
Limpiar y secar el toma-muestras antes de efectuar un muestreo.
No calentar el toma-muestras si la porcidn de mantequilla se encuentra a
una temperatura por encima del punto de congelacion. En caso que la
mantequilla es mas dura calentar el mismo hasta la temperatura mas alta
pueda soportar la mano.
En caso de mantequilla congelada, ablandar, si la dureza es tal que no
pueda perforarse, dejandola reposar a temperatura ambiente durante 24
horas.
Cuando la partida a muestrear esté envasada en recipientes de
considerable tamafo, muestrear:

v" Un recipiente por cada partida de batido si a partir de la

misma se llenaron 9 envases.
v Dos recipientes si se llenaron de 10-14 recipientes por
partida batida.
v Tres recipientes si cada partida a dado origen a mas de

14.
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¢+ Nunca debe muestrearse al menos de 2 unidades por lote a analizar.

B) Pastillas de mantequilla

¢+ Tomar una muestra de cada caja y muestrear un nimero equivalente a la
raiz cuadrada del compone el lote, con un minimo de tres muestra y un
maximo de 25 muestras.

¢ Silas cajas a muestrear llevan indicado el nimero de partida de batido, o el
lote a que pertenecen, tomar muestra de todos ellos.

+ Si el peso de las pastillas no es inferior al medio kilo, dividir diagonalmente

en 4 partes y tomar dos de los cuartos opuestos.

Recomendaciones

+ Cuando se presenta la muestra en envases pequefos, se retiran unidades
completas.

+ Si se presenta en cilindros u ofros envases grandes, obtener la muestra
usando un calador que se introduce en forma diagonal, de arriba hacia
abajo. El material asi obtenido colocar en frascos de boca ancha, de color
caramelo preferentemente, y al abrigo del aire.

¢+ Puede suceder que el Inspector o Técnico encargado de la toma de
muestra considere, por razones especiales, la necesidad de obtener una
muestra representativa y solicite ablandar la masa total a 30-35 °C.

Homogeneizar con espatula o agitador mecanico. Extraer la cantidad de
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muestra necesaria.

C) Recipientes Para Guardar Las Muestras

¢ Utilizar recipientes de vidrio que no permitan el intercambio de agua con el
ambiente,

6.3- Conservacion de la muestra

¢ Conservar las muestras bajo refrigeracion y enviar al laboratorio en
heladeras portatiles (o similar) para garantizar el estado de conservacion.

6.4- Tratamiento de la muestra METODO OFICIAL DE AQOAC 938.05

¢ Para ablandar la muestra contenida en el recipiente, calentar en un bafio de
agua a la temperatura mas baja que permita lograr el objetivo perseguido, y
no a temperaturas mayores de 39°C.

¢ Evitar sobrecalentamiento que produciria una rotura de emulsion.

*

Agitar a intervalos frecuentes durante el proceso de ablandamiento para
reincorporar al conjunto cierta cantidad de grasa que pudiera separarse y

para comprobar la fluidez de la muestra.

*

Alcanzar la consistencia dptima es cuando la emulsién continua intacta
pero es los suficientemente fluida como para evidenciar facilmente, casi

inmediatamente, el nivel aicanzado por la muestra.

*

Retirar del bafio y agitar vigorosamente a intervalos frecuentes, o colocar el

recipiente en un agitador mecanico.

*

Continuar agitando hasta que la muestra se enfrie. Esperar que adquiera
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una consistencia cremosa y deje evidenciar faciimente su nivel.

+ Tomar y pesar de inmediato alicuotas para el analisis.

6.5- Determinacién de humedad

Método rapido

Es un método rdpido de Screening, no exige disponer de una balanza

analitica, en manos de un técnico experimentado permite obtener resultados

que concuerden en 0,1 % con los obtenidos por el método oficial de

desecacion en la estufa.

Instrumentacién

Balanza sensible a 0,05 6 0,1Cg

Procedimiento

¢ Pesar rapidamente 10 g de manteca en un vaso de precipitacién de 100ml,
previamente tarado.

¢+ Calentar , agitar constantemente con ayuda de unas pinzas para evitar el
sobrecalentamiento. Evitar que salpique y perder parte de la muestra.

¢ Cuando haya dejado de expulsar vapores, calentar con precaucién hasta
gue el residuo empiece a decolorarse.

¢ Enfriar en un desecador. Pesar

¢ Calculos.
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Porcentaje de agua = Peso de muestra desecada X 10

6.6- Determinacién de humedad METODO OFICIAL DE AOAC 938.116

En conjunto éste y los métodos que siguen, permiten determinar e} contenido

de agua, materia grasa, caseina, cenizas y sales muestra de mantequilla.

Procedimiento

+ Pesar entre 1,5y 2,5 g, en una capsula de_porcelana previamente tarada.

+ Desecar a peso constante en una estufa mantenida a la temperatura de

ebullicion del agua.

+ Considerar como contenido en agua las pérdidas de peso experimentadas.

6.7- Determinacién de materia grasa METODO OFICIAL DE AQAC 938.06

Método indirecto

Procedimiento

¢ Agregar al residuo deshidratado contenido en la capsula de la
determinacion de humedad, aproximadamente 15ml de éter de petrdleo.

+ Remover el residuc con una varilla de vidric de extremo aplanado.

+ Transferir el contenido a un crisol Gooch de asbesto, tarado y adaptado a

un matraz de filtracion por succion.
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¢ Lavar el residuo de la capsula, recoger los lavados en el crisol. Utilizar para
ello un frasco lavador con éter de petrdleo y para liberarlos de grasa. Lavar
la capsula y el crisol con unos 100ml de disolvente.

¢ Desecar el crisol y su contenido en una estufa a 100 °C. hasta peso
constante.

¢ Repetir el lavado con 25 ml de éter de petroleo. Desecar hasta peso
constante.

+ Repetir el lavado con 25 ml de éter de petréleo hasta que los nuevos
lavados no lleven pérdidas de peso significativas.

+ Calculos

% % de grasa = 100- (% de agua + % de residuc)

A veces se utiliza el término “Porcentaje de cuajada y sal” para desighar al
residuo que permanece en el crisol.

Método directo

Se trata simplemente de la extraccién del residuo seco de las determinaciones
de humedad con éter de petrdleo 0 con éter etilico anhidrido, seguida de una
filtracidon del extracto, recogido el mismo en un matraz tarado, evaporacion de

disolvente, desecacién del residuo a 100 °C. Pesar.
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6.8- Determinacidon de Caseina, Cenizas, Sal METODO OFICIAL DE AOAC

920.117

Determinacion del contenido en caseina, cenizas y sal

+

Cubrir el crisol gue contiene el residuo de la extraccion de grasa, obtenido
por el metodo indirecto.

Calentar al principio suavemente, graduar la temperatura en un rango de <
500°C.

Retirar la tapa y continuar calentando hasta obtener un residuo de color
blanco.

Enfriar en un desecador. Pesar.

Considerar como Caseina el peso perdido, como cenizas el residuo que
queda en el crisol.

Transferir el contenido del crisol a un vaso de precipitacion de 100ml,
arrasfrarlo con agua, afiadir unas gotas de NO3H.

Determinar Cloruros por Volumetria Método de Volhard de acuerdo al
Método Oficial de ACAC 915.01 o por Gravimetria aplicando el método

Oficial ACAC 928.04
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6.9- DETERMINACION DE SAL EN MANTECA METODO OFICIAL DE

AOAC 960.29

REACTIVOS

A- Solucién indicadora de Cromato de potasio

¢ Pesar en una balanza analitica 5 g de CrO4K, en un vaso de precipitacion
de 250 ml de capacidad.

¢ Adicionar agua destilada, disclver, agitar con una varilla de vidrio.

+ Anadir una Solucion saturada de NO; Ag hasta que se forme un ligero

precipitado rojo permanente. Filtrar y diluir a 10ml.

¢ Trasvasar a un recipiente de color topacio. Rotular.

B- Solucién patrén de Nitrato de plata 0,1N
¢ Pesar en una balanza analitica una determinada cantidad de nitrato de
plata utilizando un vaso de precipitacion de 250ml

¢ Agregar en agua exenta de halégeno, disolver, agitar con una varilla de

vidrio hasta obtener una solucidn limpida.

¢ Llevar a 1000m! en un matraz aforado.

Nota
¢ Utilizar material de vidrio esmeradamente limpio.

¢ Evitar el contacto con el polvo
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+ Conservar en la oscuridad en frasco color ambar y con tapon de vidrio.

NORMALIZACION

¢ Pesar con precisién unos 0,3 g de Cl K, recristalizado tres veces a partir de
agua y desecado a unos 500 °C hasta peso constante. Transferir con 40mil
de agua a un matraz de 250ml, provisto de tapon de vidrio.

¢ Agregar 1 mi de la disolucion indicadora de CrO4K; y titular con la
disolucion de NOs3Ag hasta |a aparicibn de un color rojo pardo apenas
perceptible.

¢ Titular de igual modo 75ml de agua con 1ml de la disolucién indicadora de
CrO4K> hasta el primer punto de viraje.

+ Restar ¢! titulo del Blanco del KCI, calcular la normalidad de la disolucion

de NOsAg del siguiente modo:

N = g de KCI X 1.000/ m! de AgNO3X 74,555

PROCEDIMIENTO

¢+ Pesar 5g de muestra en un Erlenmeyer de 250ml.
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+ Adicionar 100mi de agua destilada hirviendo. Esperar entre 5- 10 minutos,
¢ Agitar en forma circular con una varilla de vidrio, hasta que la temperatura
descienda a 50-55 °C.

¢ Agregar 2ml de la solucién de K:CrQs (A), titular con la solucién

normalizada de 0,1N de NO3Ag hasta obtener el viraje del indicador.

+ Calculos

%NaCl = ml de AgNGs 0,1 N X0,585/ g peso de la muestra

6.10- Acidos volatiles solubles e insolubles en agua

La composicion acida de la grasa de Manteca es extremadamente variable.
Consta principalmente de acido oleico, palmitico, estearico, miristico, laurico,
caprico, caprilico,caproico y butirico, mas otro que se encuentra en pequenas
proporciones.

El amplio rango de variaciones de los valores fisicos y quimicos de la fase
grasa en condiciones normales, hace mas dificil la deteccién de adulteraciones.
La mayoria de los métodos empleados para determinar la genuinidad de una
grasa de manteca se basan en la presencia de relativamente altas
concentraciones de glicéridos que poseen acidos arrastrables con vapor de
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agua y solubles en la misma particularmente el butirico, responsable de valores
altos del indice de Reichert- Meiss|-Wollny. Este conjuntamente con el indice
de Polenske se utiliza cominmente para determinar la proporcién de otras
grasas en manteca .

En el caso que el producto graso sea margarina, el pequefio contenido de
glicéridos de bajo peso molecular se refleja en indice de RMW y Polenske
sustancialmente menores, 10 que permite detectar la sustitucion fraudulenta de

Manteca por éste producto o mezcla de ambos.

6.11- indice de REICHERT-MEISSL-WOLLNY

i Se define como el nimero de mi de HONa 0,1N
requeridos para neutralizar los acidos grasos
volatiles y solubles en agua a 15°C, provenientes
de 5 gramos de materia grasa.

Material a utilizar

+ 1 Aparato de destilacion para acidos grasos volatiles
¢+ 1 Bureta de 25ml

+ 1 embudo de aproximadamente 6cm de diametro

4+ 2 Erlenmeyer de 250m

1 matraz aforado de 110ml

>
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+ 1 pipeta graduada de 5ml

+ 1 pipeta de doble aforo de 100mi

¢ 2 probetas de 50ml.

Reactivos

+ Glicerina

¢ NaOH (1+1)

¢+ Agua recientemente hervida

¢ S04H2 (1+4)

¢ Solucidon Normalidaza de NaOH 0,1N
¢ Solucion de Fenoftaleina al 1%

+ Papel de filtro banda blanca.

6.11.1- Tratamiento de la muestra

L.a manteca o Margarina, contenida en un recipiente de vidrio, se fluidifica en
estufa o bafio de agua a no mas de 39°C, agitar ocasionalmente sin llegar a
romper la emulsion y continuar agitando hasta que se enfria y toma
consistencia de crema.

Cuando las determinaciones requieren el uso de fase grasa dei producto, las
muestras se preparan de la siguiente manera:

+ Colocar una determinada cantidad de |la crema obtenida en el paso anterior

en un vaso de precipitaciéon
¢ Calentar en una estufa g 50°C hasta que se separan las dos capas, la
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inferior formada entre otras sustancias por agua, caseina, lactosa, vy la

superior donde se encuentran las grasas que se puede extraer por succion.

6.11. 2-Procedimiento

L 4

Pesar exactamente 5 g de grasa de manteca en un balén de 300ml. Limpio
y seco.

Agregar 20ml de glicerina, homogeneizar, adicionar 2ml de solucién acuosa
de HONa (1+1).

Calentar sobre tela de amiantb, (saponificacidn completa aproximadamente
5-10 minutos), la mezcla se vuelve compietamente clara. Si se observa
formacion de espuma agitar con rotacion suave. No deben quedar restos de
grasa en las paredes del recipientes.

Dejar enfriar a 100°C durante 5 minutos, disolver el contenido con 135mi de
agua recientemente hervida, poco a poco para evitar formacion de espuma.
Agregar 50mi SO4H2(1+4), trozos de piedra pémez. Apoyar el baldén sobre
una tela de amianto agujereada en el centro.

Destilar empleando el aparato que especifica segun las normas.

Se recogen exactamente en matraz aforado 110ml (la llama se regula
como para obtener los 110ml en 30 minutos a partir de la primera gota que
condensa ).

Mezclar bien el destilado, sumergir casi por completo en un bario de 15°C.

Filtrar por papel seco (reservar el residuo recogido en €l)
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+ Tomar 100ml de filtrado. Titular con solucién de NaOH O0,1N usando
fenoftaieina como indicador , hasta obtener un viraje del indicador.

¢ Calcular segun la definicion del indice

+ Calculos

Peso de muestra: a g

VVolumen de NaOH 0,102N : b ml

Correccion de la normalidad:

B ml X 0,12 N=Vol. X0,1N
Vol. =C ml

Para agM -—-—---
5gM -—mume = D' ml de NaOH 0,1N

6.12- INDICE DE POLENSKE

Se define como
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& El numero de ml de NaOH 0O,1N requeridos para
neutralizar los acidos grasos voldtiles, insolubles a 15 °C,
pero solubles en alcohol, destilados de 5gramos de
materia grasa.

Material

1 Bureta de 25ml.

1 Erlenmeyer de 125 ml

Reactivos

Solucion normalizada de NaOH 0,1N

Soluciéon de fenolftaleina al 1%

Alcohol etilico neutro

6.12.1 -Procedimiento

L 4

Quitar el remanente de acidos solubles lavando el papel de filtro con tres
porciones de agua a 15°C.

Pasar previamente por el refrigerante y por el colector.

Recibir el destilado en Erlenmeyer limpio de 125 mi, se disuelven los acidos
insolubles con tres porciones de 5ml cada una, de alcohol neutro de 96°,
también pasar por refrigerante y el colector.

Titular con solucién valorada de NaOH 0,1N usando fenolftaleina como

indicador
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¢ Calcular

Calculos

Peso de la muestra: a gramo
Volumen de NaoH 0,102: B mi

Correccién de Normalidad:

BmlX0,1702 N = Vol. X0,1N
Vol. =C ml

SgM e X= 1,47 ml de NaOH 0,1N

-{ IRMW POLENSKE
-1 24-32 ml de NaOH 1,5- 3,56 mi de NaOH

Nota:

¢ En virtud de que la recuperacion en el destilado de acidos arrastrables no
es cuantitativa, es menester respetar rigurosamente las condiciones
operativas a fin de obtener resultados comparables.

¢+ Esta etapa de acidificacion debe realizarse rapidamente a fin de evitar
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péerdidas.

6.13- INDICE DE SAPONIFICACION

Es una medida aproximada del peso molecular medio de los acidos grasos y
tiene importancia a los fines del establecimiento de genuinidad.
Se expresa en mg de KOH requeridos para saponificar 1 gramo de materia

grasa (incluye a los acidos libres y esterificados).

Material
+ 1 bureta de 25ml
¢ 2 erlenmeyer de 250ml. Con tubo pararrayo

¢+ 1 pipeta doble aforo de 25mi.

Reactivos
¢+ Solucion alcohdlica de KOH 0,5N
¢ Solucién de HCI 0,5N Valorado

¢ Solucién de fenoftaleina al 1%

6.13.1 Procedimiento

¢ Pesar exactamente 2,00-2,500 g grasa de manteca en un erlenmeyer de

250ml, con boca esmerilada.
+ Agregar con una pipeta doble aforo 25ml de la solucién alcohélica de KOH

+ Conducir paralelamente un blanco con el reactivo usando la misma pipeta.
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¢ Conectar al erlenmeyer un tubo condensador a reflujo , calentar en el bafio
de agua hirviente, agitar hasta que la grasa esté completamente
saponificada( 3040 minutos).

+ Enfriar y titular con HCI 0,5N, agregar gotas de fenoftaleina como indicador.

¢ Calcular

(VB -Vm).N ) HC|. Meq KOH.1000= B mg de KOH

Valor normal: 210- 230 mg KOH/g muestra

6.14- Ensayo cualitativo de Rancidez Oxidativa

Las grasas y los aceite por accién de diversos factores fisicos o biologicos
(disponibilidad de oxigeno, presencia de ciertas enzimas y metales, accién de
la luz, calor y humedad, etc.) sufren procesos de rancidez oxidativa.

Este fenémeno quimico puede detectarse, aun en las primeras etapas, por
medio de una reaccién rapida y sencilla.

6.15- Ensayo de Kreiss

Se basa en la produccion de un compuesto rojo debido a la reaccién
extremadamente sensible entre floroglucina y una sustancia presente en las
grasas rancias: el aldehido epidrinico.

Materiales

¢ 3 pipetas de 5 mi.
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¢+ 1 tubo de ensayo con tapa
Reactivos
+ HCI concentrado

+ Solucidn de floroglucina al 1 % en éter etilico

Procedimiento

¢ Travasar 5 g de manteca y 5 ml de HCI concentrado a un tubo de ensayo
provisto de un tapon. Tapar y agitar vigorosamente durante 20 segundo.

¢ Agregar 5 ml de la solucién de floroglucina en éter. Agitar durante 20
segundo.

¢ Al pasar 10 minutos observar |a coloracién.

¢ Sila grasa esta rancia, la capa inferior acida toma un color, rosa, violaceo o

rojo {descartar colores amarillos o naranjas).

*» Etapad

CAPITULO VII

MANTENIMIENTO Y CALIBRACION DE EQUIPOS

7.1- Balanzas

De acuerdo al método de andlisis seleccionado para cualquiera de ellos
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necesitara  utilizar balanza analitica para determinar masas.

» Todas las balanzas se revisan, limpian y calibran cada seis meses
aproximadamente.

» Debe existir un cuaderno o planilla en la queda asentados estos
procedimientos.

» Las balanzas se calibran cada mafana con pesas. Las pesas a utilizar
dependen del modelo de balanza. Habiendo pesas patrones de 10g.
,50g. , 100g., 5C0gq., y 1000g.

» En el laboratorio de lactologia hay dos balanza :

Balanza Analitica METTLER — MAX: 160g ; D 0,01m

Balanza Analitica digital METTLER AE240 de muy alta precision y

sensibilidad.

_7.2- Peachimetro

El medidor de pH basico debera tener una capacidad para medir pH
comprendidos entre 2- 14. El mismo debe ser estandarizado antes de su uso
cada dia y asentar los datos en la planilla de registro asignado a tal fin.

Los amortiguadores de pH 4, pH 7 y pH 10 deben utilizarse para calibrar el
peachimetro y debe hacerse cualquier ajuste de compensacion de
temperatura.

Descripcion de Instrumento titulador automatico y peachimetro Orion

EA 940
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El sistema de Auto guimico Orion 960 ofrece una variada gama de técnicas

analiticas, de técnicas sofisticadas de incrementos de volumen para la

simple deteccion del punto final de titulaciones.

El sistema es facii de entender, con un display de 40 caracteres

alfanumericos que posee el ORION EA 940 pH/ISEMetro

El ORION 960 consiste del mdédulo 960 ORION y un EA 940 pH/ISE- Metro,

que se sitda por encima de la base del médulo 960.El médduio consiste de un

microprocesador, que controla el sistema, un Autodispenser, una torre de

electrodo. E| EA 940 provee ei display el teclado de |la informacion.

Los paneles de frente

El EA 940 Metro pH/ISE Metro es el corazon del sistema Auto quimico del

Orion 960

Calibracién con amortiguadores de pH

Se debe contar con los buffer perfectamente identificados con fecha de

preparacion y vencimiento.

Para una operacion rapida , es posible estandarizar el electrodoc a pH

solamente (un punto de calibracion), pero es mejor calibrar en dos puntos.

Procedimiento

1. Enjuagar el electrodo con agua destilada, sumergir el extremo del
electrodo 2,5 ¢cm en un vaso de precipitacion conteniendo la solucion

buffer de pH 4,00, pulsar el comando del agitador y dejar que se
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estabilice el electrodo
2. Secuencia que debe seguir es la siguiente
Display pulsar
Operador ment yes
Calibrate 1pH 2nd funcion, Then 2
Presionar e! boton de acuerdo a lo expuesto en el punto 2 | esta equipado
con un indicador de lectura estable. En |la pantalla parpadeara 4,00 hasta la
estabilizacion del electrodo.
Cuando el 4 dejo de parpadear la calibracion puede ser confirmada.
Aguardar unos segundos.
Aplicar |la misma secuencia para el buffer de pH 7,00 y 10,00,
Tener la precaucién después de cada medicion enjuagar el electrodo con

agua.

_7.3- EUNCIONAMIENTO GENERALES del MB200

Este instrumento nos permite determinar humedad, para utilizarlo hay que

seguir los siguientes pasos:

El programa caracteristica de MB 200 ha sido seleccionado con un menu de 4
etapas basicas:

s Método normal

% Método autosecado

< Programa temperatura multipies y opciones
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La etapa menu podré ser seleccionada usando los botones Ay v. Los
parametros deseados seran también seleccionados ajustando los botones Ay
v. Manteniendo apretado cualquiera de ellos cambiara los valores mas
rapidamente.

El botén select confirma la eleccién exhibido en el display superior y acciona
tanto como la funcidn seleccionada, salva o ingresa.

El botén cancel suprime la dltima medida seleccionada en el display. Puisando
el botdn cancel tres veces restaura el mend y programa hacia la conduccion de
estado normal.

Start permite comenzar el ensayo programado.

Stop interrumpe cualquier ensayo en marcha y apaga el calentador.

Print comienza a ordenar la impresion, a publicar datos exhibidos en el display
inferior a través del Rs-232-port.

El botdon on tare

Periodo de calibracion
Si después de colocar un peso calibrado en la plataforma 6 se hace evidente

que necesita una nueva calibracion, proceder de la siguiente forma:

1- Levantar el capuchén del descante £ encender |a balanza pulsando &

R

dejarla que entre en calor, sin peso sobre la plataforma & por lo menos 30
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minutos.

2- Mantener presionado ‘8 12. Soltar cuando aparece sobre el display

inferior § cal.

Coe, 0 g mostrando esto en el display.

Esto indica no pesar ahora mismo sobre |a plataforma &.

3- Presionar ¢ 3 12 nuevamente y —-C-—-- seguido por

Mostrando lo siguiente:

4- Colocar la pesa patrdn estandar 200g ASTM class; sobre el centro de la
plataforma

6 vy cerrar el capuchon del desecante.

5- Pulsar pg 12 y -——C-—— seguir hasta que muestre en el display lo

siguiente :
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200,00 gramos.

6- Retirar [a pesa calibracion.

Linealidad Y Medicion — Procedimiento De Calibracién

1- Levantar el capuchon del desecante i encender la balanza pulsando

= dejar entrar en calor, sin pesar sobre la plataforma ﬁ esperar, por lo menos

=
i

30 minutos.,

2- Apagar la balanza pulsando 88 §1

e

3- Tener presionado @

) soltar cuando aparece sobre el display inferior &
-C-
Mostrando :

C......... 0 gindicando

4- Momentaneamente pulsar &
5- La balanza muestra en el display
C 100g.

4 sobre el

6- Colocar la pesa de 100g ( pesa patron estandar) ASTM

centro de la plataforma 6 y cerrar el capuchén del desecador 1.

7- Pulsar momentaneamente
C 200 g exhibe en el display

Eliminar los 100 g pesa calibracion luego colocar pesa calibracion de 200g en
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el centro de la plataforma y cerrar la tapa del desecante.

8- Nuevamente pulsar momentaneamente §

9- Esperar hasta que es exhibido 200,00 gramo en el display, lo cual indica
que la balanza esta ahora calibrada.

10- Trasladar la calibracidon peso, tu balanza esta lista para pesar y determinar

humedad.

PARA PESAR

1- Encender la balanza pulsando i en el display inferior
¥ muestra aproximadamente por 3 segundos lo siguiente:
© 1888888 % —
=

.

2- Restar |a tara al pesar en |la balanza al pulsar §

3- Levantar el capuchén del desecante 1 y pesar una masa desconocida
sobre el centro de la plataforma E El peso sera mostrado en el display. El
indicador de estabilidad (°) en el display inferior 9 se muestra iluminado
cuando la medicidn es estable.

4- Pulsar off.

Nota

Determina sobrecarga u bajacarga indica error puesto que es exhibido en el

display inferior §.
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Tarar
1- Pulsar & hasta obtener una lectura cero en el display inferior.
2- Levantar el capuchén del desecante &, colocar un recipiente vacio sobre el

centro de la plataforma 8 . El peso sera mostrado en el display.

Pulsar y hasta que muestre nuevamente cero en el display. El
peso del recipiente sera registrado automaticamente en pesadas siguientes.
Cuando los objetos sean colocados en el envase sdlo el peso de estos

objetos seran mostrados en el display.

Cuando el envase y su contenido sean removido desde la plataforma &

total de |a tara sera mostrado como valor negative sobre el display inferior §

BANO O MEZCLA

Este procedimiento es actualmente reiterativo tarando. Tu puedes repetir

siempre el procedimiento par componentes hasta liegar a la capacidad de la

balanza.

Control de pesada

1-

2-

a-

Levantar la tapa del desecante y colocar el peso conocido sobre la

plataforma B que sirve de referencia.
Pulsar B 2 para obtener una lectura cero.
Sacar el peso conocido desde la plataforma 8 v este peso sera mostrado
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como un valor negativo en el dispiay inferior §.

Determinar el otro peso a chequear en contra del peso conocido sobre ia

plataforma £
En caso de que sea menor el peso del conocido, la diferencia sera
mostrada en el display como un valor negativo.
Siempre que el peso conocido excede la diferencia sera mostrada en el
display como un valor positivo.
AUTO DRY MODE
1- Después del encendido ia unidad mostrara
Normal Mode
? select.
2- Pulsar uno u otro de los botones A o v hasta que el display muestre:
Auto Dry Mode
? Select.

3- Presionar el botdn select el display mostrara:

ALT D10 ) 1101

? Select o start.

PAGINA 16
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4-Pulsar el botdon select para cambiar o chequear nuevos parametros. El
display mostrara:

select temperatura °C

(1 1101711 11t1e/l s

Manteniendo el botén presionado causaré un cambio rapido de |la temperatura.

Cuando se alcance el valor deseado presione t Utilizar los botones

para aumentar o disminuir el valor de la temperatura.
5- El display mostrara ahora:
Select deltz (g}
(1 0101°A41 {101e/[1s
Seleccionar el valor deseado como en el paso 4. Cuando el valor deseado es
alcanzado pulsar select.
6- El display mostrara
Select time

Seleccionar el valor deseado como en el en el paso 4. Cuando el valor

deseado es alcanzado puisar {

7- El display mostrara su parametro permitiendo uno u otro ensayo para

comenzar a editar los parametros. Pulsar } para editar y repetir los

pasos 4,5y 6.
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8- Colocar el platillo sobre |a plataforma y pulsar on tare se encenderz los
indicadores New Sample, Stopy Power.

9- Levantar el capuchén del desecante y colocar la muestra por lo menos

10,00 gramos sobre el platillo, bajar el capuchdn y pulsa

El ensayo comenzara inmediatamente el cual es indicado por el encendido del

indicador
El display mostrara los parametros elegidos como la temperatura actual y
tiempo transcurrido. En cuanto al tiempo se requiere de un limite de 180
minutos.

10-En la finalizacién del ensayo, el display superior mostrara:

ALTCI°/MY [1[019/[1s
Test complete

Una sefal audibie se escuchara y el indicador

11-Para ver en el display el % moisture; % sodlido; el peso muestra inicial, y el

tiempo final y temperatura pulsar uno u otro de los botones

12- Para cambiar el § registrado por

la segunda linea del display superior al inferior pulsa

MULTI- TEMP. PROGRAM.

1- Después del encendido del display mostrara
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NORMAL MODE
SELECT.

2- Pulsar uno u otro de los botones hasta que el display muestre:

MULTI- TEMP. PROGRAM
? Select

3- Presionar el botén select, el display mostrara:

C1cieray r1/0I1rp
[y 11ty 1 /7¢1f 1M

Para un grupo de muestras , M> , Mz encender usando los botones §

4- Pulsar el botén { para cambiar o chequear nuevos parametros. El
display mostrara:
M; —1-1- CHANGE TEMP

(10101701 [1[1MIN

utilizar los botones 2 para aumentar o disminuir el valor de la temperatura.

Manteniendo el botén presionado causaré un cambio mas rapido de la

temperatura. Cuando se alcance el valor deseado presionar

5- El display mostrara ahora:
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My =1-1- CHANGE TEMP

[1010)c/ 0] [10]1MIN

seleccionar el valor deseado como en el paso 4 . Cuando el valor deseado es

alcanzado pulsar

6- Repetir los pasos 4 y 5 para cada uno de ios dos intervalos de tiempo y
temperatura que quedan.

7- En cuanto se termine la programacion en el paso 4 hasta el seis el display
mostrara:

Append auto Dry

Pulsar select

Pulsar uno u otro de los botones para seleccionar

para confirmar tU seleccion ( seleccionando 3 permite continuar con secado

segun los multiples pasos de
8- El display mostrara sus parametros permitiendo uno u otro ensayo para

comenzar editar los parametros.

Pulsar select para editar y repetir lo

Se encendera los

9- Colocar el platillo sobre la plataforma y pulsar

indicadores
10-Levantar el capuchén del desecante y colocar la muestra por lo menos 10

gramos sobre el platillo, bajar el capuchén y pulsar

El ensayo comenzara inmediatamente el cual es indicado por el encendido del
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E! display mostrara los parametros elegidos la temperatura actual y tiempo

transcurrido

Mi-1-1 [1L0I0Pd0] [1M

Act:[1[1c/[1 [111

En la finalizacion del ensayc una sefal audible se escuchara y el indicador

se encendera. El display mostrara:

Mia: {1011 [ 1M

Test. Complete.

11-Para ver en el display

. Pulsar uno u otro de los botones &

} registrado

12-Para cambiar
por

La segunda linea del display superior, al inferior pulsar select

Durante un breve periodo de tiempo el ensayo nos permite monitorear cambios

de peso y porcentaje deseado.

Mantener presionado el botdn hasta que aparecen todos los datos en el

display.
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MOISTURE REGAIN OPTION
1- Después del encendido del MB200 el display mostrara:
Normal Mode

? select.

Puisar uno u otro de los botones &

N
1

hasta que el display muestre:

Optiones

? % SELECT.

W
i

Pulsar el display mostrara:

% m Regain

i
)

Pulsar el display mostrara:
% M Regain
?off

Pulsar uno u otro de los botones Puisar

para seleccionar &

para confirmar tu seleccion.

5- Para retornar al menu seleccion principal pulsar dos veces 8888 Después
seleccionando cualquier ensayo Mode, se escuchard una sefal audible
aproximadamente tres segundos lo cual indica la opcidn Moisture Regain ha

sido activado.
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7.4- Preparaciones de soluciones

_PREPARACION DE HIDROXIDO DE SODIO (NaOH) 0,1 N
Las etapas a seguir son las siguiente:
1era etapa: Realizar los calculos necesarios
2do etapa: Preparacion de la solucién
3er etapa: Valorar la solucién con un patrén primario
1er Paso
Calculos:
1N ------- 1000ml-a-=---- 40g. de NaOH

0,1N------ 1000ml---—---x= 4g de NaOH

2do Paso

Pesar en un vaso de precipitacion de 250ml de capacidad, perfectamente
limpio 4 gramos de OHNa de alta pureza en una balanza analitica. Disolver
en agua bidestilada, refrigerando convenientemente la solucidn, ya que es
muy exotérmica.

Una vez fria la solucidn de trasvasar a un matraz aforado de 1000ml, se
lleva con agua bidestilada hasta completar volumen, y homogeneizar
convenientemente. Trasvasar a un envase de plastico. Rotular

convenientemente de acuerdo a lo especificado en el tema de rotulacién.
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3der Paso
Se procede a valorar la solucion de NaOH con solucidon de biftalato de
potasio a 0,1 N (droga patron primario). Utilizando como indicador la

fenoftaleina.

PREPARACION DE BIFTALATO DE POTASIO A 0,1N

Tamizar 15 a 25g de biftalato a través de un tamiz de 100 mesh, secar a

120°C durante 2 horas. Enfriar en un desecador.

calculos

IN-remc e 1000ml| 204,19 g de biftalato
0, 1N----—-meeee 1000ml-----+----------x=20,419 g de biftalato
AN---ermneaacn 1000ml--—--—-emmeeeeee 204,19 g de biftalato
0,05N--------- 1000m| --------—-—-x= 10,2095g de biftalato

Pesar 20,4199 de biftalato de potasio en un vaso de precipitacion de 250mi,
disolver en agua destilada libre didxido de carbono (previamente hervir y
enfriar), levar a volumen en un matraz aforado de 1000ml de capacidad.

Guardar la solucion en botella de plastico, al abrigo del aire.
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Recordar
Preparar las soluciones patrones y de Stock con agua previamente hervida y

enfriada.

SOLUCION DE NaOH (1+1) al 50%

Pesar 50g de HONa en balanza granataria sobre vidrio reloj o mejor aun en
vaso de teflén o de Plastico. Adicionar 50ml| de agua destilada libre de CO2;
disolver con una varilia de vidrio y envasar a 100mi en matraz aforado.

Guardar la solucion en frasco de polietiteno.

CARBONATO DE SODIO 0,05 N- PATRON PRIMARIO-

Secar a 250°C durante 4horas, 5 g de Na2CO3 patron primario, enfriar en
desecador.

Pesar la cantidad necesaria para preparar 1000.00 mi de solucion Q,050N,
usando para la disolucidn agua bidestilada previamente hervida y enfriada.

Esta solucién no se puede utilizar por mas de una semana.

SOLUCION DE HCI O H2504 0,1N
Preparar 1000ml| de cada una de titulo aproximado, partiendo de acido de

buena calidad concentrado.
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NORMALIZACION DE LOS ACIDOS

>

Colocar en un vaso de precipitacion o en un Erienmeyer, 40ml de
Na2CO3 0,05N y alrededor de 60 ml de agua bidestilada.

Utilizando el método potenciométrico, titular con los acidos hasta pH 5
calentar a ebullicion durante 3-5 minutos. Cubrir con vidric de reloj y
enfriar a temperatura ambiente . continuar titulando hasta pH 4.3
Calcular la N del acidos.

Para titulacion por método visual, utilizar el método de Koltoff y Sandell,
con dos indicadores.

Usando la normalidad calculada ajustar el titulo a 0,1000N, tal que 1mml|
de solucion valore Smg de CaCO3.

Solucién estandar de acido Clorhidrico 0,02N : Diluir 200,00ml de
solucién 0,1000N a 100,00 ml, valorar potenciometricamente usando
15,000ml de Na2CO3 0,050N. 1mml de esta solucion valora 1mg de
CaCOs.

Solucion mezcla de indicadores pH 4,5 verde de bromocresol —rojo de
metilo pH 4,5.-

Solucién de indicador de pH 83 Purpura de metacresol y solucion de

fenoftaleina.

Procedimiento

Indicacidn visual

60



MANUAL DE PROCEDIMIENTOS DE
ANALISIS FISICO - QUIMICOS DE MANTECA :

AUTOR: TEC.QCA. LILIANA PEREZ MOYANO
SUPERVISION: DRA. ROSA ANTON

Tomar 20ml de muestra , realizar una titulacion preliminar utilizando como
indicador la mezcla de verde de bromo cresol- rojo de metilo y solucion
normalizada de acido 0,100N. De acuerdo al volumen de muestra tomado y
al volumen titulante al gastado en la valoracidn decidir sobre la cantidad de
muestra que utilizara en ias valoraciones posteriores y el titulo del valorante.
Sobre una alicuota de muestra agregar 5 gotas de indicador purpura de
metacresol o bien fenoiftaleina , si el color de la solucion en esta instancia es
purpura, proceder a titular con solucién normalizada de acido clorhidrico
hasta virajes persistente del indicador. Consignar el volumen como VF.
Sobre otra alicuota de muestra agregar 5 gotas de indicador mezcla y
valorar con acido normalizado hasta viraje del indicador. Consignar el
volumen VH.

Recordar tomar las mismas precauciones que para la determinacion del
titulo de las soluciones.

Solucién tampén o buffer de pH 10

Disolver 16,9 g de cloruro de amonio en 143 ml de hidroxido de amonio y
diluir a 250 ml con agua destilada. Esta solucidon debe conservarse en
botellas de plastico o de vidrio al borosilicato. Tapados correctamente y al
abrigo de CO2 del aire. Esta solucion es estable durante un tiempo no
mayor de 30 dias.

Indicadores alternativos método KJELDAHL
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Indicador Scher o pHmetro pH = 4,65
Disolver 0,01 g de rojo de metilo; 0,02g de azul de bromo timol y 0,06g de
verde de bromocresol en 100ml de etanol af 70% viv
Conservar esta solucién en iugar oscuro y frio (pH 4,6 £ 0,1 ).
Indicador utilizado para el equipo BUCHI
B) Mezclar 250 mg de azul de metileno y 450mg de rojo de metileno.
Disolver en alcohol etilico , trasvasar a un matraz aforado de 250ml. Enrasar
con alcohol etilico de 95% . Usar 0,1 mi por muestra.Catalizador
Pesar en un vaso de precipitacion 0,3g de SO4Cu utilizando una balanza
Analitica.
Pesar en un vaso de precipitacion 99,7 g deK2 S04 en una balanza
granataria.
Trasvasar el contenido de la alicuota 1 y 2 a un mortero de agata , mezclar
muy bien . Envasar en un frasco color topacio.

ALCOHOL n- BUTILICO neutraiizado
Anadir a alcohol n -butilico de punto de ebullicion 116-118°C NaOH 0,1 N,
hasta que una pequena alicuota utilizada para control dé un color verde o azul
claro con indicador de azul de brometimol
CATALIZADOR
 Pesar en un vaso de precipitacién 200mg de S04Cu. 5H,0 utilizando una

balanza analitica.
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e Agregar 100ml| de agua destilada. Disolver. Agitar con una varilla de vidrio.
 Envasar en frasco color topacio.
Bibliografia
o Elaboracion Artesanal De Mantequilla, Yoghurt, Queso
K-F-Schmidt- Editorial Acribia
o Analisis Moderno De Los Alimentos
F.L. Hart- H.J. Fisher- Editorial Acribia

o Meétodos Standard AQAC
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