ACUERDO N° 251
San Salvador, 21 de mayo de 2001
EL ORGANO EJECUTIVO EN EL RAMO DE ECONOMIA,

Vista la solicitud presentada por el IngenieBARLOS ROBERTO OCHOA CORDOVA , Director Ejecutivo deCONSEJO NACIONAL DE CIENCIA Y
TECNOLOGIA, CONACYT , relativa a que se apruebe la Norma Salvadorefia Recomendada: MATERIAS GRASAS, DETERMINACION DEL ACIDO ERUCICO EN
GRASAS COMESTIBLES POR CROMATOGRAFIA GASEOSA: NSR: 67.00.295:00.

CONSIDERANDO:

Que la Junta Directiva de la citada Institucién, ha aprobado la Norma antes relacionada, mediante el Punto Nimero SEIS=I0AERESCIENTOS SEIS, de la Sesion
celebrada el 13 de septiembre del afio dos mil.

POR TANTO;

De conformidad al Articulo 36 Inciso Tercero de la Ley del Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia,

ACUERDA:

1° - APRUEBASE la Norma Salvadorefia Recomendada: MATERIAS GRASAS, DETERMINACION DEL ACIDO ERUCICO EN GRASAS COMESTIBLES POR
CROMATOGRAFIA GASEOSA. NSR: 67.00.295:00, de acuerdo a los siguientes términos:

NORMA NSR UNE-55-120-81
SALVADORERNA
CONACYT

MATERIAS GRASAS, DETERMINACION DEL ACIDO ERUCICO EN GRASAS COMESTIBLES POR CROMATOGRAFIA GASEOSA.

CORRESPONDENCIA: Esta Norma es una adopcién equivalente de la Norma UNE 55-120-81,1981.

ICS 67.200.10 NSR 67.00.295:00

Editada por el Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia, CONACYT, Colonia Médica, Avenida Dr. Emilio Alvarez, Pasaje BnoQRidbriguez Pacas, # 51, San
Salvador, El Salvador, Centro América. Teléfonos: 226-2800, 225-6222; Fax. 225-6255; e-mai:info@ns.conacyt.gob.sv.

Derechos Reservados
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1 OBJETO

Esta Norma tiene por objeto describir un método adecuado para la determinacién cuantitativa, por cromatografia gaseoseridieloa(i3,14-docosenoico),
contenido en aceites y grasas utilizadas en la alimentacion humana. En el caso de que existan isomeros del acidoleratitenidbvdebera tomarse como suma
de los acidos docosenoicos presentes.
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3.

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

FUNDAMENTO DEL METODO

El método se funda en obtener los ésteres metilicos de los &cidos grasos contenidos en la muestra problema por metatilidis sodico, completada con una
metanolisis acida si fuera necesario, adicionando previamente a la muestra un peso determinado de tetracosanoatormeenatilaidignetilo) o el &cido libre,
que se utiliza como patrén interno.

Se inyecta en el cromatégrafo una cantidad adecuada de la disolucién de ésteres metilicos, calculandose las cantidatidsidhtieaiicico y del patrén; y, a
partir de la cantidad pesada de éste para el peso tomado de muestra, se calcula su contenido en &cido ercico.

MATERIAL NECESARIO

Cromatografo para trabajar en fase gaseosa, que permita operar en las condiciones que se indican en el apartado 5.4.

Registrador para la sefial de salida del cromatografo, siendo preferible, aunque no indispensable, acoplar un integmaxor elec

Tubo de nitrégeno para su utilizacién como gas portador, debiendo tener una riqueza minima del 99,8%.

Generador de hidrégeno y suministrador de aire purificado, para la alimentacion del detector de llama; o, en suaefettorbgeno, con una riqueza minima
del 99,9% y tubo de aire seco.

Jeringa para inyeccién de la muestra, con una capacidad de 5 6 10 pl.

Columna cromatografica, constituida por un tubo de acero inoxidable o de vidro, de 24 mm didmetro interior y 2 m dedongituelleno conteniendo una fase
fija de poliéster que, en las condiciones operativas que se indican en el capitulo 5, de lugar en el cromatograma aigpspbisiméeparados y coémodamente
cuantificables, del acido erGcico y del patrén.

Se recomienda la utilizacién de Supelcoport 80-100 como soporte, conteniendo 5% de dietilenglicolsuccinato (DEGS).

3.7

3.8

3.9

4.1

4.2

4.3

Antes de emplear una columna nueva en la resolucién de problemas andliticos, debera ser acondicionada, eliminando sodompagesits volatiles que
producirian un sefial de fondo en el detector. Para ello, se monta en el cromatégrafo sin conectar con el detector, teguerataria del horno a unos@@or
encima de la temperatura maxima a que vaya a ser utilizada, haciendo pasar, al mismo tiempo, una corriente de nitrdigemedekgeio para el acondicionamiento
es muy variable, dependiendo de la pureza de la fase fija y la naturaleza del soporte. Con un DEGS de buena calidptehratieramn Supelcoport, no requiere,
practicamente, acondicionamiento, bastando mantener la columna en el cromatéfrafo de una a dos horas.

En cualquier caso, la buena estabilizacién de la columna se advertira en la sefial dada por el detector con la colunmmiagiinaadghiendo dar una sefial muy
reducida y estable durante un intervalo de tiempo relativamente prolongada, en el supuesto de que el instrumento futeioeateorre

MATRAZ DE METILACION

Matraz de 50 ml de capacidad, con cuello estrecho y largo (5-6 cm), y tapén esmerilado. Puede servir un matraz aforado.

Refrigerante Liebig, de 120 mm de longitud Util adaptable al matraz de metilacion.

Erlenmeyer de 250 ml con tapén provisto de tubo conteniendo silice desecante.

REACTIVOS NECESARIOS

Metanol absoluto (99,8%) calidad reactivo analisis.

Sodio metdlico, reactivo para andlisis.

DISOLUCION DE METILATO SODICO APROXIMADAMENTE 0,5 N.

Se toma 1g de sodio metalico, se lava con hexano, y se seca con papel de filtro. Seguidamente se introduce en un &%hmk\ger algregan 100ml de metanol
y se tapa el erlenmeyer con un tapén provisto de tubo con silice desecante, se deja en reposo hasta disolucion total del sodio
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4.4 DISOLUCION, EN METANOL, DE ACIDO CLORHIDRICO ANHIDRO AL 4- 5%

Se puede obtener facilmente el &cido clorhidrico gaseoso haciendo caer lentamente, en aparato adecuado, &cido sulfls@wed#ia8disolucion concentrada
de &cido clorhidrico (d=1,18); se seca el gas haciéndolo pasar por un frasco lavador con acido sulfirico y se hacetdiagbasthich®, contenido en un erlenmeyer. Se
pesa el erlenmeyer con el metanol al comienzo de la operacion y, por pesadas sucesivas se determina la cantidad dibietteod@ralongando la operaciéon hasta
alcanzar una concentracion superior a la deseada. Una vez determinada por pesada la concentracion final, se calculedasandidadnetanol para llevar la concentracion
deseada al 4 6 5 %, que se adiciona seguidamente.

4.5 Heptano normal, de pureza adecuada para cromatografia gaseosa.

4.6 Disolucién acuosa saturada de cloruro sédico reactivo para analisis.

4.7 Erucato de metilo (docosenoato de metilo), patrén para cromatografia gaseosa, con una riqueza minima del 99,5 %.

4.8 Lignocerato de metilo (tetracosanoato de metilo), patron para cromatografia, con una riqgueza minima del 99 %.

Nota 1. En lugar del erucato y lignocerato de metilo se pueden utilizar como patrones los &cidos libres, siempre quenfeirgardarpureza del 99%.

En este caso, para determinar el factor de respuesta erucato/lignocerato, se deberan tomar los volimenes de solusiapuesgeatrofiean en el apartado 5.2
recogiéndolos en un matraz de metilacion; se elimina el disolvente con una corriente de nitrégeno puro y seco y seomatittoadiainl de solucién clorhidrica de metanol
e hirviendo a reflujo durante una hora. Se sigue como se indica en el apartado 5.3 pero omitiendo la adicién de metilato sédico

4.9 Solucién patron de erucato de metilo, en heptano, conteniendo 2 mg/ml.

4.10 Solucién patrén de lignocerato de metilo, en heptano, conteniendo 2 mg/ml.

5. PROCEDIMIENTO

5.1 PREPARACION DE LA MUESTRA

La muestra que se utiliza debe estar seca y libre de sedimentos constituidos por materias extrafias. Si no fues@ psé\sarfirate por un papel de filtro, agregando,
si fuese necesario, una pequefia cantidad de sulfato sédico anhidro para retener la humedad. Si los sedimentos estuniesepocamstieria grasa soélida, se fundira,
calentando suavemente la muestra, agitando lo necesario para conseguir su homogenizacion.

5.2 DETERMINACION DEL FACTOR DE RESPUESTA PARA EL ERUCATO DE METILO EN RELACION AL LIGNOCERATO DE METILO

Se toma, con una pipeta, 1 ml de solucién patrén de erucato de metilo (apartado 4.9) que se deposita en un matra@®ro§ragoedmndo 3 ml, medidos, también,
con pipeta, de la solucién patron de lignocerato de metilo (apartado 4.10). Se agregan 4 ml de heptano y se agita suaVvemagengdzar la mezcla.

Se preparan otras dos soluciones tomando, respectivamente, 2 y 3 ml de la solucién de erucato, y afiadiendo en cadicadoddnidielignocerato, completando
con heptano hasta un volumen total de 8 ml.

Se inyectara 2 pl de cada solucion, teniendo en cuenta lo que se sefiala en el apartado 5.4, determinando las respciestparddbdepicos del erucato y lignocerato
de metilo.

Se calcula el factor de respuesta del erucato, en cada cromatograma, por la formula siguiente:

Re =Ag . Pe
Ae . Pg

Re= Factor de respuesta.

Ag= Respuesta del &cido lignocérico expresada ya sea en area, “cuentas” del integrador, etc.
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Ae= Respuesta del 4cido erucico, expresada en las mismas unidades.

Pe= Peso del erucato, en miligramos.

Pg= Peso del lignocerato, en miligramos.

5.3 PREPARACION DE LOS ESTERES METILICOS

En un matraz de metilacién seco, se pesan, con precision de 0,1 mg., 50 mg. de la muestra convenientemente preparadanbdeelgasalacion patrén de lignocerato
de metilo (Ver nota 1.) y 10 ml de la solucién de metilato sédico. Se agregan 2 6 3 trocitos de plato poroso, se cajecanté refse calienta hasta iniciar una ebullicion
suave, que se mantiene durante una hora. Al cabo de este tiempo y sin interrumpir la ebullicién, se agregan, por lalbdelrsfrigaiante, 10 ml de la solucién metandlica
de clorhidrico, continuando la ebullicion durante 15 min ( Ver nota 2)

Al cabo de este tiempo, se deja enfriar el matraz, una vez frio, se quita el refrigerante, adicionando 5 ml de heptene! s&tegm agitando fuertemente durante un minuto.
Se adiciona solucién acuosa saturada de cloruro sédico hasta situar la capa de heptano en el cuello del matraz.

Nota. 2. Si la muestra analizada esta constituida por una grasa neutra como es el caso normal al tratarse de aceitefieden)ijasl patrén utilizado es el lignocerato
de metilo, bastara efectuar solamente la metilacion alcalina, sin que sea necesario la utilizacion de la solucion clortetiit. e

Segun esto, transcurrido el periodo de ebullicién de una hora, después de agregar la solucién de metilato, se dejayenfaiarl@eml de solucién acuosa de clorhidrico
1 Ny 5 ml de heptano, continuando como se indica en el Ultimo parrafo del apartado 5.3.

Si fuese necesaria la metilacion de &cidos libres provenientes bien de la muestra o del patrén por utilizar &cido kgndebecdseguir la metodica completa descrita en
el apartado 5.3.

5.4 CROMATOGRAFIA GASEOSA DE LOS ESTERES

Se inyectan 2 pl de la solucién de heptano. (Ver nota 3)

Las condiciones operativas mas adecuadas deben ser establecidas por el operador a la vista de los resultados obteredomsqatames de ésteres metilicos. Como
orientacion, y si se utiliza el relleno recomendado en el apartado 3.6, se pueden indicar las siguientes: Temperatatas 280G etemperatura de la columna, 190°C;
temperatura del detector, 250°C. El flujo de nitrégeno debera ser regulado para obtener un tiempo de retencién pasdeetiigmoesrl 7 min., obteniéndose normalmente
esta retencion con 30-40 ml/min.

Se determina la respuesta del detector para los picos del erucato y el lignocerato por cualquiera de los procedimienizagu®seste fin.

Nota 3. Ajustandose estrictamente a las condiciones operativas indicadas en todo el curso de la metddica, la cantided anyeetiadg lignocerato no debe sobrepasar,
en cada caso, de 10, pg. En cualquier caso, para obtener una respuesta cuantitativa correcta, este limite no debe sioliesmiséoseresultados obtenidos en la
determinacion del factor de respuesta, tal como se describe en el apartado 5.2, para apreciar los limites de lineasgadsta el detector.

6. CALCULOS

Porcentaje de acido érucico en el aceifee= Pp . Re . 100
Ap. Pm

Ae= Respuesta del 4cido erlcico expresado ya sea en area, “cuentas” del integrador, etc.
Ap= Respuesta del patrén (lignocerato) expresado en las mismas unidades.

Pp= Peso del patron, en mg.

Pm= Peso de la muestra de aceite, en miligramos.

Re= Factor de respuesta del erucato de metilo en relacién al lignocerato de metilo, determinado como se indica en & apartado 5

-FIN DE LA NORMA-

2°.- El presente Acuerdo entrara en vigencia a partir del dia de su publicacién en el Diario Oficial. COMUNIQUESE. (Robritaddigr Presidente de la Republica).
MIGUEL E. LACAYO. MINISTRO.



