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0 INTRODUCCION

Esta norma mexicana establece el procedimiento para determinar el Indice de
Yodo de aceites y grasas vegetales o animales, con base en los Uultimos
avances en la metodologia y técnicas analiticas vigentes al momento de
incorporarla dentro de las normas mexicanas.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece el procedimiento para determinar el indice de
Yodo de aceites y grasas vegetales o animales en valores de 15 a 70 y que no
contengan dobles enlaces conjugados (véase 8.1).



3 NMX-F-152-SCFI1-2011
% 2710

S
Al

SECRETARIA DE
ECONOMIA

2 DEFINICIONES

Para Los efectos de esta norma, se establece la siguiente definicion:

2.1 Indice de Yodo:

Es la medida de la insaturacién de las grasas y aceites y se expresa en
términos del nimero de centigramos de yodo absorbido por gramo de muestra
(% de Yodo absorbido).

3 FUNDAMENTO

Este método se basa en la reaccién del monocloruro de yodo con los acidos

grasos, y en medir la cantidad de yodo que estad presente en 2/8 forma libre.
En funcién de este se determina el grado de insaturacion del aceite.

4 EQUIPO Y MATERIALES

4.1 Matraces para Indices de Yodo de 500 mL con tapdn de vidrio.

4.2 Matraces volumétricos de 1000 mL con tapdén de vidrio, para
preparar soluciones estandar.

4.3 Pipeta de 25 mL, con divisiones de 1 mL para adicionar
exactamente 25,0 mL de solucion Wijs.

4.4 Pipeta volumétrica de 25 mL, con divisiones de 1 mL para solucién
al 15 % de Yoduro de potasio (KI).

4.5 Pipeta volumétrica de 2 mL, con divisién de 1 mL. Para solucién
de almidodn.

4.6 Pipeta volumétrica de 50 mL, con divisiones de 1 mL, para agua
destilada.

4.7 Pipeta de realimentacion con matraz de llenado, de 20 mL, para
ciclohexano.

4.8 Balanza analitica con precisién de + 0,0001 g.

4.9 Agitador magnético

4.10 Papel filtro Whatman N° 41H, o equivalente.

4.11 Vasos de precipitados de 50 mL.

4.12 Horno de aire caliente

4.13 Reloj o medidor de tiempo (Timer)
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REACTIVOS

Soluciéon Wijs-cuidadosamente estandarizada (véase 8.2 y notas
de precaucion).

Solucion de Yoduro de Potasio (KI) al 15 %, preparada disolviendo
15 g de Yoduro de Potasio, grado reactivo (KI) en 100 mL de agua
deionizada.

Ciclohexano, grado reactivo,( ver notas de precaucién)

Solucién de almidén soluble, preparada, recientemente, probada
para sensibilidad (véase 8.4). Hacer una pasta con 1 g de almiddn
natural soluble y una pequefia cantidad de agua destilada fria.
Agregue, mientras se agita, a 200 mL de agua destilada en
ebullicién.

Dicromato de potasio grado reactivo .El Dicromato de Potasio se
muele finamente en un mortero y se seca a peso constante en un
horno atmosférico a 110 °C, antes de usarse.

Acido clorhidrico grado reactivo concentrado con gravedad
especifica de 1.19 (ver notas de precaucion)

Tiosulfato de sodio (Na,S;05.5H20) --0.1M exactamente
estandarizado preparado con Na,S,0s5.5H,0 grado reactivo (véase
8.5)

PROCEDIMIENTO

Fundir la muestra de prueba, si no estd en estado liquido (la
temperatura durante la fusion no debe exceder 10 °C arriba del
punto de fusidn) vy filtrarla a través de 2 piezas de papel filtro,
para eliminar cualquier tipo de impureza sélida y cualquier traza
de humedad. La filtracion puede hacerse en un horno a
80 °C - 85 °C, pero debe completarse dentro de un tiempo de 5 h
30 min. La muestra debe estar completamente seca, asi como
todo el equipo de vidrio.

Después de la filtracion, permita que la muestra filtrada alcance
una temperatura de 68 °C - 71 °C, antes de pesar la porcion de
prueba.

Una vez que la muestra ha alcanzado la temperatura de
68 °C - 71 °C = 1 °C, inmediatamente pese la porcion de prueba
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en un matraz de Indice de Yodo de 500 mL, usando los pesos y
exactitud detallados en la siguiente tabla: (véase 8.6)

PESOS DE LA MUESTRA DE PRUEBA

Pesos de muestra de prueba

Indice de yodo 100 % exceso 150 % exceso Exactitud del
peso

g g g
<3 10 10 + 0.001
3 10.576 8.4613 0.005
5 6.346 5.0770 0.0005
10 3.1730 2.5384 0.0002
20 1.5865 1.2720 0.0002
40 0.7935 0.6346 0.0002
60 0.5288 0.4231 0.0002
80 0.3966 0.3173 0.0001
100 0.3173 0.2538 0.0001
120 0.2644 0.2115 0.0001
140 0.2266 0.1813 0.0001
160 0.1983 0.1587 0.0001
180 0.1762 0.1410 0.0001
200 0.1586 0.1269 0.001

6.4 Agregar 20 mL de Ciclohexano sobre la muestra y agite para
asegurar que la muestra de prueba estd completamente disuelta.

6.5 Agregar 25 mL de solucion Wijs, usando la pipeta de 25 mL,
dentro del matraz que contiene la muestra de prueba. Tapar el
matraz y agitar para asegurar una mezcla intima. Inmediatamente
ajustar el reloj (Timer) para 1 h o 2 h, dependiendo del Indice de
Yodo de la muestra IY <150, 1h, IY = 150 2h.

6.6 Inmediatamente guarde los matraces en un lugar oscuro, por el
tiempo requerido de reaccién, a una temperatura de
25 °C £ 5 °C (véase 8.7)

6.7 Preparar y conducir al menos una determinacién de un blanco con
cada grupo simultaneo de prueba, similar en todos aspectos a la
porcién de prueba.

6.8 Sacar los matraces del lugar oscuro y adicionar 20 mL de solucién

de Yoduro de Potasio, seguida de 100 mL de agua destilada
(véase 8.8)
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6.9 Titular con solucién de Tiosulfato 0.1M, adicionandolo
gradualmente y con constante y vigorosa agitacidon (véase notas
11), Continde la agitacién hasta que ya casi el color amarillo
desaparezca. Agregar 1 mL - 2 mL de solucién de almidén y
continle la titulacion hasta que justamente el color azul

desaparezca.
7 EXPRESION DE RESULTADOS
indice de Yodo = (B-S)XMx12.69
masa, g de porcién de prueba
Donde:
B es el volumen de solucidn tituladora, en mL, del blanco.
S es el volumen de solucion tituladora, en mL, de la muestra
M es la Molaridad de la solucion del Tiosulfato de Sodio.
8 APENDICE NORMATIVO
8.1 Aplicabilidad a aceites con enlaces conjugados.

Cuando el Indice de Yodo se determina en aceites que contienen enlaces
conjugados, el resultado no es una medida de la insaturaciéon sino un valor
empirico indicativo de la insaturacién presente y que puede ser util para fines
comparativos.

8.2 Preparacion de solucion Wijs

Debido a que la preparacion de la Solucidon Wijs consume tiempo e involucra 2
reactivos quimicos téxicos y peligrosos, esta solucién puede ser comprada con
un proveedor de reactivos quimicos. Las soluciones que pueden ser utilizadas
no deben contener tetracloruro de carbono. Todas las soluciones son sensibles
a la temperatura, la humedad vy la luz. Almacenar la solucién Wijs en un lugar
oscuro y frio y nunca llevarla a temperaturas arriba de 25 °C - 30 °C.

8.2.1 Preparacion de la solucidon de Wijs.

La solucion de Wijs se prepara usando monocloruro de yodo comercial de la
siguiente forma:
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8.2.1.1 Solucién patrén

Afiada 317 = 0,1 g de monocloruro de yodo a 1 litro de acido acético glacial y
filtre a través de papel filtro Whatman No. 41H o equivalente, dentro de un
frasco de vidrio para reactivo limpio y seco. Filtre rapidamente para prevenir
contaminacién con humedad y almacene en un lugar frio. Descarte la solucion
si se forma un precipitado.

8.2.1.2 Solucién de Wijs

Usando una probeta graduada, vierta 117,0 = 0,1 mL. de la solucién patréon en
una botella estandar de 5 libras (2,270 Kg) de acido acético glacial y mezcle
bien agitandolo. La relacién de Yodo a Cloro de la solucién Wijs debera estar
dentro de los limites de 1,10 + 0,1. El procedimiento para determinar esta
relacion es el siguiente:

8.2.1.2.1 Contenido de yodo (A)

Vierta 150 mL de agua saturada con Cloro en un matraz Erlenmeyer de 500
mL, agregue unas pocas esferas de vidrio y agregue 5 mL de solucién de Wijs
con una pipeta dentro del matraz que contiene el agua saturada de cloro.
Agite, y caliente hasta ebullicién. Hierva vigorosamente por 10 minutos, enfrié
y agregue 30 mL de acido sulfurico al 2 % y 15 mL de solucién de yoduro de
potasio al 15 %. Mezcle bien e inmediatamente titule con solucién 0,1 N de
tiosulfato de sodio hasta el punto final usando solucion de almidén como
indicador.

8.2.1.2.2 Contenido total de halégeno(B)

Vierta 150 mL. de agua destilada recientemente hervida dentro de un matraz
Erlenmeyer de 500 mL. limpio y seco. Agregue 15 mL. de solucioén al 15 % de
yoduro de potasio. Con una pipeta agregue 20 mL. de solucion de Wijs dentro
del matraz y mezcle bien. Titule con solucién 0,1 N de tiosulfato de sodio hasta
el punto final usando soluciéon de almidén como indicador.

Calculo de la relacién de haldgeno:

Relacién de haldégeno= 2A
3B - 2A
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Donde:

A es el volumen de tiosulfato de sodio 0,1 N en mL; contenido de
yodo como mL. de tiosulfato de sodio.

B es el volumen de tiosulfato de sodio 0,1 N en mL; contenido total
de halégeno como mL. de tiosulfato de sodio.

8.3 Solucién de almidén al 1 %

La solucion de almiddén al 1 % puede ser comprada a un proveedor confiable
de reactivos quimicos. Es recomendable el almidén de papa para Yodometria,
porque este almidén produce un azul intenso en presencia del ion Yodo. El
“almidén soluble” no se recomienda porque puede no desarrollar un azul
intenso consistente cuando algunos almidones solubles interactian con el ion
Yodo. Se recomiendan los siguientes almidones solubles:

Almidon soluble para Yodometria, Fisher S516-100
Almidon soluble de papa Sigma S26-30
Almidon soluble de papa, para Yodometria J.T.Baker 4006-04.

8.4 Ciclohexano

El Ciclohexano debe usarse fresco. Pueden obtenerse resultados erréneos si se
usa Ciclohexano viejo. Cuando se usa ciclohexano solo como solvente, los
30 min de tiempo de reaccidon especificados en las versiones anteriores del
método de Wijs, no son suficientes para muestras de prueba que tienen un
indice de yodo mayor a 100, especialmente para aceites de pescado.

8.5 Estandarizacion de solucién de tiosulfato de sodio 0.1M
8.5.1 Preparacion de solucion de tiosulfato de sodio 0.1 M.

Pesar 248 g de Tiosulfato de Sodio y disolver en un litro de agua deionizada
en un matraz volumétrico.

85.2 Estandarizacion de solucion de tiosulfato de sodio 0.1M

Pesar 0.16 g - 0.22 g de Dicromato de Potasio, finamente molido y secado en
un matraz de 500 mL. por diferencia de peso en el frasco de pesado. Disolver
en 25 mL. de agua, adicionar 5 mL de acido clohidrico concentrado y 20 mL de
solucion de yoduro de potasio y agite rotando para mezclar. Dejar reposar por
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5 min y entonces adicionar 100 mL de agua deionizada. Titular con solucién de
tiosulfato de sodio y agitar continuamente hasta casi la desaparicidon del color
amarillo. Adicionar 1 mL - 2 mL de indicador de almidén y continuar la
titulacién. Adicionar la solucion de tiosulfato lentamente hasta el momento
preciso en que el color azul desaparezca. La concentracion de la solucion del
Tiosulfato es expresada en términos de molaridad.

Molaridad de solucién de Na,S,0;3 = 20.394 X peso de K,Cr,05.9
Volumen, mL de solucién de tiosulfato

8.6 El peso de la porcion de prueba debe de ser tal que haya un
exceso de solucidon de Wijs de 50 % - 60 % de la cantidad
agregada; por ejemplo 100 % - 150 % de la cantidad absorbida.

8.7 Si la reaccién no se termina dentro de los 3 min después del
término, la porcion de prueba debe de ser descartada.

8.8 La porcidn de prueba debe de ser titulada dentro de los 30 min del
término de la reaccion, después de los cuales el analisis no es
valido.

9 NOTAS DE PRECAUCION

9.1 El Ciclohexano es flamable y un riesgo peligroso de fuego, es

moderadamente téxico por inhalacion y por contacto con la piel. El
TLV en el aire es de 300 ppm.

9.2 La solucién Wijs causa severas quemaduras y puede causar dafios
a los ojos y a los pulmones. El uso de mascarilla es recomendado.
La solucion Wijs sin tetracloruro de carbono estd disponible
comercialmente.

9.3 El acido Clorhidrico es un acido fuerte y puede causar severas
quemaduras. Se debe usar ropa protectora cuando se trabaje con
este acido. Es toxico por ingestion e inhalacién y es fuertemente
irritante para ojos y piel. Se recomienda el uso de una apropiada
mascarilla. Cuando diluya el acido, siempre adicione el acido al
agua, nunca al revés.
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9.4 Dicromato de Potasio, es téxico por ingestidon e inhalacién. Hay
suficiente evidencia en humanos de la cancerogenidad del cromo
(+6), en particular cancer de pulmén. Es un fuerte agente
oxidante y un peligroso riesgo de fuego cuando entra en contacto
con quimicos organicos.

10 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrard en vigor 60 dias naturales después de la
publicacién de su declaratoria de vigencia 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 3961. Entre los puntos de coincidencia se anotan los siguientes:

El objetivo de ambas normas es la determinacién del indice de yodo de
aceites y grasas vegetales o animales.

- La definicion del indice de yodo es conceptualmente la misma. En la
norma mexicana se establece como centigramos de yodo por gramo de
muestra y en la Norma ISO como gramos de yodo por 100 g de
muestra.

- Los reactivos citados en la Norma ISO son los mismos, con excepcién del
solvente, que en la norma mexicana es ciclohexano 100 % vy en la
norma ISO es 50 % ciclohexano 50 % &cido acético.

- El procedimiento, el equipo y los materiales y la expresion de resultados
son similares en ambas normas.

Entre los puntos de no coincidencia se anotan los siguientes:

- Las tablas para indicar los pesos de las muestras difieren aunque se
establece que debera haber un 100 % - 150 % de exceso del reactivo
de Wijs que se absorberd en la determinacién.

- La norma mexicana establece la aplicabilidad de la norma para aceites
con un rango de indice de yodo de 15 a 70 aunque en la tabla de pesos
indicados para el rango de la determinacién se indican los pesos de la
muestra hasta un valor maximo de 200. La norma internacional no fija
limites.

México, D.F., a

El Director General, CHRISTIAN TUREGANO ROLDAN.- Rubrica.



