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PREFACIO

En la elaboracién de esta norma mexicana participaron las siguientes empresas
e instituciones:

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

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

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

- CAMARA DE ACEITES Y PROTEINAS DE OCCIDENTE, A.C.
- CARGILL DE MEXICO, S.A. DE C.V.

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

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

- LABORATORIOS PROFECO

- RAGASA INDUSTRIAS, S.A. DE C.V.

- SIGMA ALIMENTOS, S.A. DE C. V.

- UNILEVER DE MEXICO, S.A. DE C.V.
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1 OBJETIVO

La presente norma mexicana establece el método de prueba para la
determinacion del valor de TBA (valor de acido tiobarbitdrico) en los aceites
y grasas vegetales o animales.

2 DEFINICION

El valor de TBA se define como el incremento en absorbancia medido a 530 nm
debido a la reacciéon del equivalente de 1 mg de muestra por 1 mL de volumen
con el acido 2 tiobarbitlrico. Los productos de la oxidacidn secundaria de
aceites y grasas reaccionan con el acido 2 tiobarbiturico formando productos
de condensacién a los cuales se mide la absorbancia a 530 nm, la longitud de
onda de uno de sus maximos de absorbancia.

3 CAMPO DE APLICACION

Este método de prueba permite la determinacién directa del valor del 2-acido
tiobarbitdrico (valor de TBA) en aceites y grasas sin el aislamiento preliminar
de los productos de oxidacidon secundaria. Este estandar es aplicable a aceites y
grasas vegetales y animales, acidos grasos y sus ésteres, ésteres parciales de
glicoles y materiales similares ( véase Notas, 8.1).

4 APARATOS

La Direccion General de Normas de la Secretaria de Economia aprobd6 la presente
norma, cuya declaratoria de vigencia fue publicada en el Diario Oficial de la Federacion
el:
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Matraz volumétrico de 25 mL.
Matraz volumétrico de 100 mL.
Pipeta de 5 mL;

Tubos de ensayo de 10mm-15 mm de didmetro interno, provistos
con tapones de vidrio esmerilado;

Celdas de vidrio de 10 mm, apropiadas para mediciones
espectrofotométricas;

Bafio con termostato—conservado a 95 °C + 0,5°C, y
Espectrofotbmetro — que permita la lectura a 530 nm con
resolucién a 0,001 nm.

REACTIVOS

1-Butanol Puro—que contenga menos de 0,5% agua (véase 8.2).

2-Acido Tiobarbitarico — quimicamente puro (véase 8.3).

El reactivo TBA se prepara disolviendo 200 mg de 2-acido
tiobarbitdrico en 100 mL de 1-butanol. Deje la cantidad pesada
con butanol por toda la noche o0 use un aparato ultrasonico, filtre
o centrifugue la suspension para remover el residuo insoluble;
compense el volumen filtrado a 100 mL con 1-butanol. El reactivo
no deberd ser almacenado por mas de una semana dentro del
refrigerador.

PROCEDIMIENTO

Pese exactamente 50 mg-200 mg de la muestra (véase 8.3) y
dentro de un matraz volumétrico de 25 mL (véase 4.1). Disuelva
la muestra en un pequefio volumen de 1-butanol y complete el
volumen del matraz con 1-butanol.

Transfiera, usando una pipeta (véase 4.3), 5,0 mL de la solucién
de muestra a un tubo de ensayo seco (véase 4.4); agregue por
pipeta (véase 4.3) 5,0 mL de la solucidén de reactivo (véase 5.3).
Tape el tubo de ensayo con un tapén esmerilado de vidrio y
mezcle vigorosamente.
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6.3 Coloque el tubo de ensayo preparado dentro de un bafio con
control de termostato (véase 4.6) a 95°C.
6.4 Después de 120 minutos, remueva el tubo de ensayo del bafio con

termostato y enfrielo bajo agua corriente por aproximadamente 10
minutos hasta que alcance la temperatura ambiente.

6.5 Mida la absorbancia de la solucién reactiva en una celda de 10 mm
(véase 4.5) a 530 nm (véase 4.7) usando agua destilada en la
celda de referencia (véase 8.4).

6.6 Prepare un testigo blanco de reactivo al mismo tiempo que la
muestra. La lectura de la determinaciéon del blanco debera no
exceder 0,1 en una celda de 10 mm (véase 8.5).

7 EXPRESION DE RESULTADOS

Los resultados se calculan como se muestra a continuacion:

Valor de TBA =50 x (A —B)
m

Donde:

A es la absorbancia de la solucién de prueba
B es la absorbancia del testigo blanco
Mes la masa de la porcién de prueba, g

50 es un factor valido si el volumen del matraz volumétrico es de 25 mL (véase
6.1) y el ancho de la celda de medicién es de 10 mm (véase 6.4) (véase 8.5).

8 NOTAS

8.1 Este método no es aplicable a concentrados de fosfolipidos y a
muestras que contengan carbohidratos o proteinas que pudieran
reaccionar ya sea con el reactivo o con las substancias activas
para el TBA . Para el andlisis de las muestras mencionadas, la
fraccion de lipidos deber&a ser aislada por extraccion antes del
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andlisis, o las substancias volatiles activas para el TBA deberan ser
aisladas por destilacién con vapor.

Bajo las condiciones del método, hidroperdxidos y dioxolanos
pueden ser parcialmente descompuestos con formacion de
substancias activas para el TBA, y la descomposicidon se cataliza
por trazas de metales pesados. Por otra parte, los antioxidantes
pueden reaccionar con algunas substancias activas para el TBA y
por lo tanto pueden reducir el valor de TBA. Algunas substancias
presentes en la muestra podrian reaccionar con el TBA para
formar otros complejos coloridos o productos de reaccion para los
cuales la absorbancia no estd a 530 nm. Esto puede ser
reconocido por otro tono del color obtenido.

La absorbancia del testigo blanco medida de acuerdo al
procedimiento, pero sin la porcion de muestra debera no exceder
0,1. Si se excede, una nueva solucién del reactivo debera ser
preparada usando TBA de mayor pureza. En el caso de blancos
reactivos mayores de 0,1, el alto valor para el blanco puede ser
debido a impurezas en el 1-butanol . Estas impurezas se eliminan
reflujando el solvente con 0,1 % TBA por dos horas, y destilando.
El agua puede ser eliminada por destilacion y desechando la
primera fraccidon que es opalescente.

Las muestras soélidas se funden a no mas de 10 °C arriba de su
punto de fusién y si no estan enteramente claras, se tienen que
filtrar. En el caso de mantequilla, se funde a 40 °C y el agua se
remueve por filtracion con un filtro hidrofilico.

Si la absorbancia est4 fuera del rango de 0,2-0,8, la determinacion
se repite con celdas mas adecuadas o con una cantidad mas
apropiada de muestra.

En el caso de valores bajos del blanco (0,05), la absorbancia de la
solucion de prueba puede ser medida directamente contra agua
destilada.
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10 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

La presente norma mexicana no concuerda con ninguna norma internacional,
por no existir referencia alguna al momento de su elaboracion.
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