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Resumen

Se realizo un estudio de desarrollo de un método analitico alternativo para la determinacion del porcentaje de humedad y materia volatil
en aceite vegetal de uso comestible basado en las normas de la American Oil Chemists' Society (AOCS) Ca 2b-38 y la NMX-F-211-
SCFI-2012. El método esta basado en la técnica de volatilizacion en horno. Se estudiaron diferentes tiempos de calentamiento (0.5, 1,
1.5 y 2 horas), masas (5, 10, 15 y 20 g) y temperaturas de calentamiento (96°C, 116°C y 125°C). Se seleccionaron las variables mas
optimas: temperatura de calentamiento a 116°C, tiempo de calentamiento 1 hora y masa de 10 g para realizar la determinacion de
humedad y materia volatil en muestras de aceite vegetal de uso comestible. El estudio se realizo en cinco marcas de aceites vegetales de
uso comestible que son comercializados en Nicaragua, en las que determino un porcentaje de humedad menor del 0.1% que es el limite
establecido por REGLAMENTO TECNICO CENTROAMERICANO (RTCA). Se concluy6 que la repetibilidad interna de cuatro de
las cinco marcas de aceite vegetal de uso comestible presentaron valores de % CV menores a un 8%. Existen diferencias significativas
en las varianzas de cada grupo de resultado, encontrando para algunas muestras valores elevados de variabilidad.
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Abstract

A development study of an alternative analytical method for the determination of the percentage of humidity and volatile matter in
vegetable oil for edible use was carried out based on the standards of the American Oil Chemists' Society (AOCS) Ca 2b-38 and the
NMX-F -211-SCFI-2012. The method is based on the oven volatilization technique. Different heating times (0.5, 1, 1.5 and 2 hours),
masses (5, 10, 15 and 20 g) and heating temperatures (96°C, 116°C and 125°C) were studied. The most optimal variables were selected:
heating temperature at 116°C, heating time 1 hour and mass of 10 g to carry out the determination of humidity and volatile matter in
samples of vegetable oil for edible use. The study was carried out on five brands of vegetable oils for edible use that are marketed in
Nicaragua, in which I determine a percentage of humidity less than 0.1%, which is the limit established by CENTRAL AMERICAN
TECHNICAL REGULATION (RTCA). It was concluded that the internal repeatability of four of the five brands of vegetable oil for
edible use had% CV values of less than 8%. There are significant differences in the variances of each result group, finding high variability
values for some samples.
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INTRODUCCION

Los aceites comestibles de origen vegetal son uno de los ingredientes mas utilizados en las recetas, tanto en salsas y alifios, como para
la coccion de alimentos mediante la técnica de fritura. En ésta, la aplicacion del calor puede provocar si no se realiza de forma adecuada,
la formacion de sustancias no recomendables que pueden poner en peligro la seguridad de su consumo. Las principales situaciones que
originan este riesgo son dos: un exceso de temperatura durante la fritura (sobrecalentamiento) y un abuso en el tiempo de utilizacion del
aceite (Nielssen, 2007).

El deterioro de los aceites, ademas de alterar las caracteristicas fisicoquimicas y sensoriales, sabor y olor de los alimentos que en ellos
se frien, puede poner en riesgo la salud del consumidor. Los factores que influyen en esta alteracion son: la accion del aire, la humedad
y la temperatura sobre los componentes del aceite (los acidos grasos), que dan lugar a una degradacion y desmejoramiento de las
propiedades del aceite, entre ellas, la formacion de compuestos polares : hidroperoxidos, peroxidos, etc. (Bailey, 1961 ; Rivera, 2014).
Estos compuestos surgen del deterioro durante el calentamiento, condiciones inadecuadas de almacenamiento, transporte y disposicion
final hasta el consumidor. Formando una relacion directa entre el grado de deterioro del bafio de fritura y su contenido en compuestos
polares. Cuanto mayor es la degradacion, mas elevada es la presencia de estas sustancias. La alteracion oxidativa del aceite consiste en
la accion del oxigeno sobre los acidos grasos y favorece la formacion de compuestos inestables (hidroperdxidos o peroxidos y radicales
libres), en donde la luz actia como catalizador. Las frituras en sartenes grandes con poco aceite tienen mas superficie de oxidacion que
los bafios mas estrechos y profundos, como las freidoras (Bailey, 1961; Ordofiez, 2013).

La alteracion hidrolitica la aporta el alimento, el agua del producto se libera de manera continua en el aceite caliente y acelera la
hidrolisis. Asi se incrementa el contenido en acidos grasos libres responsables del grado de acidez (Duran, 2015).

La alteracion térmica, surge cuando la temperatura aumenta, acelerando todos los procesos quimicos y enzimaticos en el aceite, que se
degrada con bastante rapidez, sobre todo, si hay residuos que potencian las reacciones de alteracion. Tanto la alteracion oxidativa como
la térmica provocan la transformacion de los acidos grasos y generan compuestos polares (Bailey, 1961; Duran, 2015).

Debido a estas alteraciones y la falta de detalle experimental que presentan las normativas técnicas de de calidad: American Oil Chemists'
Society (AOCS) Ca 2b-38 y la NMX-F-211-SCFI-2012 (Alimentos. Aceites y grasas vegetales o animales. Determinacion de humedad
vy materia volatil), en lo relativo al procedimiento, ya que no establecen los valores de las variables: masa a utilizar, la temperatura a la
cual se debe introducir la muestra o el tiempo que requiere para su calentamiento, es que se realizo este estudio para el desarrollo de un
método analitico alternativo para determinar el porcentaje de humedad y materia volatil en el aceite vegetal de uso comestible, realizando
los siguientes estudios: influencia de los factores temperatura, tiempo y masa en el método alternativo de determinacion de humedad y
materia volatil en aceite vegetal comestible, el analisis de la repetibilidad interna en la determinacion de humedad y materia volatil en
aceite vegetal comestible, y la determinacion del porcentaje de humedad y materia volatil en muestras de marcas de aceite vegetal
comestible disponibles en el mercado nicaragiiense.

DISENO METODOLOGICO

Seleccion del método analitico

La normativa de determinacion de humedad y materia volatil en aceite vegetal comestible estd basado en un método gravimétrico de
volatilizacién (método indirecto), considerando algunas ventajas que presenta: es un método bajo costo y relativamente rapido
(Harttaman, 1992 y NMX, 2006).

La determinacion de humedad se puede efectuar en forma indirecta, calentando una cantidad conocida de muestra a una temperatura
conveniente y pesando el residuo. Para esto se requiere que la muestra sea térmicamente estable y que no contenga una cantidad
significativa de compuestos volatiles (Masson, 1997). Los resultados de las mediciones de humedad a través del método por
volatilizacion se expresan en valores porcentuales.

Tipo de estudio

Se realiz6 un disefio cuasiexperimental, para estudiar el comportamiento de las variables masa de aceite, temperatura y tiempo de
calentamiento de las muestras de aceite. Para cada variable, se estudiaron tres niveles de variacion, ensayandolas en cada muestra de
marca de aceite vegetal seleccionado. Primeramente, se realizo un estudio para determinar los valores “mas optimos” de las variables
para posteriormente realizar la determinacion del porcentaje de humedad en las muestras de aceite vegetal de consumo en la poblacion
nicaragiiense.
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Descripcion del procedimiento
Se utilizé el método de volatilizacion con placa calentadora a la atmosfera.

Para el estudio de factores analiticos, al no contar con un estandar de referencia, se selecciond una marca de aceite de mayor consumo
nacional, y se estudio la variabilidad del efecto en las variables seleccionadas a partir de los valores de referencia (NMX, 2006; American
Oil Chemists' Society Ca 2b-38): tiempos de calentamiento: 0.5, 1, 1.5 y 2 horas; masas de muestras de aceites: 5, 10, 15y 20 gy
temperaturas de calentamiento: 96 °C, 116 °Cy 125 °C.

Para la determinacion, se seleccionaron las variables “Optimas” del estudio previo: temperatura de calentamiento a 116°C, tiempo de
calentamiento 1 hora y masa de 10 g para determinar el porcentaje de humedad y materia volatil en muestras de cinco marcas de aceite
vegetal de uso comestible. Cada ensayo se realizo por triplicado.

Equipos utilizados: Horno. WBT Binder serie 970570, temperatura maxima 300°C ; Balanza analitica —Sartorius MC1 AC210S, serie
40120235, Max: 120 g, d: 0.1 mg y Desecador con sulfato de calcio (Drierite™), Termémetro de mercurio de inmersion parcial. El
procedimiento experimental se describe a continuacion en la figura 1.

En un beaker de 50 ml tarado que haya sido secado y enfriado previamente en un
desecador, pesar 10 g de muestra, con aproximacion de 0.001 g.
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Introducir el beaker de 50 ml que contiene la muestra por 1 hora en el horno
previamente calentado a temperatura de 116 + 2°C.
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Transcurrido el tiempo retire la muestra del horno, enfriar a temperatura ambiente
en un desecador y pesar hasta obtener una lectura constante.
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La determinacion debe efectuarse por triplicado sobre la misma muestra.
La diferencia entre los resultados de las réplicas no debe exceder de 0.002 g.

Figura 1. Procedimiento seleccionado para la determinacion de la humedad y materia volatil en muestras de marcas de aceites vegetal
comestible.

Expresion de resultados:
Célculo del contenido de humedad y materia volatil con la siguiente ecuacion
% Humedad y materia volatil = Ml;{—MZ x 100 Ec. 1
1

En donde:

M; es la masa de la muestra de aceite inicial en gramos,

M; es la masa de la muestra de aceite final en gramos

Los datos obtenidos fueron procesados en el programa MS. Excel 2010 y el analizador estadistico SSPS version 22 para Windows.
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RESULTADOS Y DISCUSION

1 Influencia de variables.

Se estudi6 la influencia de los factores: masa, tiempo y temperatura en la determinacion de la humedad y materia volatil en muestras de
aceite vegetal comestible.

1.1 Influencia de la masa de muestra

La mediana entre las diferentes masas de muestras de aceite homogéneas, sin embargo, presentan mejor simetria (dispersion de una
distribuciéon normal) las muestras de 15 gy 20 g, siguiendo el patron la de 10 g. La de menor ajuste es la de 5 g (figura 2).

Para una masa de 20 g existe una menor dispersion de los datos lo que indica una mayor precision en los resultados.
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Figura 2. Diagrama de caja y bigotes para masa y porcentaje de humedad de la muestra de aceite vegetal. Elaboracion propia

1.2 Influencia del tiempo de calentamiento de la muestra de aceite
Los valores de las medianas de las cajas se encuentran alrededor del 0.04% de humedad, no existen diferencias significativas (p<0.05)

al variar las horas de calentamiento. Sin embargo, teniendo menor dispersion en el intervalo de tiempo 0.5 h hasta 1.5 h, dado que a 2
h, se pierde la simetria de dispersion de una distribucion normal (figura 3).
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Figura 3. Diagrama de caja y bigotes para tiempo de calentamiento y porcentaje de humedad de la muestra de aceite vegetal. Elaboracion
propia.
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1.3 Influencia de la temperatura de calentamiento de la muestra de aceite

Los valores de la mediana del % de humedad se encuentran a 0.04%, no existen diferencias significativas (p<0.05) al variar la
temperatura (figura 4). En general, la dispersion en los tres casos es muy buena, los resultados a 116 °C presentan una menor dispersion
(mejor distribucién) en comparacion con las otras variables debido a una mayor precision en estos resultados (figura 4).

.08+

08

Porcentaje de humedad

047

027

T T T
96C T16C 125C

temperatura calentamiento

Figura 4. Diagrama de caja y bigotes para temperatura de calentamiento y porcentaje de humedad en la muestra de aceite vegetal
1.4. Influencia combinada de los factores estudiados

La temperatura de calentamiento a 116 °C presenta las mejores condiciones para tratar las muestras, ya que existe una menor dispersion
de los datos en comparacion con los promedios de humedad en relacion a la variacion de los pesos, a las diferentes horas (Figura 5)
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Figura 5. Diagrama de intervalos de barras de error referente a horas contra % de humedad y temperatura de la muestra de aceite vegetal
estudiada.
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1.5 Seleccion de valores de optimos de variables experimentales

Considerando los resultados previamente expresados: una masa de 10g, un tiempo de calentamiento de lh a una temperatura de 116 °C,
resultan ser las condiciones mas idoneas para determinar el porcentaje de humedad y materia volatil en aceites vegetales de uso
comestible, ya que los promedios de las diferentes masas estan proximo, lo que muestra una distribuciéon normal debido a que no existen
diferencias significativas entre los datos.

Otro aspecto que se tomo en cuenta para la seleccion de estos parametros fue el consumo energético mas bajo del horno con respecto a
la placa de calentamiento, ya que lo que se quiere plantear es un método rapido, facil y de bajo costo.

2. Analisis de repetibilidad interna en la determinacion de humedad y materia volatil en aceite vegetal comestible

Las réplicas se realizaron nueve veces a tres intervalos de tiempo consecutivos en el mismo dia por el mismo analista.

Cuatro de las cinco marcas de aceite vegetal de uso comestible presentan valores de % Coeficiente de Variacion menores a un 9 %,
respondiendo satisfactoriamente al criterio del valor maximo del coeficiente de variacion permitido (<11%) por la AOAC (1998). Por
lo que, la precision de la determinacion de la humedad y materia volatil en las diferentes marcas de aceite vegetal comestible es
satisfactoria para este tipo de métodos de analisis. Sin embargo, existen diferencias significativas en la precision intermedia entre las

muestras de marcas de aceite vegetal estudiadas (p<0.05).

Tabla 1. Valores de % de Humedad y de materia volatil para marcas de aceite vegetal de uso comestible estudiadas.

Estadistico Marcas de aceite
1 2 3 4 5
Promedio 0.0767 0.0572 0.0812 0.085 0.0786
Desviacion 0.00598 0.00314 0.00377 0.00744 0.00555
Estandar
% CV 7.8 % 5.4 % 4.6 % 8,7 % 7.1 %

3. Determinacion de la humedad y materia volatil en muestras de aceite vegetal comestible.

Una vez establecidas las condiciones experimentales mas optimas para el analisis de las muestras de aceite vegetal comestible, se
procedio a los ensayos de determinacion realizando nueve replicas para cada marcar de aceite. A continuacion los resultados de calculo
de porcentaje de humedad relativa y materia volatil resumidos en la tabla 2.

Existen diferencias significados en los valores promedios de porcentaje de humedad relativa entre las muestras de aceite vegetal
estudiadas (ANOVA-1-Factor, p<0.05). (Figura 6)
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Figura 6. Diagrama de intervalos de barras de error referente al % de humedad en las muestras de aceites vegetal estudiada.
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Los valores encontrados de porcentaje de humedad y materia volatil en las muestras de aceite vegetal comestible son menores a 0.1 %
establecido por la Norma Técnica Obligatoria Nicaragiiense y el Reglamento Técnico Centroamericano.

Tabla 2. Resultados de determinacion de % de Humedad y de materia volatil para cinco marcas de aceite vegetal de uso comestible
estudiadas.

Estadistico Marcas de aceite
1 2 3 4 5
Promedio 0.077 0.057 0.081 0.085 0.079
Intervalo de Min Max Min Max Min Max Min Max Min Max
confianza, 95 % 0.072 0.081 0.055 0.060 0.078 0.084 0.079 0.091 0.074 0.083
Desviacion 0.006 0.00314 0.003 0.007 0.006
Estandar
% CV 7.8 % 54 % 4.6 % 8,7 % 7.1%
CONCLUSIONES

Se estudio la variabilidad de parametros experimentales (temperatura y tiempo de calentamiento y masa de muestra de aceite) para la
determinacion precisa del porcentaje de humedad y materia volatil en las muestras de aceite vegetal; lo que permitié seleccionar los
valores mas Optimos (tiempo, temperatura y masa) para realizar las determinaciones de humedad y materia volatil en aceites vegetales
de usos comestibles en Nicaragua.

La repetibilidad interna del método presenta valores aceptables por las normativas internacionales (AOAC), sin embargo, existen
diferencias significativas en las mediciones entre cada tipo de marca de aceite vegetal estudiado.

Al determinar los valores de humedad y materia volatil se encontrd que los aceites vegetales de uso comestible analizados se encuentran
dentro del limite establecido en el Reglamento Técnico Centro Americano de Grasas y Aceites.
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