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VALORACION DE LA GRASA EN ACEITE DE MAIZ, COCO Y
ORUJO DE ACEITUNA POR COMPLEXOMETRIA INDIRECTA
CON Pb(II) y Mg(IT) Y ESTABLECIMIENTO DE LOS
CORRESPONDIENTES INDICES COMPLEXOMETRICOS

por

R. Garcia Vipranova y M.* I. ALvarez TINAUT

INTRODUCCION

La determinacién de la grasa por técnicas complexométricas in-
directas empleando cationes precipitantes como Ba(II), Pb(II), Mg(II)
y Ca(II) viene siendo desarrollada por nosotros y nuestros colabo-
radores (1, 2, 3,4, 5,6 y 7).

En el presente trabajo se hace una aplicacién del método orien-
tado fundamentalmente al establecimiento del “indice complexomé-
trico” propuesto por nosotros (8), al mismo tiempo que se aprovecha
para conocer la riqueza grasa de los aceites estudiados y establecer
el factor méas adecuado para cada uno de estos aceites.

PARTE EXPERIMENTAL

Fundamento del método

Estando constituida la grasa por glicéridos de los acidos grasos,
éstos son liberados al estado de sales potasicas, al realizar la sapo-
nificacion en medio hidroalcolélico con KOH, segun el siguiente
esquema:

CH, - OOC - R CH,OH
CH - 00C-R + 30H— - » CHOH 3R - COO—

CH, - 0OC - R : CH,OH
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Las aniones de los 4cidos grasos (R-COO—) precipitaran con ex-
ceso de disolucion titulada de Mg(II) o Pb(II), segin la reaccion:

2R - COO— + M2+ (R -C0O0)M |

sien M2+ el cation divalente Mg(II) o Pb(II)

El precipitado anterior serd separado por filtracion, valorando-
se en el filtrado el exceso de Mg(II) o Pb(II) con disoluciéon de EDTA
de igual molaridad, deduciéndose la riqueza en grasa y el “indice
complexométrico” por la diferencia entre los ml de disolucién de
Mg(II) o Pb(II) agregados y los consumidos de disoluciéon de EDTA,
como se indicard en los calculos.

Disoluciones empleadas

Disoluciéon de EDTA 0,05 M.—18,61 g de EDTA desecado a 70° C
se disuelven en agua destilada y se completa hasta 1.000 ml. Se ti-
tula frente a disoluciones de Cl,Ca partiendo de CO,;Ca (R.A.) de
igual molaridad en presencia de Murexida como indicador.

Disoluciéon de nitrato de plomo 0,06 M.—16,56 g de nitrato de
plomo Merck (R.A.) se disuelven en agua destilada hasta 1.000 ml.
Se comprueba esta disolucién frente a EDTA de igual molaridad,
partiendo de 40 ml, afiadiendo 5 ml de disolucién reguladora, 5 ml
de disolucién de acido tartarico y 5 gotas de disoluciéon de negro de
Eriocromo T hasta viraje al azul.

Disoluciéon de sulfato magnésico 0,056 M.—12,32 g de SO,Mg. 7
H.O (R.A.) desecado a 60° C, se disuelven en agua destilada y se
completan hasta 1.000 ml.La titulacién se realiza con disolucién de
EDTA de igual molaridad, partiendo de 50 ml de disolucién, ana-
diendo 50 ml de agua destilada, 2 ml de disolucién reguladora de
pH = 10 y 5 gotas de disolucion de Negro T de Eriocromo y diso-
luciéon de EDTA hasta apariciéon del color azul puro.

Disoluciéon reguladora.—94 g de nitrato amoénico en 794 ml de
disolucién de amoniaco (D = 0,923) completando hasta 1.000 ml con
agua destilada.

Disolucién reguladora.—67,5 g de cloruro amoénico y 570 ml de
disolucion de hidréoxido amoénico (D = 0,923) se disuelven y com-
pletan con agua destilada hasta 1.000 ml
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Disoluciéon de nitrato amoénico 1 M.—80 g de nitrato amodnico
(R.A.) se disuelven en agua destilada hasta 1.000 ml.

Disolucién de acido nitrico—50 ml de acido nitrico (D = 1,38)
se disuelven en agua destilada hasta 500 ml.

Disolucion de KOH alcohdlica al 8%.—3,2 g de KOH sin carbo-
natar se disuelven en 3,2 ml de agua y se completa hasta 40 ml con
alcohol etilico de 99%. Es conveniente su preparaciné en el mo-
mento de usarla.

Disolucién de acido tartarico 1 M.—150 g de acido tartarico en
agua destilada hasta 1.000 ml.

Disoluciéon de fenolftaleina.—1 g de fenolftaleina en 100 ml de
alcohol etilico.

Disoluciéon del indicador.—1 g de Negro de T de Eriocromo se
disuelve en 100 ml de metanol.

Etanol de 40°—420 ml de alcohol etilico de 96° se completan
hasta 1.000 ml con agua destilada.

Método

5 g de aceite pesados con exactitud se saponifican con 40 ml de
disolucién alcohdlica de KOH al 8%, hirviendo a reflujo durante
unos 20 minutos y el contenido del matraz se traslada cuantitativa-
mente a otro aforado de 500 ml, lavando el primero con 40 ml de
alcohol de 40° y enrasando finalmente con agua destilada.

Valoracion con Pb(II).—A 50 ml de la disolucién anterior que
contiene 0,5 g de grasa, puestos en un vaso de precipitados se le
agregan una gota de disoluciéon de fenolftaleina y disoluciéon de
acido nitrico al 10% gota a gota hasta conseguir un tono rosado muy
tenue del indicador. Se agregan 3 ml de disoluciéon de nitrato amo-
nico, 25 ml de disolucién de nitrato de Plomo, 0,05 M, se deja re-
posar unos 10 minutos, se filtra por filtro de pliegues y se lava con
80 ml de agua destilada en dos veces.

Al filtrado se le afiaden 5 ml de disolucién de acido tartarico,
5 ml de disolucion reguladora de nitrato aménico-amoniaco, 7 gotas
de indicador negro T de Eriocromo y se valora con EDTA 0,060 M
hasta viraje al azul.

Valoraciéon con Mg(II).—A 50 ml de la disoluciéon de sales po-
tasicas de los acidos grasos, puestos en un vaso de precipitado de
250 ml, se agregan 6 ml de disoluciéon reguladora de cloruro amoé-
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nico-amoniaco y 25 ml de disoluciéon de sulfato magnésico 0,056 M
agitando continuamente. Se deja reposar el precipitado unos 10 mi-
nutos y se filtra a continuacion por un filtro de pliegues lavando el
matraz y el precipitado con 50 ml de agua destilada. El filtrado se
recoge en un matraz erlenmeyer de 250 ml, se afiaden 7 gotas de
indicador Negro de Eriocromo T y se titula con EDTA 0,05 M hasta
viraje al azul.

Cdlculos

De acuerdo con los esquemas expuestos en el fundamento del
método, la estequiometria de la reaccion nos muestra que un mol
de Mg(II) o Pb(II) reacciona con 2/3 del peso molecular del corres-
pondiente triglicérido.

Del peso molecular medio de los acidos grasos que constituyen
los glicéridos de la grasa de germen de maiz, de la grasa de coco
y la de orujo de aceituna (9) se deduce que un ml de catién divalente
(Mg(II) o Pb(II) 0,06 M) se corresponde con 0,02893 g de aceite de
germen de maiz, 0,02252 g de aceite de coco y 0,52925 g de aceite
de orujo de aceituna.

De igual manera, conociendo el nimero de ml de EDTA 0,05 M
gastados se deduce el “indice complexométrico” de las respectivas
grasas (loc. cit.).

En la Tabla I se exponen los resultados operando como se in-
dica en el método correspondiente empleando Pb(II). Las cifras con-
signadas representan la cifra media de 40 resultados concordantes
para las grasas estudiadas, habiéndose calculado las desviaciones
tipicas con ese numero de determinacionas.

La Tabla II se ha confeccionado con el mismo criterio que la
anterior pero empleando Mg(II).

En ambas Tablas se hace constar el indice complexométrico
(I.C.) de los aceites estudiados.

TaBra |
EDTA
Grasa (})Egrit‘,[ Grasa Dife- Error mg/lg Desviacion

ensayada y = encont. rencia grasa tipica

(EEC
Maiz 8.24 0,4848 0,0152 3,04 623,87 4= 3831
Coco 2,42 0,5082 0,0082 1,64 840.14 + 3,78 °
Orujo

aceituna 8,30 0,4884 0,0116 —2,32 621,64 + 3.31
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Tasra IT
EDTA
Grasa OEgsTﬁ Grasa Dife- Hinor mg/lg Desviacién

ensayada 4 ml encont. rencia grasa tipica

(1.C.)
Maiz 8,09 0,4892 0,0108 —2,16 629,41 + 3,05
Coco 6,68 0,4125 0,0875 —17,50 681,94 + 3,41
Orujo
aceituna 8,09 0,4946 0,0054 —1,08 629,45 + 3.32

DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Aceite de maiz.—Las experiencias realizadas con esta grasa al
valorar con Pb(II) como precipitante, confirman que los errores de
titulacion obtenidos son ligeramente superiores a los alcanzados con
Mg(II), como consecuencia de la deficiente precipitaciéon de los aci-
dos lignocérico, araquirico y linoléico, con el catiéon Pb(II), y que ha
sido confirmado por nosotros (loc. cit.), por lo que de titular esta
grasa con dicho catidén convendria utilizar un factor empirico igual
a 0.03 que anula los aparentes errores de titulaciéon (Tabla I).

En cuanto al Mg(II), los errores son ligeramente inferiores a los
anteriores, pero se manifiesta una mayor constancia en los resulta-
dos, por lo que este catién puede servir en la determinacién del in-
dice complexométrico (Tabla II). La titulacién puede hacerse muy
exacta empleando el factor 0,0294 que hace practicamente nulos los
errores experimentales.

El indice complexométrico establecido para esta grasa resulta
ser 623,87 (v=10,98, o= 3,31, om=2,86).

Grasa de coco.—La titulaciéon de la misma con Pb(II) involucra
errores pequefios y permisibles en este tipo de titulacion, lo que se
explica por una precipitacion practicamente cuantitativa de los &ci-
dos capréico, caprilico y caprico con este cation, (loc. cit.) y, en cuan-
to al indice complexométrico debe hacerse siempre con este cation
obteniéndose el valor del mismo para esta grasa 840,14 (v=14,31,
0=378, om=3,28).

Aceite de orujo—Cuando se emplea el Pb(II) los errores de ti-
tulacién son ligeramente superiores a los obtenidos con Mg(II). El

indice complexométrico determinado con Pb(II) debe ser elegido, es-
tableciéndose en 621,64 (v=9,65, 0=3,10, cm=2,30).
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RESUMEN

Se propone un nuevo método de determinacién de grasa en acei-
tes de gérmen de maiz, coco y orujo de aceituna y determinacion del
“indice complexométrico” en esos aceites, previa saponificacion con
disolucion de KOH precipitacion en un exceso de Mg(II) 6 Pb(Il) y
titulacion en el filtrado del exceso de sal magnésica o de sal de plo-
mo con disolucién de Epta de igual molaridad, en presencia de ne-
gro de Ericromo T como indicador. Los resultados obtenidos son per-
fectamente reproducibles.

SUMMARY

A new method is proposed for the determination of fat in
germ corn, coconut and olive cakes oils and determination of the
“complexometrix number” in these oils after its saponification with
Kon solution, precipitating with an excess of standard solution of
Mg(II) and Pb(II) and titration in the filtrate with Epta solution of
identical molarity, using Eriochrome Black T as indicator. The re-
sults obtained are perfectly reproducible.
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