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1. OBJETIVO Y ALCANCE.

1.1 Objetivo.
Describir los pasos para realizar el ensayo de determinacion de contenido de grasa por el
método Gerber, de acuerdo con los parametros establecidos en la AOAC 2000.18, asi
como con los requisitos establecidos por la norma ISO/IEC 17025:2017 [1].

1.2 Alcance.
Este procedimiento aplica para las matrices leche liquida, leche en polvo, lacteos
azucarados como yogures, leche condensada, arequipe, quesos, y productos liquidos o
en polvo que contengan grasas encapsuladas.

2. DEFINICIONES Y NOTACIONES.

2.1 Definiciones.
Calibracion [3]. Operacion que, bajo condiciones especificadas, en un primer paso,
establece una relacién entre los valores de las magnitudes con su incertidumbre de
medicion provista por patrones de medicion y las indicaciones correspondientes con
incertidumbres de medicion asociadas y, en segundo paso, usa esta informacién para
establecer una relacion para obtener un resultado de medicién de una indicacién.

Método Gerber [4]. Metodologia usada para determinar el contenido de grasa en
productos lacteos usando la técnica butirométrica sin uso de solventes, con la finalidad
de destruir la materia orgdnica del alimento, a excepcién de la grasa.

2.2 Notaciones.
Para propdsitos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:

“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“Servicios”: para referir a los servicios de ensayo que el Laboratorio ofrece.
“[tem”: se refiere a los objetos o materiales bajo ensayo. \
3. REFERENCIAS.
[111SO/IEC 17025:2017 General requirements for the competence of testing and

calibration laboratories / Requisitos generales para la competencia de los laboratorios
de ensayo y de calibracion.

[2] ISO 9001 :2015 Quality management systems — Requirements Systemes de
management de la qualité — Exigences.

[311SO 9000:2015 Quality management systems — Fundamentals and vocabulary.
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[4] AOAC 2000.18 33.2.27A, AOAC Official Method 2000.18 Fat Content of Raw and
Pasteurized Whole Milk: Gerber Method by Weight, Ed 22, 2023

4. DESARROLLO.
4.1 EQUIPOS DE MEDICION.
Para realizar el ensayo se utilizan los siguientes equipos y componentes clave:

Equipos

Butirdmetro estandar (graduacion 0-8%), con tapoén y llave

Balanza analitica con resolucién de 0.1 mg

Pipetas graduadas

Centrifuga para butirometro, capaz de alcanzar una velocidad de 1150 + 70 rpmy con
mantenimiento de la temperatura entre 30, 50 y 65 °C.

Bafio maria a temperatura de 65 °C

Bafo de vapor

Plancha de calentamiento

Beaker de 50ml

Embudo pequefio

Cronémetro

Soporte para butirémetros

Cabina de bioseguridad

4.2 REACTIVOS
4.2.1 Determinacion de grasa en leche liquida

e Acido sulfurico, H,SO, p=1,82-1,825 (90-91%): tomar 920ml| de acido
sulfurico grado reactivo y diluir con 80ml de agua destilada en un balén

volumétrico de 1000ml.

e Alcohol isoamilico: de gravedad especifica de 0.814-0.816 a 15.5°C
(densidad de 0,808-0,818 g/ml a 20°C)
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4.2.2 Determinacion de grasa en leche en polvo

e Solucion de acido sulfarico, H.SO,475%: tomar 780ml de acido sulfurico
grado reactivo en y diluir con agua destilada en un balén volumétrico de 1000ml.

e Alcohol isoamilico: de gravedad especifica de 0.814-0.816 a 15.5°C
(densidad de 0,808-0,818 g/ml a 20°C)

e Aguadestilada

4.2.3 Determinacion de grasa en lacteos azucarados, quesos y productos con
grasa encapsulada

¢ Acido sulfurico: Solucion de acido sulfirico, H.SO4 75%: tomar 780ml de
acido sulfurico grado reactivo en y diluir con agua destilada en un balén
volumétrico de 1000ml.

e Amoniaco

e Butanol

4.3 INSPECCION VISUAL
4.3.1 REVISION GENERAL.

Al recibirse la muestra en el Laboratorio, ésta es inspeccionada con el fin de verificar las
condiciones de cantidad, empaque y preservacion se mantienen, conforme lo indicado
en el procedimiento PROC-TC-008 “Procedimiento de aseguramiento de integridad de los
items bajo servicio”. Antes de iniciar el analisis, se debe verificar que se cuenta con minimo
10 g muestra. La muestra debe estar correctamente homogeneizada.

En caso de que la muestra no presente alguna de estas condiciones, realizar la
observacién en el FOR-TC- 041 “Formato para el registro de datos primarios para el ensayo
de cenizas “, e informar de inmediato al lider comercial a través del Lider de laboratorio.

4.3.2 ESTABILIZACION.

Los items de ensayo, patrones y controles de calidad deben atemperarse con suficiente
antelacién de tal manera que se encuentren en equilibrio térmico con el ambiente en el
cual se ejecutaran los ensayos.

La balanza analitica y otros equipos electronicos que realicen mediciones de alguna
magnitud correspondiente a condiciones de influencia en la ejecucién del ensayo deben
encenderse por lo menos media hora antes de su uso. Asi mismo, deben verificarse los
equipos, de acuerdo con lo establecido en el numeral 4.2.3.
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4.3.3 VERIFICACION DE EQUIPOS.

Antes de iniciar el ensayo, debe verificarse que el estado de funcionamiento de los
equipos sea adecuado. Esto puede llevarse a cabo revisando que cuenten con la etiqueta
de mantenimiento vigente y que estos no tengan alguna etiqueta que lo identifique
como “Fuera de servicio”. Ademas, en el caso en el cual se lleve el control de uso, deben
registrarse los ultimos registros consignados en el formato FOR-TC-017, con el propdsito
de verificar que no se han registrado fallas en el funcionamiento. Si algun equipo es
utilizado para la medicién de alguna magnitud de influencia en el ensayo, este debe estar
calibrado. Por tanto, se debe verificar la etiqueta de calibracién adherida a este, y
comprobar que se encuentre vigente.

Asi mismo, debe verificarse que se haya realizado y registrado la verificacién diaria de la
balanza analitica en el formato FOR-TC-005

Ademas de lo anterior, debe verificarse la fecha de expiracion de los patrones, materiales
de referencia y controles de calidad empleados en el ensayo con el fin de evitar el uso de
materiales vencidos.

4.3.4 MANEJO DE LA MUESTRA.

La identificacion, manejo, transporte, almacenamiento y descarte de la muestra, deben
realizarse de acuerdo con los lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-
008 Procedimiento de aseguramiento de integridad de las muestras bajo servicio.

Para las muestras de leche liquida, poner la muestra en su recipiente en un bafio maria a
39+ 1°C por maximo 10 minutos y mezclar por inversion, 10 veces. Esto con la finalidad de
que la grasa sea homogénea en la muestra y no se encuentre pegada a las paredes del
recipiente.

Sila muestra es liquida y contiene particulas, homogeneizar en un molino o licuadora.

Si la muestra es solida, homogeneizar en un molino apropiado.

4.4 MEDIDAS DE SEGURIDAD

- Durante el analisis tener en cuenta que se debe seguir el procedimiento aqui
descrito sin modificar u omitir ningun paso.

- Utilizar guantes para manipular las muestras.

- Utilizar guantes para la manipulacién de reactivos y realizar el analisis en cabina
extractora.

- Utilizar siempre los EPP.
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Tener en cuenta las instrucciones dadas en el reglamento interno de trabajo PROC-GC-
015 Reglamento Interno AOXLAB S.A.S, capitulo XIII.

4.5 INSTRUCCIONES DE ENSAYO.

4.5.1 DETERMINACION DE GRASA EN LECHE LIQUIDA

Realizar la determinacién por duplicado.

Adicionar 10ml de H,SO, al butirdmetro. Poner en un beaker y ubicar en la balanza
y tarar.

Pesar 11,13£0,03g de leche, inmediatamente después de realizar el
acondicionamiento descrito en el numeral 4.3.4., en el butirometro. Adicionar la
leche lentamente y por las paredes, para evitar reacciones violentas con el acido.
Adicionar 1ml de alcohol isoamilico al butirometro.

Poner el tapdn al butirdmetro usando guantes y un trapo y agitar el butirémetro
hasta que la muestra se disuelva por completo.

Tomando el butirémetro por los dos extremos, mezclar por inversién, por lo
menos 4 veces para asegurar que todo el contenido es mezclado completamente.
Llevar el butirémetro a la centrifuga, ubicando el bulbo pequefno hacia arriba.
Centrifugar por 5 minutos después de que esta haya alcanzado la velocidad
maxima.

NOTA: Colocar los butirémetros simétricamente y equilibrandolos el uno frente al
otro.

Sacar los butirémetros de la centrifuga y lleva a un bafio maria a 65°C, dejando el
bulbo pequeio por fuera del agua, por 5 minutos, para estabilizar la columna de
grasa.

Sacar el butirometro del bafio maria, y usando la llave, aplicar presion al tapon para
llevar la columna de grasa a la columna graduada.

Ubicar el butirometro de forma vertical y a la altura de los ojos y tomar la lectura
con una precision de 0,05%

NOTA: Repetir el ensayo si la columna de grasa es turbia o de un color oscuro o si
hay material blanco o negro en la columna de grasa.

4.5.2 DETERMINACION DE GRASA EN LECHE EN POLVO

Realizar la determinacién por duplicado.
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e Pesar 1,699 + 0,01g (M) de muestra en un beaker de 50ml completamente seco.

e Adicionar, con cuidado, en el butirémetro 10ml de &acido sulfurico al 75% vy
adicionar posteriormente 1ml de agua destilada fria, por las paredes y sin agitar, la
cual se adiciona para generar una capa entre el cido y la muestra y evitar que esta
se queme.

e Adicionar cuantitativamente la muestra con la ayuda de un embudo al
butirémetro, asegurandose que no se pierda la muestra y que pase
completamente.

e Agregar 5ml de agua destilada caliente y 1ml de alcohol isoamilico, tapar el
butirdmetro y agitar para homogeneizar.

e Levar a un bano maria 65°C durante 2 minutos, ubicando los butirometros con el
tapdn hacia abajo. Durante este tiempo, agitar los butirometros de manera manual
para evitar que se queme la muestra y que se logre una completa
homogeneizacién de esta.

e Llevar el butirémetro a la centrifuga con el tapdn hacia abajo y centrifugar por 5
minutos, una vez se haya alcanzado la velocidad méxima.

NOTA: Colocar los butirometros simétricamente y equilibrandolos el uno frente al
otro.

e Llevar los butirdmetros nuevamente a bafio maria, por 2 minutos.

e Invertir el butirémetro, quitar el tapdén y ajustar la escala con agua destilada
caliente y llevar al bafio maria otros 2 minutos.

e Centrifugar nuevamente por 5 minutos, sacar los butirémetros y realizar la lectura
inmediatamente, con una aproximacién de 0,05% llevando el butirémetro a la
altura de los ojos y manteniendo en posicion vertical.

4.5.3 DETERMINACION DE GRASA EN PRODUCTOS LACTEOS AZUCARADOS,
QUESOS Y PRODUCTOS LIQUIDOS O EN POLVO QUE CONTENGAN GRASAS
ENCAPSULADAS

e Realizar la determinacion por duplicado.

e Adicionar con cuidado 5ml de 4cido sulfurico 75% al butirémetro.

e Pesarenun beaker de 50ml, entre 0,5y 1,5 g = 0,01g de muestra (M), dependiendo
del contenido de grasa del producto (los productos de alto contenido de grasa son
los que se debe pesar menos cantidad de muestra).

e Adicionarle a la muestra 5ml de agua caliente y disolver con ayuda de una varilla
de vidrio.

e Adicionar a la muestra 2 ml de amoniaco y disolver.

e Adicionar 1,5ml de butanol y disolver.

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 10 de 16



Identificacion:
Determinacion del contenido de grasa por | PROC-TC-248

aoxlab el método Gerber Revisién: 1
AOXLABS.A.S Inicio de vigencia:
2024-01-23

e Transferir cuidadosamente el contenido del beaker al butirémetro, por las paredes
para evitar una reaccién fuerte y perdida de la muestra.

e Hacerunlavado al beaker con 3.3ml de 4cido sulfurico y transferirlo al butirémetro.

e Tapar el butirometro y agitarlo cuidadosamente usando guantes hasta que se vea
homogéneo.

e Calentar el butirometro sumergiéndolo en un bano mariaa 65°C con el tap6n hacia
abajo por 3 minutos, agitando ocasionalmente.

e Llevar el butirémetro ala centrifuga con el tapdn hacia abajo y centrifugar durante
5 minutos después de alcanzar la velocidad maxima.

NOTA: Colocar los butirometros simétricamente y equilibrandolos el uno frente al
otro.

e Llevar el butirdmetro al bano maria, durante un minuto.

e Invertir el butirometro y retirar cuidadosamente el tapdn, ajustar la escala de
lectura utilizando aproximadamente 5 ml de agua caliente

e Tapar el butirdmetro y llevar nuevamente a la centrifuga por 5 minutos.

e Sacar los butirdmetros de la centrifuga y realizar la lectura inmediatamente, con
una aproximacién de 0,05% llevando el butirémetro a la altura de los ojos y
manteniendo en posicion vertical.

NOTA: Si la grasa obtenida supera la escala de lectura del butirdmetro, se debe
repetir el analisis pesando menos muestra.

4.6 INFORME
4.6.1 REGISTRO DE DATOS

Los datos primarios para el ensayo de grasa por metodologia Gerber seran
registrados en el formato FOR-TC-128 “Formato para el registro de datos
primarios de grasas por Gerber”

4.6.2 RESULTADOS
4.6.2.1 DETERMINACION DE GRASA EN LECHE LiIQUIDA

Los datos tomados en el FOR-TC-128 “Formato para el registro de datos
primarios de grasas por Gerber” se registran en el cuadro de mando de Excel
del laboratorio para analisis fisicoquimicos SOFT-TC-150 Cuadro de mando
para el ensayo de Grasa Gerber en alimentos, en la ruta de acceso
L:\LABORATORIO\REGISTROS\REGISTROS RT\Cuadros de Mando.
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Modelo de calculo:
Grasa (9/100g) = lectura

Donde:
Lectura: lectura tomada en la columna graduada del butirémetro

4.6.2.2 DETERMIANCION DE GRASA EN LECHE EN POLVO

Los datos tomados en el FOR-TC-128 “Formato para el registro de datos
primarios de grasas por Gerber” se registran en el cuadro de mando de Excel
del laboratorio para analisis fisicoquimicos SOFT-TC-150 Cuadro de mando
para el ensayo de Grasa Gerber en alimentos, en la ruta de acceso
L:\LABORATORIO\REGISTROS\REGISTROS RT\Cuadros de Mando.

Modelo de célculo:

g ) _ 11,25 * lectura

Grasa <100g = o

Donde:
M: masa de la muestra
Lectura: lectura tomada en la columna graduada del butirémetro

4.6.2.3 DETERMINACION DE GRASA EN PRODUCTOS LACTEOS AZUCARADOS,
QUESOS Y PRODUCTOS LIQUIDOS O EN POLVO QUE CONTENGAN
GRASAS ENCAPSULADAS

Los datos tomados en el FOR-TC-128 “Formato para el registro de datos
primarios de grasas por Gerber” se registran en el cuadro de mando de Excel
del laboratorio para analisis fisicoquimicos SOFT-TC-150 Cuadro de mando
para el ensayo de Grasa Gerber en alimentos, en la ruta de acceso
L:\LABORATORIO\REGISTROS\REGISTROS RT\Cuadros de Mando.

Modelo de célculo:
_ 11,25 * lectura

100g> M

Grasa (

Donde:
M: masa de la muestra
Lectura: lectura tomada en la columna graduada del butirémetro
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5. CONTROL DE LA CALIDAD

El tipo, periodicidad y criterios de aceptacion para los resultados obtenidos De los
ensayos para el control de calidad se resumen en la tabla siguiente:

CONTROL PERIODICIDAD CRITERIO

Realizar las muestras por | Cada que se realiza el |La diferencia relativa
duplicado ensayo porcentual (RPD) debe ser
menor o igual al 5%

6. RESPONSABILIDADES.

6.1 ]Director técnico

- Asegurar la aplicacion del presente documento y tomar decisiones en casos

- especiales no contemplados.

- Revisar y aprobar los informes técnicos una vez han sido revisados por el Lider de
- Laboratorio.

- Asesorary orientar los analistas en la resolucion de dudas e inconvenientes

- surgidos durante el desarrollo de los ensayos.

- Realizar o revisar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes

- derivados de la ejecucién del método y autorizar las indicaciones a seguir.

- Establecer los casos en los cuales se realiza la retencién de muestras.

6.2 Director de calidad

- Asegurar la aplicacién del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.

- Realizar y registrar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes

- derivados de la ejecucion del método.

- Revisar los resultados obtenidos del aseguramiento de calidad del método.

- Archivar los registros técnicos relacionados con los ensayos.

6.3 Lider de laboratorio

- Asequrar la aplicaciéon del presente documento por el personal subordinado o
supervisado.

- Revisar los resultados ingresados por el analista, haciendo seguimiento de la

- trazabilidad del andlisis (Cuadros de mando, formato de solicitud de servicio y
salvaguardia de muestras, formatos de datos primarios) antes de enviar el informe
final al director técnico.

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 14 de 16



Identificacion:
Determinacion del contenido de grasa por | PROC-TC-248

aoxlab el método Gerber Revisién: 1
AOXLABS.A.S Inicio de vigencia:
2024-01-23

Realizar la revisién de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al director técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del
método.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al lider de
calidad y al director técnico.

Informar los casos en los que se deben de retener las muestras.

Supervisar el cumplimiento de las actividades de aseguramiento de calidad.
Realizar el andlisis de los resultados de control de calidad, de acuerdo con PRO-TC-
077

6.4 Analista

Sequir todas las instrucciones establecidas en este procedimiento y en el
reglamento del laboratorio

Ingresar y entregar todos los resultados en los tiempos pactados.

Entregar formatos de datos primarios completamente diligenciados al lider del
laboratorio.

Realizar revision de datos primarios y célculos realizados en los cuadros de
mandos, informar al lider del laboratorio en caso de observar alguna desviacion en
los resultados obtenidos teniendo en cuenta las cartas control.

Registrar los resultados de los ensayos de control de calidad y hacer el analisis de
tendencias de estos.

Realizar el anédlisis de los resultados de control de calidad, de acuerdo con PRO-TC-
077

Realizar la revisiéon de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta
aplica.

Informar al lider de laboratorio las desviaciones que se den durante el desarrollo
del método.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al lider del
laboratorio.

Informar cualquier incidente que suceda durante la realizacion del método.
Revisar que los equipos usados en el desarrollo del método tengan
mantenimiento, calibracion y/o verificacion vigente, de acuerdo con el programa
de mantenimiento y calibracion.

|

7. FORMATOS RELACIONADOS.

FOR-TC-128 “Formato para el registro de datos primarios de grasas por Gerber”
SOFT-TC-150 “Cuadro de mando para el ensayo de Grasa Gerber en alimentos”
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8. ANEXOS.
“No aplica”
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