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INTRODUCCION
La vida llena de confort es una realidad y el disfrute de bienes
y servicios es motivo de orgullo. Serd as{ pues el volumen de sa
tisfactores y la inmensa variedud de éstas las que garanticen una
vida en verdad envidiable.
La produocién en masa aumentando ininterrumpidamente en volumen y
diversificacién necesita un consumo en masa, congiguientemente -
tiene una poblacién consumidora.
Es esta la razén que me ha llevado al presente trabajos "La orien
taoién de 1o que 8l consumidor debs exigir de los productos que -
consumej en una palabra, su calidad"'.
La técnica moderna y su desarrollo han tenido como fundamento y -
el progreso cientffico. El desarrollo econémico basado en &ste,
le ha proporcionado al hombre yor medio de su prooeso de indug- -
trializacién, el conjunto de medios con los que sus necesidades -
se han visto satisfechas y la sociedad actual considerada como in
dustrializada, ha convertido en cientifica a la técnica moderna.
Dentro de eeta evolucién tdcnico-cientffico-industrial, ha tenido
y tiene excepcional importancia la institucién "enpresa', unidad
representativa de todo el sistema por la que despuds de la Segun-
da Ouerra Mundial la economfa mundial ha cambiado fundamentalmen-
te en su estructura. ¥ sto quiere decir que la empresa estaba has
ta entonces centrada en la produccién y que ahora su centro es el
mercado. Es el paso del producto al consumidor. La transforma--

cién de la economfa de yroduccidén en economia de consumo que nos




permite comprobar que ahora mucho mis (ue antes &sta no estd al -
servicio dsal hombre, sino que Sste estd al servicio de la econo--
mia.

En la mentalidad del hombre moderno el progreso técnico ha creado
una profunda conviccidn de suficiencia y autonomia.

No es el caso afortunadamente del cientf{fico sincero, del técnico
con honestidad y de la e°mpresa Que se precie de serloj lo es del
honbre comin, del que forma la opinién piblica. Nos referimos a
la gente, a la masa andnima. an cuya conociencia se forman ideas y
creencias que al generalizarse determinan los modos de pensar y -
las actitudes populares; asi pues, la empresa como unidad econdmi
ca-social en la que se desenvuelve el proceso productivo a través
de la coordinacién de capital, traﬁajo y direccidn para lograr y
obtener bienes y servicios sooialments dtiles es responsable de -
su progreso técnieo—adninistratiyo porque esta es una condicién -
de mayor eficiencia y de justicia socialj la primera como requisi
fo fundamental para que la calidad y los precios sean mis favora-
bles al bienestar de 1a sociedad; la segunda apoyando a la autori
dad para prohibir la produccién y venta a lo que a la luz de la -
moral dafie, o perjudique a los consumidores. la economia no estd
al margen de la §tica. la empresa estd sujeta, una vez mdis a las
exigencias del bien comin.

Asf pues, spor qué connotar despectivamente a la sombra de lo "na
tural” los productos sintéticos? ipor qué la persecusién de los =~

mismos en aras d: su autenticidad? ;por qué la discriminacién de




4stos peoze a sus dotes de caliwad?

Estas y varias interrogantes mds serdn el texto que en los siguien
tes capitulos se tratard de contestar a través de la descripcidn -
de métodos analiticos de control, tdcnicas de evaluacidn, sistemas
de aceptacién y/o rechazos, de definicién de caracteristicas, de -

estipulacidén de especificaciones y de determinacién de cualidades.




CONIROL DE CALIDAD

1e=Sinopsis Histérica.-
a)e~ Orig:nes del control de calidad

b) e~ Evolucién del control de calidad

a).-Orfgenes del control de calidad.- Hasta donde llegan nuestros co

nocimientos, nace la oivilizacidn en el perfodo 4500 afios antes -
de Cristo, al asentarse en las orillas de los rfos y de las lagu-
nas, los grupos némadas; la distribuoién de ladbores y descubri- -
miento agrfooia, no conocido hasta entonces, crea aptitudes eepe~
cializadas qQue originan los conceptos sobre la distribucidén del -
trabajo desarrolléndose asi, la medicién del tiempo y la discipli
na interna de los grupos. Integrando al patrimonio del grupo las
caracteristicas artesanales de avios de caza y pesca, las de uso
diarios, como sons objetos de cooina y del vestido, los suntua- -
rios y los usuales en la construocién.

La diversificaoién de produotos, su carencia o abundancia determi
naban el trueque como nivelador del aprovisionamiento familiar, -
creando asf un {ndice de valores.

Para efectuar estas operaciones se abrieron’brechas que desembo-
caban en poblados, naciendo asf la urbanizacidn y la fortifica- -
cién protectora. Consecuentemante a dichas obras, surge el concep
to de propiedad particular y el de servicios,

El intercambio de productos y conocimientos desarrolla el comercio
y con ello se amplfan los centros artesanales, aumenta la transpor

)
tacién masiva de los productos, Asf fluyen de Oriente las sedas y




especies; se introduce la aplicacidn del bronce, hierro y estafio a
la metalisterfa, las telas tefiidas con pirpura por los cartagine-
ses; los envames de hierro fabricados en Greciaj se acrecenta la -
construccién de armas y carros de guerra en Hatusa ¥y en Menfis res
pecgtivamente.

Por las continuas hambrunas se efectuan intercambios masivos de -
grtnou,»QCeites, carne preservada, quesos y otros productos alimen
tioios; es constante del meroado de pieles, lana y algodén.
Tanbién se desplazan cantidades apreciadbles de materiales como ma-
ders, mérmoles, jaspe y arcillas. El refinamiento acrecents la de
manda de aceites esenciales, resinas arométicas, vinos, textiles y
Joyas.

‘-I nace el concepto de "Industria", como una necesidad ingente pa
ra el desarrollo de los puedblos; puesto que se preservan los ali-
mentos, se da mayor valor a los productos, se adecian los materia-
les primurios y se abastecen de bienes de consumo que cubren las -
necesidades de la poblacidn.

El desarrollo industrial basado en la ocompatenoia origina un anhe-
lo perfeocioniata. 3i establecemos un orden cronolégioo, visualiza
mos el perfecoionamiento de téonicas, o la aplicacién de nuevos ma
terialea, en las armas, vestido y formas de habitaocidén. Esta evolu
oién oreciente en la superacién de sus artfoulos es denominada "CA
LIDAD", Este concepto influye decisivamente en el bienestar, arte,
oultura y desarrollo de los pueblos. Su nivel es plasmado y preser

vado a travédas de normas inoipientes con principios definidos y por




medio de conceptos 8ticos, estéticos, higidnicos, morales y laga-
las.

En el Oriente en la regién denominnda como la media luna del fér-
til creciente, se oencontraron 20 céuigos, el mds antiguo data de
4000 afios A. C.; y entre ellos dastaca el de Hamurabf cuya exis-
tencia 0o remonta a 1750 A, C.; éste dedica 183 de las 250 lineas
cuneiformes, a establiecer normmas y a la certificacién de contra-
tos. La biblia lebrea, plasma en sus primeros libros, el Levitico
Nimeros y los Reyes, normas sanitarias e higiénicas; medidas para
la conservacién de alimentos; para la construccién de habitacio-
nes y templos, para el intercambio de granos, ganado y otros di-
versos productos.

En ias tumbas faradnicas sv encuentran similares documentos, los
plotogramas dopueitrau la exiatenoia de normas, con precimsiys da-
tos sobre la fabricacién dsl pan, del vino y de las construccio-
nesj precisaron y reglamentaron la manufactura en telas de linmo.
Bn China instituyeron asimismo la fabricacién de la porcelana.

De los pictogramas ideolégzicos primitivos, nace la representacién
cuneiforme de los Sumerios en el afio de 3600 A, C., estampado en
tablillas de barro cocido, encontrado an Ur, se asiontan transac-
ciones, movimientos de mercancfa, produccién de zranos, ganado, &
ceite, lana y vino:»

Bajo los auspicios de los lozros alcanzados en el renacimiento el
trabajo de alpgunos artesanos se sublimiza para crear la obra ar-

t{stica propiciada por la clase de alto poder adyuisitivo o reli-




gioso. As{ vamos como se embellecieron las ciudadse, se hicieron
de uso comin los artfculos suntuarios, la calidad en la elabora-
cién d4 renombre a las ciudades manufactureras, mencionaremos so-
lanente las armas de Toledo, el cristal de Bohemia. La calidad de
un artfculo queda asociado frecuentemente al nombre del artfoulo
que lo produce, como es sl caso de los violines de Stradivarius.
Al anparo de art{fices famosos, se rednen artesanos ogpooinlil.-
dos organizéndose piramidalmente las labores ssain el grado de --
espacializacién. Con la aparioién de los gremios se fijan los --
grados de aprendizaje, 10s que culminan en la maestria.

Esta estructure es adoptada por faniliae dedicadas a un ofioio, -
guardando ocelosamente sus innovaciones o descubrimientos téonicos.
Por otra parte el Comeroio se orgsniza en Lonjas para la distridu
cién de mercaderfas eepeoialisadas, fijando como base de la tren-
sacoién la ocalidad de los productos sea por su procedsnoia o por
ol renombre del productor. Otra aportacién histérica al proceso -
eoonémico actual 6s la creacién de la moneda por los ligios, adop
tada rapidamente por los pafses mediterréneos, conseouencia de s-
1lo fue la conversién de valores a una escala de equivalencia, he
oho que trajo consigo la orsaoién y reglamentaoién de los siste-
mnas de pesae y medidas.

Esta situacién es revoluoionada por el descubrimiento de Amérioa,
la amplitud del mercado y la afluencia ds nuevos productos incre-
menté el comercio, surgiendo en el intercambio eistsmas evoluti-

vos semejantes a los anteriormente indicadus, pero con caractsris




ticas dif'erantes. La aportacién de nuevos materiales, en cantida-
des masivas, aumenta la demanda de artfculos terminados, lo cue -
origina una revolucidén de sistemas de elaboracidn tomando lo me--
Jor dentro de sus caracteristicas, pero tratando de obtener la ma
yor cantidad en el menor tiempo, lo que influye en transformar -
las piszas artisticas en objetos esencialmente \tiles, contribu-
yendo asf a la despersonalizacidén del producto., (ste movimiento -
termina en l1la Revolucién Francesa que proclama la libertad del -~
trabajo y del libre comercio, las nuevas doctrinas filoséficas, §
ticas y estéticas, dan lugar a un nuevo sietema, 8l capitalismo y
su teoria econdmica.

Dentro de este panorama crece la revolucién industrial, dando pa-
so al sistema fabril y con ello a la sistematizacién del trabajo.
El maquinismo sustituye al trabajo artesanal del operario, se e~
fectia 1la diversificacidn industrial rara fabricar elementos que
requieren materias primas més adecuadas, dando lugar asf a la -~
creacidn de muestras tipo iniciales y finales de un proceso.

La falsificacién o substitucién de materiales en las muestras ti-
po, causé innumerablss problemas judiciales, por lo que se hizo -
neces3ario aspecifioar con claridad cada una de las caracterfeti-

cas de un artfculo para mostrar su calidad.

Es asf como 600 afios desyuds a travéds de mdltiples visciasitudes,

contramos nuevamente el viejo patrén normativo de "CALIDAD", del

antiguo cdédigo de Hamurabf, pero transformado en caracterf{sticas

eespac{ficas, de forna tal que ho haya contusién en sus concaptos y




vertidos en forma codificada, evitdndose as{ las dificultades y —-—
complicaciones de las transacciones en los contratos de compra-ven
ta,

La interconexién fabril, la formacidn de complejos industriales y
la presentacion de productos en el mercado, hizo que estas especi-
ficaciones escritas fusran en medio de comunicacién y entendimien-
to entre los factores de la producciéni fueron tan usuales jue en
Inglaterra en el afio de 1500, se prooedié a codifiearlas y arre- -~
glarlas ®ajo un sistema nuaeral de "Normas de Calidad", como un --
facter de su desarrollo internoj este sistema fue rdpidamente adop
tado por otros pafses como Prancia, Alemania, Italia, Zstados Uni-
dos, pues llenaban grandes vacios en la definicién de las caracte-
rfstioas de constitucién y servicios de miltiples productos comer-
ciales. Bn la actualidad $odos los pafses del orbe manejan y procu

ran fijar normas de calidad acordes con su desarrollo industrial.

b).~-Evolucién del control de calidad.- Con el énfasis en la calidad -
sensorial surgid ol problema de la relativa confiabilidad en las -
medidas sensoriales. En el pasado cuando la mayor preocupacidn era
la seguridad, sanidad, identidad y ~antidad, la aceptahilidad del
producto tuvo gue ser medida por métodos objetivos ain cuando fue-
ran simples o comclicadoa. Fero si un vroducto particular tenia el
color correcto, la textura o 8l sabor no eran criticamente impor-
tantes y podfan ser evaluados sub,jetivamente por un inspector.

Sin embargo, un atributo sensorial podia fdcilments causar la uife




rencia entre que un producto se vendiera con ganancia o no; una -
ligera desviacién subjetiva por un inspector por ejemplo al eva-
luar el color rojo en el jugo de tomate, podria causar que el pro
ducto fuera aceptable, es decir que llenara los stundards} o ser
calificado como inferior al standard,

Esta era una decisién demasiado critica como para ser dejada al =
antojo del juicio de alzin inspector. Asf los afios 30's vieron el
comienzo de un esfuerzo substancial en el desarrollo de métodos -
objoetivos para medir los atributos sensoriales de calidad.

Este esfuerzo alcanzd su auge en los afos 1960 y todavia continda.
El desarrollo de grados y standards de caljaad fue paralelo al de
sarrollo de la tecnologfa.

Asf no muy atrds del desarrollo de métodos objetivos-subjetivos -
para controlar la calidad, vino la necesidad de desarrollar proce
dimientos para la vigilancia estrecha del uso de una lista cada -
vez mayor de substancias que podfan ser usadas en varias formula-
ciones, pero s6lo hasta un 1fmite dado. Ahora, ademds ds producir
y mantener cualidades, la industria debe también proteger al con-
suridor, de un nimaro cada vez mayor de ;roductos qufmicos, todos
los cuales tienen diferentes tolsrancias y de aquellos que se sos
pecha que son cancerfi:enos y que tienen una tolerancia cero.
Mientras los gobiernos y las industrias han estado luchando con -
este problema viesjo-nuevo, de los aditivos, otro problema ain mds
antiguo comenz$ a ganar reconocimiento. Con la publicacidn por la

Acidemia Nacional de Ciencias en 1967 vel primer volumen sobre -




las substancias téxicas jque se encusntran naturalmente en los ali
mentos, se desarrolld una mayor conciencia del hecho de que hay -
pocos, -eli hay alsunos alimentos naturales Que no contengan en al
suna cantidad ciertas subastancias naturales que de haberse agrega
do oomo aditivo, habrfan dado como resultado de tal producto pre-
parado no hubiera sido admitido para ser comeroializado. 3in ser
ilézgicos, hay ahora una gran preocupacién acerca de los COmMpue g—--—
tos t6xicos naturales que puede ser neocesario en un futuro cerca-
no someter lae nuevas variedades y razas desarrolladas a bioensa-
yoe estrictos antee de colooarlos en la lista de substancias gene
ralmente reoonocidas como seguras.

Quizés como un resultado del asfuerzo de comeroializacién nacido
por la proliferacidén subsecuente de productos, obtenidos por di--
versidad de métodos, 1la reaccidén vino en forna de "consumiemo', =
el cual a pesar de mucha confusién e inm3rsecida acumulacidén de a-
busos en todas dirscciones, se lae arreglo para redirigir la in--
vostigacién y desarrollo desde simplemente nuevos productos aque-
lloa que fueran mfs sofisticados también. Aparantemente sin inten
cién, este deseo primero y més fuertemente expresado por los aban
derados de los consunidores, de tener productos mayoros y mde in-
formacién sobre su composicidén ha resultado ser de cuestionable -
valor en relacién con su pretendido propdeito, pero de incuestio-
nable valor de ventas para el segmento de cada industria. Loe re-

sultados finales, por supuesto son mds costos y la nacesidad de -

un control de calidad més estricto sobre loe oconstituyentes decla




rados en las etiyuetas de cualquier producto.

Mientras el movimiento del consumidor estd enfatizando las venta—-—
jas cuestionables de los alimentos y fragancias "naturales" y "or

gdnicos" y en general, el regreso a la naturaleza, mds cientificos
reconocidos han comenzado a alarmarse por la proporcidn rdpidamen-
te on aumento de la utilizacidén de recursos limitados y el creoci--
miento incrementado de la poblacién, con el desperdicio concomitan
te y contaminacién ambiental. Asf, antes la eliminacién de los des
perdicios sdlidos y 1fquidos :ra algo incidental que requeria aten
cién, ahora han llegado a ser 4reas de atenoién y esfuerzo princi-
psl, particularmente en la industria alimenticia y de fragancias,

a causa de la naturaleza de los productos, antes y después de ser

consumidos. En este momento los desechos, la contaminacién y en -

general sl control anbiental son preocupacién de cualquier argani

sacién ds calidad, la Agencia de Proteccién Ambiental rivaliza -

con la Administracién de Alimentos y Drogas en redactar e inten--

tar la ejeoucién de reglas, regulaciones, lineamientos, todas las

cuales deben ser adoptadas por la industria alimenticia y de fra-

gancias.

Otras agencias han llegado a estar involucradas con la evaluacién

de la calidad y las garantias de calidad de tal forma que, en es-

tos tiempos de candios estas industrias estdn tan involucradas en

cumplir o intentar cumplir directrices a veces conflictivas de di

ferentes agencias, que hay poco tiempo si acaso para continuar -

prestando atencién a materias de calidad sensorial. Podemos por -
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lo tanto concluir que la direcoidén de calidad y garantfa de cali-
dad se ha vuelto nuevamente rigurosa y esti{ ahora preocupada pri-
mordialmente por alcanzar las rz:gulaciones gubernamentales obliga
torias y solamente si el tiempo lo parmite, en desarrollo y mante
nimiento de productos de mds alta calidad nutricional y sensorial.
Los problemas més recientes que encaran los ingenieros de calidad
son la escala de costos y la disminucién en la asequibilidad de =
la energfa. lLa conservaoién de la energfa es ahora una primera -
prioridad que ha dado como resultado la flexibilidad de algunas -
regulaciones obligatorias e indudablemente afectard la calidad -
sensorial de los productos, hasta cierta medida. As{ por ejemplo,
después de décadas de esfuerzos por la industria de alimentos con
gelados para mantener a bajas temperaturas el ambiente para todos
los alimentos oongelados, todo el tiempo, y Juqt&nontc cuando 98-
tos esfuerzos comenzaban por alcanzar casi el éxito total la limi
tacién energétioca resultard indudablemente en renovadas flexibili
dades de la regla de bajas temperaturas. Los intentos para conser
var energfa resultardn seguramente en nuevos esfuerzos pura obte-
ner preservacién de alimentos que no requerirdn tanto calenta- -
miento y/o enfriamiento. ©sto & su vez llevard a més regulaciones
en relacién al mentenimiento de la calidad. Situacién tal que per
mitird que demandas adioionales sigan exi:tiendo, as{ como la pe-
quefia banda de devotos cisntf{ficos e ingenieros de alimentos y —-

fragancias de las industrias, gobiernos y universidades.




2e~Jeneralidadesg.-

a)+~ Concepto de Calidad
b) .- Concepto de Control de Calidad
c)e= Objetivos de Control de Calidad
d) e~ Métodos de Control

1e= Fisicos.

2¢= ufmicos.

3¢~ M eico-quinmicos,

a).-Concepto de Calidad.- El hombre aparece en la tierra con sus nece

sidades, mismas que cubre espontdneanente con satisfactores toma-
dos de la naturaleza. En esto no se diferencia de los demds se- -
resy como 4stos, forma unidad con el todo. La difsrencia iparece
cuando se da cuenta de ello, cuando tiene "“coneciencia', cuando ad
vierte que determinado objato cubre sus necesidades, y que la bis
queda ae la satisfaccién de &stas le procurard un bienestar de ca
lidad.

El proceso del conocimianto es asf un ciclo completo, se parte ue
la necesidad, se busca la satisfaccién en una fenomenologfa inten
cionalj lo sensible tiana :jue wser ahora inteligible y las necesi-
dades iniciales tienon que ser glenamcnte definidas a travéds de -
la investi;acidny 88lo asf la calidad habrd jusdado plenamsnte de
finida.

La calidad interpreat.da en fori funuamontal, significa '"todo el
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conjunto de caulidades y particularidades de cada persona y cada
cosa".

la calidad referida al concepto generalizado 2specialmente por los
medios obscurantistas se dafine oomo '"un mfsero patrén de cualida-
aes minimas gue pueden darse ficilmente y sin mucho esfuerzo a cam
bio de poco dinero".

Y la calidad deducida de la técnica impugnada, generada e inspec--
cionada la proclama como: "el conjunto ae caracteristicas particu-
lares de cada producto con srados de aceptabilidad tales que rasul
ten significativos para el individuo".

Comunmente se piensa en ocalidad como un grado de excelencia, no --
obstante el nivel o0 la axcelencia de un produoto se puede conside~
rar como el proaedio o el nivel medio de calidad requerido en el -
mercado y no necesariamente como el mds alto grado de calidad posi
ble de obtenerse sin tomar en cuenta los costos.

Asf{ pues de 10 anterior se deriva que la calidad total de un busn
producto deberd ser analizada en base a los atributos yue lo compo
nen, cada uno de los cuales deberd medirse y oontrolarse indepen-
dientemente. A medida yue se defina mds completamente y con mayor
precisién un atributo, aumentardn las probabilidades de encontrar

un método instrumental satisfactorio para &ste.

b).-Concepto del control de calidad.- Del simple hacer el hombre a--

vanza hacia el saber hacerj da la espontaniadad, a la voluntaris-

dad y a la tecnologfaj el humbre ya no solamente busca que la na-
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turaleza espontdneamente le entregue sus riguezas inmediatas, la
forza a entregarle lo mediato, todo lo ;jue tieme. Do 1la bisqueda
del qué, de las cosas fdcilmente se encamina al por qué. For su—-
puesto, en este impulso el hombre empefia algo muy profundo de su
propio ser, la razén, quiere que la naturaleza responda a sus pre
guntas, pretende que sea razonable como 8l propio hombre lo es. =-
El hombre dé entonces un paso gigantesco, se encamina hacia la -
producoién voluntaria y consciente de satisfactores. Va a forzar
& la naturaleza a que produzca conforme a esa voluntad consciente.
La calidad se desarrolla, y el control la verifioa.

El oconcepto de control de calidad es un lenguaje sencillo, es el
concepto de evitar que se produzoan defectos. Bl ocontrol refserido
a 1o preventivo,

El concepto de control de calidad dentro del 4mbito nomal de tra
bajo en un medio ain en desarrollo, significa componer los defec-
tos producidos. El oontrol de lo correctivo.

La realisacién del oontrol si se analiza, requiere previsidn, es
decir, optar por evitar defectos antes que dejar que se produzcan
y tratar luego de corregirlos de la mejor manera.

Expresar la tdctica fundamental de regular los hechos y no permi-
tir ser arrastrado por ellos.

Racientemente ol término "garantfa" ha venido a substituir la pa-
labra "control'", particularmente en los departamantos de control
de calidad de las srandes corporacionas, cuya funcién y posicién

dentro de dstas estdn al misaio nivel que los otros departaumsntos
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principiales con acceso directo a la alta gersncia. us particular-
mente inapropiado subordinar al contrcl de calidad a la produc- -
cién, uebido a que sus funcionus son dif:rentes y alcunas veces -
incompatibles. =51 sistema de control de calicad igual que el pro-
de produccidn dabe sar dirigido a cumplir con las especificacio-
nes del consumidor. De lo anterior se desprende que el ciclo de -
conirol de calidad debe comcnzar y terminar con las aspecificacig
nes del cliasnte. Il primer paso es determinar lo mde preciso jposi
ble en tidrminos de cualidades, exactumente lo que el comprador ng
cesita, 8l siguisnte paso e3 preparar instrumentos y procedimien-
tos por medio de los cuales se pusden medir §stas de forma tan e-
xacta y rrecisa como sea posible, tratando de usar los procedi- -
mientos mds simples, ripidos y baratos, y danto prioridad a los -
m8todos objativos. Por dltimo sa debe elaborar un plan de muestre
0 jue provea la mféxima informacidén al menor costo.

Un sistema completo de control de calidad debe eer capaz de prove
er suficienta informacién a travds de tablus y cuadros de predic-
cién para oonocer la calidad del producto final mediante las medi
das obtenidas en puntos crfticos del proceso, empezando con la -
inspeccidn y aceptacién de la materia prima.

c).-Objetivos del control de calidad.- s muy comin que al contrcl de

calidad se le ¢ nsidere una especia de policfa al uuos se le ocul-
tan alpgunas accionss y del Ju2 e8 nacesario cuidar de suministrar
cierta informacién. jnada wds falso! el conirol de culicad en -—-

cualquier industria es un 6rgano mis aentro ue la empresa Jue ayu
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da a resolver problemas en la produccidn y en el desarrollo de -
nuevos productos, mejorar los procedimientos de fabricacidén y de
ensayo, ayudar a participar en encontrar las fallas para corregir
las. De hecho, la administracidén de un control de calidad efecti-
vo necesita una daireccidn clara, una polftica coordinada y un en-
trenaniento eficiente an la metodologfa aplicada, para cuya cabe-
za debe escogerse una persona altamente calificada.

Por otro lado, tal departamento no funcionard bien si no hay en-
tendimiento de la labor de control antre las porsonas involucra-
das en el manejo de una f4brica en su produocién,

La persona al fronte de este departamento, puede fidcilmente caer
en la rutina de hacer sélo trabajos de inspeccién y de prueda de
materiales siguiendo las normas establecidas por su propia empre-
saj ocumpliendo las normas exigidas por las instituciones guberna-
mentales sncargadas de vigilarlasj; ajustandose a las normas pedi-
das por organismos naciones de ciertoe pafses o por organismos in
ternacionales; cubriendo los requisitos de normas exigidas por -
clientes diversos generalmente compafifas de elavada capacidad tec
nolégica; de acuerdo a la comercializacidén rsgional, nacional o -
internacicnal de sus productos elaborados.

Sin embargo, hay que revisar peribédicamente los disefios, los méto
dos, los sistemas, los coatos, el mercado, los proveedoree, etc.,
para buscar sismpre el punto de equilidbrio en la razén, calidad y
confianza, con el costo y la funcién del objeto producido.

Hay que tenmer en cuenta siempre jue el material producido sea a-
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tructivo pvara el comprador y (us cumpla los finaes pira los que -~
fue disenacdo, uentro del periodo razonable de resistencia entre -
el tiempo en que fue rabricado y en :u2 sa det2riore o s3 consume.
¥l trabajo de disefiar un nusvo jproducto o @egjorar uno ya existen
to es de ejquino y no uniliitaral, Ademds del departamento de con--
trol de calidad intervienen al de desarrollo y el de investiga- -
cidn mancomunadaanante con el mercado y ventas.

Al terminar tales sstudios, intarvisnen a8l de costos y el de pro-
duccidn que en conjunto son manejados por la direccién y la admi-
nistracién de la empresa.

€8 muy importante evaluar la confianza que el consumidor tenga an
el objato producido, para evitar las reclamaciones. ©s decir no -
bay que correr el rissgo de esperar a Qu9d 91 consumidor encuentre
pronto las fallas del producto pars corregirlas, tal politica -
traerfa como consecusncia 91 descrédito del fabricante y la pérdi
da de confianza en el producto.

Al establecer las especificaciones en cualquier norma de calidad,
es indispensable oonocer: a) el tipo deo maquinaria usada en la -~
produccién, b) la calidad de materia prima disponible, o) la pre-
cisién de los instrumentos de control y d) la exactitud y repro-
ductibilidad de los métodos de ensayo usados.

Ahora bien ;Cudl es la mejor organizacidén para un departamento de
control de calidad?.

la raespuesta nc as definida por jue uos compafifas del miswo ramo

no tienen la misma estructura; lo Qque es un Sxito en una, puede -
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fallar en otra pues las caracteristicas de instalaciones, tecno-
logfa y personal son diferentes; al igual que las polfticas de -
administracién y el sello individual que les imparten quienes as
tdn en los puestos ejecutivos de primero y segundo orden en cada
departamento. Aqui intervienen el ampuje, la deocisién y la inven

tiva de cada individuo.

Una gran ventaja es al menos, conocer los problemas y la tecnolo

gfa de cada compaififa.

d).=Métodos de Control.- Para verificar la pureza o autenticidad de

un produoto, la medida de las constantes fisicas casi siempre es
insuficiente,
Una substancia puede tener una densidad, un fndice de refracoién,
una rotacién Sptica correctos y aiin asf{ no estd pura.
Asimismo se puede falsifioar una mezcla o aceite esencial de tal
forma que las medidas f{esicas normales queden en los 1lfmi tes ad-
mi tidos.
Para verificar esta pureza se hacen €tes tipos de andlisis.

1) Andlieis Fisicos

2) Andlisis Qufmicos

3) Andlisis Ffsioco-Qufmicos

1) ANALISIS FISICOS

Primeranente son todas las medidas do constantes ff{sicas posibles.




18

Se ha establecido para los productos sint3ticos y naturales, lfmi
tes adnisibles jue deben ser respetados,

las constantes fisicas gon la ficha de identidad de un producto o
una mezcla, y permiten caracterizarlo, analizarlo y reproducirlo.
Entre las numerosas medidas de constantes fisicas, se utilizan -
principalmente:

1.~ Gravedad especffica

2.~ Indice de refraccidn

3.- Viscosidad

4.- Punto de ebullicidn

Se= Punto de fusién y congelacién

6.~ Poder rotativo (Rotacidn &ptica)

(°)7.~ Eepectro: IR, UV,

(°)8.~ Resonancia magnética nuclear (HN)

9.- Colorimetria

(°)10.~Cromatograffa

i.-0Oravedad especifica.

No confundir gravedad especifica y masa especifica (o peso espaci

fico de un cuerpo).

Masa especifica.- ¥s la.masa de un volumen determinado de un cuer

po a una temperatura fija,
Peso aespecifico = Masa especffica por aceleracidén terrestre.
Comunmente se confunde mis el peso, pero en fisica se distingue -

netamente la diferencia. La unidad utilizada est ,/cm3

(°)7, 6 y 10 FPueden conciderarse como andlisis fisicos o quimicos,




19

Gravedad sSspscifica.- B8 la relacidn ontra 1li masa de un cuervo

Y la masa de otro de isual volumen y temieratura determinada., &1
cuerpo de rafarencia es el agua a temperatura fija que cambia se-
@in la ragidn. Se ha datarminado que su masa especifica s de

1.000, como es uni relacidén no hay unidad.

isjemplo:
Btanol dio - 0.7893
Matanol dio = 0,7914
Perpineol dgg = 0.931 = 0.936
in el comercio a4 veces se usan medidas antiguas para ciertos pro-
ductos.
sjemplo:

32504 en grados Beauné.,
Grados Beaumd pe..ados para liguidos mds pesados que el agua,
0° = 1,000 gr/cm3 (agua a 4°C)
66° = 1.835 gr,'om’
Grados de Beaumé ligeros para liguidos mds ligeros que el agua.
0° = 1,073 (solucidén cloruro de sodio al 10%)
60° = 0.745
Conversidn de grados Bsaumé vesados en masa aspecificats
Masa especifica = - 145

145~ °g Rzaumé

Sosa cdustica en °s Twaddel (Gran Bretafia)- 31 instrumento de me-

dida (aerdmotro) estd zraduado de tul forma que los °3 TW multi-
plicados por 5 y afiadidos a 1,000 dan la waszi: especifica. fJjsmplo:

48°™w = 43 x 5 + 1,240 kg/mj = 21,7% sosa cadstica

\
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Instrumentos.- Picnémetro, asrdmatro, balanza de Westphal,

2.~-Indice de refraccidn.

Principio - la rdpidez de la luz (c) varfa semin el medio atrave-

zado. Tenemos que : velocidad de la luz en el vacfo = g =n 1

Un rayo luminoso que pasa de un medio a otro es refractado o re-

flejado.

i « 4ngulo de incidencia
v = dngulo de refraccién

Hay que: vyn, = vyn, = c de donde

MEDIO 22
[
i vi ny
1
]
f  MEDIO, Uxperimentalmente se denusstra ques
.
1 1M gsen i
] = N
6 sen r
]

on el vacfo n = 1 porque v = ¢
en el aire n = 1 (1,00029)

De donde si se compara un producto con el aire se obtiene:

vl en el aire _ n2 _

v2 en el prod. nt

La relacién n representa el fndice de refraccién del producto.
Si un rayo atraviesa 3 medios en el vacfo, se tiane:

sen i1 - 1
sen r nt
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|
e | MEDIO,
]
| .
VACIO
n
sen r 2
sen i, 1 : MEDIO,

O sea: sen i .n, = sen i, .n

11 272

Si n.n, y se aumenta al 4dngulo i1, 12 siempre serd mds grande que

i.
Si sen i2 aumenta y disminuye el valor de 1, se tendrids
n
2 o
sen 11 - m sen 12 = 1 12 = 90
En ese momento no hay més refraccidén, sino reflexién total. Enton

ces hay un dngulo 11 1fmi te.

Sobre ests fendmeno esta basado el refractémetro.

Refractémetro de Pulfrich:
Luz inoidente
i = 90°C
n, = producto .
n, = vidrio (conooido)
Se mide el Sngulo i' y calcula n,
Para evitar el cdlculo se gradua directamente en indice de refrac
cién; este depende directamente del largo de onda de la luz, de =-
la temperatura. Tensmost
n20 = {ndice de refraccidn a 20°C con la raya D de la luz -

del sodio. Kjemploe:

ny

Agua: 1,3333
2ter: 1,3525

Etanol: 1,3611
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Diamante: 2450

J.=Viscoaidad.
Medida de dificultad de filtiracién de un cuervo, esta aificultad

o8 debida al deslizamiento y frontumiento entre las moléculas y -

las paredes del racipiente.

Siempre se ha hablado de coeficiente de viscosidad, es decir el -

factor.

Pagsemos a demostrar que la filtracién en un tubo es:

veg P 4
Vv = velocidad
P = presién del liquido

R = radio del tubo

-
]

largo del tubo
= viscosidad
Unidad de = g = poise. Se usan los centipoise.
cm. seg
depende de la temperatura.
Aparato: Viscosimetro de Oswald.
Se pone el 1lfquido a medir en ¥, se comprime encima de
A, se deja colar de C a %, y se mide el tiempo de paso

deAyBo

k
t = a c

® »

t = ti:mpo de colocacién

hd = presién o

k depende del aparato
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Se hace una primera medida con agua pura a 20°C, se seca el apa—

rato y se hace la medida con el liquido requerido.

vt = K O 7u
(o} hd agua
t = k 1 duct
hd el prouducto
de donde to
T °°

La viscosidad del agua a 20°C, es igual a 1,002 centipoises,
De osta forma se calculard la viscosidad del 1fquido medido.
Ejemplos:

agua a 0°C = 1,798 centipoises

deptano a 20°C = 0,409 centipoises

Etanol a 20°C = 1,200 centipoises

Glicerina a 0°C = 12110,0 centipoises

Glicerina a 20°C = 1290,0 centipoises

En ciertos pafsas se usan otras medidas de viscosidad:

a) Viscosidad cinemética.-

s la viscosidad por relacidn a la densidad del 1lfquido.
1 centipoise = 1 centistoke por densidad.

b) Viscosidad Saybolt y Redwood.-

Se dé la viscosidad an segs en lugar de grs/ocm.s.
Se tiene que definir sismpre la temperatura. Zjemplos:
1 producto de 1.10 de densidad tiene una viscosidad de -
5,46 centipoises (cp), o seat
5946 x 1,1 = 6,00 centistokes

Para las otras viscosidades se mira en las tablas de conversidn:
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centistokes segundos segundos centipoises
Saybolt Redwood
a 130°F a 140°F
6,00 45,6 5446

4.~Punto de Ebulliciédn.

Si se calienta un 1lfjuido, su temperatura aumenta, la cantidad de
calor contenida en el liguido aumenta y &ste se evapora. Si en un
momento dado la evaporacién aumsenta mds, pero la temperatura per-
manece constante, se alcanza el punto de ebullicién.

Si se tiene un bardémetro con columna de mercurio, y se afiade una
gota de éter sobre la superficie del mercurio, la columna baja =-
por la presidn de vapor-de éter, si se consigue afiadiendo §ter la
columna seguird béjando hasta un punto en que permanece estable.
Si se afiade mds Ster, se observard que queda lfquido, si se dismi
nuye el volumen, la presion es la miasma, pero hay mds dter lfqui-
do, a ésta presidn se le llama presién de vapor saturada.

Cuando la presién de vapor saturada de un 1lfquido es igual a la -
presién de vapor de su superficie, sntra en ebullicidn (burbuja -
de vapor atraviezan el lfquido y se escapan.)

Si se disminuye o aumenta la presién de vapor de su surerficie, —
entrard en ebullicidén a una temperatura mds o menos elevada.
Ejemploss

Presion Agua Btanol Acetato de Citronelilo

1 mm —17.30 C —31.3'0 7407'0
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10 mm 11.3°C - 2.3°C 113,0°C
100 mm 51.6°0 34,9°C 161.,0°C
760 mm 100,0°¢ 18.4°C 217.0°C

7600 mm 180.5°C —— ———

Actualmsnte hay tres escalas de temperaturai

Grados centfzrados o celius = °C
Grados farenheit = OF
Grados kelvin (°s absolutos) = °K
Convarsionest

°C = °%K - 273

el O absoluto estf a =273.15°

°C = (°F - 32)%
Cualquier impureza aunentard el punto de ebullicidn.
Instrumentos - Termémetros + bardmetros (manémetros).
Para un punto de ebullicién a cierta presidn se tiene:
Bbioo = © PeBegoy = (Inglée B.F. o, touos: S.P.1°O)
Lla presidén es dada en mm o en TORR (1 TCURR = 1 mm de mercurio)
Existe la tendencia a gue todas las unidades se den en el Sistema

Métrico Dacimal.

Se=Puntos de Fusidn y Congelacidn.

Si se calient: un sdlido cristalizado su temperatura aumenta, si
en un momznto dado se vuelve constante, 21 sélido se funde, al es
tar el sélido totalmente fundido, la temperatura aumenta de nuevo.

El nivel AB es 21 nounto 43 fusidn caractaristico del producto pu-~
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ro. Si se reenfria un producto funuido, 8ste pueds quedar 1fquido
por debajo de su punto de fusidn.

Si se tiovne una sobre fusidn: una vibracidn, una cuenta de cris-
tal juede d2sencacenar la cristalizacién rdpida del liquido: la -
temperatura aumenta (C a AB) y alcanza ol punto de fusidn: este -
es el punto de congelacidén (mds preciso que el punto de fusidén —-
por debajo de los 50°C).

Una impureza disminuye el punto ue fusidn o congelacidn: criterio
nuy sensible de la pureza de un producto.

A vecss un producto tiene v rios puntos de fusidén porque cristali
%23 9n sistemas cristalinos diferentes, o porque la molécula puede
tener varias fornas. Ejemploet

Acido Cindmico

Cis Cis Trans (comarcial)
Punto de fusién

42°C 68°c 135°C

Un producto 1fquido no cristalizado (Zjemplo: vidrio, materia --

pldstica) no tiene un punto de fusidn precisoj a veces se dd una

temperatura de reblandecimiento, p2ro ésta puede no ser precisa.

6.-Poder rotatorio.

La luz vibra en todos los planos. Si se hace pasar en ciertos --
oristales (calcio) no vibra mé&s qu2 en un plano, o sea estd pola-
rizada.

Bste faindmenc sucede cuindo hay reflexion total en una superficie,

O Bea que: i+ r = 90° i= i
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For ejemplo: hislo, camino himedo.
Ciartas subztancias pueden cambiar el 4n rulo del pluan de polariza
cidén, éstas son las Spticamante antivas.

sty rotacidén Sptica eos caracteristica de un producto puro, y per
manece ijsual a la dada por el espesor del produoto y una concen-—-—
tracidén fijas.
Zsta rotacidn puede ser: dextrérira - derecha

levdézira = izquierda

“Podo el prooucto dextrégiro tiene un isémero levégiro.
Si se mezclan cantidades iguales de isdmero derecho e isémero iz-

quierdo, sa obtiene una mezcla racémica (dngsulo de rotacibén = 0).

20 = rotacidn a 20°C de la raya D del espectro de vapor del sodio
(5893 a) Unidads °s arco
Ejemplo: Limonene

20 d 1 d1 (dipenteno)

d +125,6° -122,1° 0]

Los productos naturales son casi siempre é6pticamente activos.

Ejemplos d - 1limonene en la esoala de la naranja
carvi
d - carvone
1l -~ carvone menta
crespa

Instrumentos - polarimetro o sacarfmetro

Ciertos cristales (espato de Islandias Calcita) son birrefringen-
tes, es decir fjue por un rayc incidente, regresan 2 refractados.

(No difiere al seruir la direccidn del cristal: estructura aniso-
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tropa)
NICOL- Tuvo idea de separar los rayos rafractidos y utilizar uno-
solo jue es de la luz polarizada.
El corte esti hecho de tal manera que r, atravieza un uegundo NI-
CCL, en donde el plan de polarizacidén es de 90° con =1 primero, -
habrd extincidn total.
ntre O y 90° la axtincidn es prozresiva semin:

1 = 10 cos = drgulo de los 2 NICOLS

10 = intensidad en la entrada del primer NICOL

1 = intensidad en la salida del sagundo NICOL
Si ponemos una substancia Spticamente activa entre los 2 NICOLS,
ella habrd{ cambiado el 4dngulo que serd medido al girar el segundo

NICOL hasta extincién.

depende des - espesor de la capa del producto
(10 em)
- concentracién de la solucién
temveratura (20°C)

lonzitud de onua de la luz

7.-Espectros.
Hay una fuente de luz (luz blanca), a través de una hendedura y -
envia la imagen de la imazen de hendedura a través de un prisma,
entonces se obtendrir varias imdzenes de colores difarentes: vio-
leta, verde, amarillo, naranja, rojo, ésto es un espectro.
Si so tiene un matal o un gas puro incandescente, habrd siempre -

los mismos rayos en el mismo sitio, é8to es un 2spactro emisidn -
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caracteristico de los metales o zases.

3jemplo: Hidrsdszeno - 4 rayos intensos en lo visgible

6592,7 A rojo
4861,3 A verde
4340,4 A azul
4101,7 A violeta

Con una hendedura un poco mds larga, se obtendrd una faja conti-
nua de rojo a violeta, Si se pone una substancia coloreada entre
la hendedura y el prisma, ue comprusban zonas de sombra =an el as-

pectro continuo, es un espectro de absorcidn, que depende del co-

lor y por consiguiente de la estructura molecular de las substan-

cias.
También puede ser:
A (absorcién) = log-%~ = adc
e = constante de lozarit
mos naturales 2,718
I = intensidad final
I = intensidad inicial
d = aspesor de la muestra
¢ = concentracién
A = absorcidn

T transmisién

32 tomard entonces una solucidn estdndard conocida que se compa-
ra con la muestra (x) y nabrd que:

Ax - adxcx = adscs = A8




3e preparan una serie ds soiuciones concuntradas de 5 en 5% y se

comparan cor. la muestra en el calorfimetro,

Otra forma consiste 2n hacer pasar la luz monocromdtica a través
de la muestra y de medir la luz transmitida con una celda fotoe-
léctrica,

En otro método mds sensible se utiliza el espectofotémetro que -
suminiatra las longitudes de onda del espectro y mide las -
(longitud de onda), uds absorbidos.

En lugar de tomar una fuente de luzs visible, se puede tomar la -
luz infraroja (invisible, rayos calorfificos, etec.), obteniéndo-
se asf ol eepectro de absorcidén infrarocjo (IR), mismo para una -
substancia incolora.

Igual para la luz ultra violeta (UV).

El espectro IR es muy importante porque las fajas de sombra de-

penden de los agrupamientos quimicos de la molécula. Los UV tam-

bidn pero con menos precisién,

8.~Resonancia Nuclear Magnética.

Es el medio mds moderno para estudiar la estructura molecular de

una substancia.

Principio.-~ Estd basado sobre un {'enémeno nuclear.

Ciertos nicleos de 4tomo (ejemplo:t protén = nidcleo de hidrégeno),
estdn cargados eléctricamente y gziran sobre ellos mismos, generan
do asf un campo magndtico. Comportindose entonces como macroima--

nee (tienen un momanto magnético).
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3i se les mete en un campo elactromignético que gira sobre un -
plan perpendicular al campo fijo, y so la cumbia su frecuencia,

en un momento dado el microimidn desviado regresard a su lugar ad
sorbiendo o liberando energia, tgte microiman no pusde tomar -
mds de 2 posiciones y la energfa es absorbida o emitida al pasar
de posicién a otra, §3te fendmeno es obsarvado cuando la trecuen
cia de energfa del campo electromagnético, entonces se iice que

estdn en resonancia, de ello sl nombre de resonancia ma:mética -

nuclear.
Ejemplo:s Agua 820 + Bt

£l imdn fija = 10 000 gauss
El micleo de hidrégeno tienen una frecuencia de resonancia de -
40.106 ciclos/segundo (o/s), pero no es absolutamente fija, pue-
de variar si el protén es rodeado por otros protones {por ejem-
plo en una molécula), Su 1fmite de desrlazamiento por rodeo son
400 c/s (se puede medir con una precisién + 1 c/s), sea un rode.
partes por millén (p.p.m.).
Ejenplo: Etanol CHy — cHE — OR'
Hay tres protones de agrupamientos quimicos diferentes, por ello
los tres picos de la grdfica. Como el 012 y el O tienan momento
magndtico, 1los picos estdn formados por los protones, de esta -
forma se determina la estructura y la forma molscular de una subg
tancia pura.
Adends se usan 2 tipos de andlisis que permiten medir el color -

de un producto y los diferentes componentes de una zezcla.
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Zstos son: la colorimetr{ia y la cromatografia en fase gaseosa,

9,~Colorimatria.

Para medir cientificamente la intensidad da color de una substan

cia o de una solucidn, nos basamos 8n la ley de Lambert que dice:

- Dos soluciones igualmente coloreadas y de ijual espesor, absor
ben la misma fraccidn de luz.

A esta ley le ailadimos la de Beer que afirma ques

- Esta fraccién de luz absorbida es diractamente proporcional a

la concentracidén de la solucién coloreada.

Se tiene:
% -8 -Kdc - T

O bien 1log iI:- = ade

10.-Cromatografia.
Este método se emplea para verificar la pureza de un producto y
consiste en la separacidén ffsica de una muestra en sus componen-
tes individuales. Siendo la base de esta separacién la distribu

cién de la mezcla en dos fases: una estacionaria y una mévil,

oo o <
. %OQ{&?D&?L FASE MOVIL

tase liquida
@"itoporu solido
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Clasificacién de métodos de cromatograffa.

FASH® MOVIL PASKE SSTACIONARIA
Gas Lfquido

Sélido
1.{fquido

Liquido

Sélido

Para el caso espec{fico de andlisis de sabores Yy perfumes, el mé-
todo generalmente usado es el de cromatograffa Gas-Lfquido, por -
lo cual nos referiramos Unicamente al estudio de éste.
Cromatograffa Gas-Liquido.~ Se llama asf a la operacién de purifi
caocién basada on el siguiente principios Si se'haco pasar un pro-
duoto en solucién a través de una columna llena de polvo insolu-
ble (alumina, celulosa, silice, etc.), se comprueba que el solven
te atravigsa més rlpidaméntb este tipo de filtros que el produocto
en solucién. En el caso de una muestra de diversos componentes, -
las velocidades de migracién de los constituyentes de ésta son di
forontoo, dependiendo del relleno utilizado y de la temperatura, -
éstoe llegardn unos a otros a la salida de la columna separadamen
te, obteniendose asf productos puros que detectados en el oromaté
grafo ae gases, son registrados para su lectura e inforprotsoi6n.
CROMATOGRAFO DE GASES
1e= Descr}pci6n del aparato.- Consta de tres partes principales:

a) Cédmara de evaporacién

b) Columna

c) Cémara de deteocidén y registro

a) Cémara de evaporacidén.- Es la puerta de inyecocién del apa
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rato, donue 3o vajoriza la muestra y es arrastrada a la

columna por el sas transportador.

b) Columna.- &s ur tubo largo empacado con un soporte s6li
do y una fase 1fquida. Donde la muestra as separada en

sus componantes individuales.

c) C4mara de d2teccién y registro.- ks el lugar donde son
detectados los componentee puros, mediante una sefial e-
léctrica y posteriormente registrados en un cromatogra-

[1:7- Y

2.~ Condiciones de operacién.

a) C4dmara de evavoracidén.— El gas Eransportndor ee usualmen-
te Hidrézeno o Helio mismos que se encugﬁtran contenidos
en cilindros a alta presidn. Dicho gas }luye continuamen-
te en la puarta de inyeccion, columna y detector. Debe -
ser puro, inerte y estable. la temperatura de la puerta -
de inyeccién debe sstar de 20°C a 30°C arriba del punto -

de 2bullicidén del componente menos voldtil de la muestra.
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Para muestras de gases la puerta de inyecocién puede estar

a temperatura ambiente.

Columna.~ Consiste de un tubo, un soporte a6lido y una fa

se lfquida.

Tubo.~ £l material con que se fabrica puede ser Cobre, -

Acero inoxidabdble, Aluminio o Vidrio. lLa longitud varfa de

unas cusntas pulgudas a mds de S50 pies. lLos didmetros mds

sficientes son de 1/8" y 1/4" para columnas andliticas y

de un 1/6" para las capilares y finalmente la forma de la

columna depende de la longitud del tub6 y del tamafio del

térmostnto.

Soporte s8lido.~ Es uno de los constituyentes del empaque

de la columna, que raune las siguientes caracteristioas:

1.~ Proporciona una superficie de contacto méxima entre -
la fase 1lfquida y el as.

2.~ Crear un medio incrte en el cual no reaccione o se ad

sorva la mezcla.

3.~ Ser de tamafio y forma regular para empacarse dentro -
de la columna.

4.- Dabe ser altamente resistente a la compresién.

¥l soporte sélido mds utilizado, esta hecho a base de Dia

tomea (derivados de tierras diatomacoaa), conocidas en el

mexrcado comotl

Soporte 361ido Superficie Inerte Manejo Resistencia Uso

de Contacto a la Compre
8ién
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Cromosorb P duy buena Buena Muy buena Buena No Polares
Cromosorb W Regular Muy Buena  Buena Mala Polares
Cromosorb G Buena Buena Buena negular Polares
Cromosorb A fluy Buena Buena Muy Buena Buena No Polaraes

Fase 1fjquida.- Es un constituyente del empaque de la columna. La

seleccidén de Ssta depende del mescanismo de interaccidn con la -

muestra, presentédndose 4 tipos de interaceiones:

e

2.-

3.~

4e-

Orientacién o fuerza de Keesom. Provocan una gran solubili-
dad de la mucstra sn la faee 1lfquida, es decir uﬁa interac-~
c;6n entre dos dipolos permanentes llamados Puente de Hidré
geno.

Fuerzas de Dipolo Inducidos o de Debye. Provocan fuerzas -

de orientacién més débiles. Aqui sdlo la fase 1fquida tiene

un dipolo permanente.

FPuerzas de Dispersién o de London. Provocan fuerzas de a--
traccidén débiles entre todos los tipos de Atomos.

Fuerzas de Interaccién Qufmica. A priori define el tiempo

de retencidén o la solubilidad que se tendrd.

Si 1a interaccién que predomina entre la muestra y la fase lfqui

da es el Puente de HidrSgemo, la muestra y la fase 1lfquida pue-

den clasificarse de acuerdo a la siguiente tablas

1.~

2o

Compuestos que son capaces de formar fuartes Puentes de i
drégenc. Agua, Glicoles, Hidroxidcidos y Polifenoles.
Compuestos que pueden formar un s8lo Puenta de Hidrdgeno. Es

tos tienen un dtomo donador y un Hidrégeno activo necesario




para formar un Puente de Hidréreno. Alcoholes, Aciuon gra-

808, Fenoles y comnpuestos nitrados.

3.~ Compuestos que no tienen Hiardpeno activo., HKstos coentia-——
nen un s§lo £tomo donador (O,N,F)., Hsteres, Cetonas, Alde—
hidos y Eteres.

4.- Coapuestos que tianen solamente un Hidrégeno activo. Com- -
puestos Aromdticos, Olefinicos, Hidrocarburos Alogenados.

Se- Compuestos yue son incapaces de tenor un Puente de Hidrége-

no. Hidrocarburos Saturados, Mercaptanos y Sulfitos.

CLASIFICACION DE FASES LIQUIDAS COMERCIALES

A TFASES LIQUIDAS POLARES.

FPAP Fase libre de Acidos Grasos
CARBOWAXES

VERSAMIDA

THEED TetraHidroxiEtilEneDiamina

B FASES WUE PUEDEN FORMAR UN PUENTE DE HIDROGENO

TCEPE TetraCianoEtilatoPentakritritol
XBE-60

AMINA 220

C FASES QUS TIENEN SOLAMENTE ATOMOS DCNADORES

POLISSTER Dinonilftalato
TCP TriCresil Fosfato
STAP Esterocides Fase Andlisis

=1
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MS
D, FASES LIQUIDAS NO SEL CTIVAS, “OMFLJSTAMSHTE 1O POLARES.

0V-101

DOW=11

SE~30

DC-20
Para una tabla mds extensa, referirse al libro Basic Oas Chromato
graphy de Bonelli y Mc. Nair.
La seleccién de la fase liquida es importante para tener una bue-
na separacién. ’
la columna es oalentada rara establecer un equilidbrio entre el -
gas y la fase mévil., Pudisndo trabajarse a temperatura constante
(Isotérmico) y con incrementos definidos en intervalos de tiempos
determinados (programada).

TABLA, COLUMNAS MAS USADAS

Fuerzas de Fase
interaccién Lfquida Temperatura Observaciones
No Polar SE-30 (0V-1) 100/350°C Es un Polimero y uno de
los mdas usados en la fa-
se liquida.
API %Z0N-L 50/250°C Ea un hidrocarburo de al

to peso molecular., Usado
para separar Pesticidas,
isteroides, Hidrocarbu-

ros y Froductos liaturales



Fuerzas de

interacoidn

Semi-Polar

Polar

Fase
Lfquida

ESCUALENO

Temperatura

20/125°C

ovV-17 (SE-52) 0/350°C

TRIS

PORAPAK Q

0/215°C

0/175°¢C

-80/225°C
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Observaciones

Es un hidrocarburo ramifi-
cado de 30 Carbonos, mauy -
utilizados para Gas Natu-

ral y Gasolina.

Es un Polisiloxano, que -
tiene un 50% de grupos me-
tilicos y 50% de grupos fe
nilicos. Es usado en Este-
roides, droges y Pacticidas

Es otro Polimero del Poli-
siloxano. Una de sus cade-
nas tiene un grupo Triflu-
orpropil. Es usado en Pes-
ticidas y Cetonas de alto

peso molecular.

Es el mds Polar de la fase
l{quida. Disuelve seleoti-
vamente produotos aromdti-
cos de Parafina, Alcoholes
de compuestos Olefinioos,

Esteres, y Cetonas de cual

quiera de otros,.

Es un polimero poroso fa-
bricado con Estireno y u-
na pequeiia cantidad de Di
vinilbenceno. Es usado pa
ra separar gases altamen-
te estables y usado en se

paraciones de compuestos
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polares y particularnente

agua.

5A TAIZ  -80/375°0 28 un absorlente sélido -
MOLECUL AR
25 usado para separar ga-

ges altanente :3tubles. -
Argdér. de Cxigeno y Nitré-
zeno de Oxigeno.
¢c) Cdmara de Deteccién y Rezistro.- Es el componente final del
sistema de Cromatosrafia de gases. ilide 1la concentracidn de la
muastra en el gas transportidor y gensra una sefial eléotrica -
proporcional a la concentracidén de la wuestra. Un Regietrador
recidbe la seial y produce un cromatograma.
CARACTERISTICAS DiSZABLES
Alta sensibilidad
Ruidos ba_os unifomes
Amplio rango lineal da respuesta
Capacidad para responder a todo tipo de componentes
Escabrosidad
Insensidble a cambios de flujo y temperatura
Bajo costo
DEPICTORAS MAS USADOS UNIVERSALMIENTE
Termoconductividad
Ionizacién de flama
Captura de electrones (muy poco usado)
DETECTOR D& TKRMOCONDUCTIVI DAD

Bl principio funidamental es el calentumiento del cuerpo y la pér




GAS
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dida de calor a una velecidad tal, que depende de la composicidn

del gas circundsnte.

FIQURA HSQUEMATICA DEL DE[GCTOR DE TRLVONONDUCTIVIDAD
CONDUC TOR

ELECTRICO
[—-GLOCK

-
-

[ 4

FILAMENTO

La figura auestra una celda de termooonduotividad, que consiste -
de un filamento en espiral metflico soportando interiormente por
una cavidad..la cavidad esti dentro de un dlock de metal, usual-
mente de acero inoxidable provisto de una temneratura constante -
de referencia.

El filamento caliente pusde psrder calor por los siguientes procs
so8:

Conduocién Térmica del flujo de la corriente de gas.

Conveccién

Radiaoién

Conduccién a través del motal en contacto

Los materiales del filanento son: Platino, Tugsteno y Tugsteno

con 4% de Renio.
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las cararterfsticas para un buen filamento sons

1e= Coetirciente de remsistencia a altas tenparaturas.

2.- Raesistencia ds Oxidz2eidn y términos lsrgos de estabilidad,
los cambios en lu resistencia del "ilamento son percibidos por me
dio 12 un Puente de dhetstone. La sicuiente fizura as la represen
tacién del circuito del Puante de Wheatstone

PUSNTE DE WHEAPSTONE

AJUSTE CERO
——
MILIAMPER
l
’/
PUENTE DE ENERGIA
1

%1 block del cetector contiene dos filamentos isuales an el flujo
de la muestra conocida y un par similar de filamentos en sl flujo
de referencia de dos filamentos en la corriange. del gas cargado -
cambia debido a la composicidn del gas, ocurre un desbalanceo y -
se senera una senal.

GASES SWLSCCIONADCS PARA TERNOCONDUCTIVIDAD
COMPUASTOS TrsCCONDUCTIVIDAD PESO HMOLSCULAR

Hidrégeno 41.6 2
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COMPUESTOS RO K DUCTIVIDAD 330 MOL-CULAR
delio 34.8 4
Matano T.2 16
Nitrécseno 5.8 28
Pentano 3.1 72
Hexano 3.0 86

Halio o Hidrégeno pueden causar pédrdida de calor y predominar la
termoconductividad.

La lay de difusién de Graham's descride que la velocidad molecu-
lar de un gas es inversaaunte pronorcional a ia rafz cuadrada -

del peso molecular.

SUMARIO DE CARACTERUSTICAS DEL DuTiCTOR 'I'C

Detencidén Mfnima cuantitativa 10-7gr/aeg: para 50 ppm

Respuesta Univarsal: todos los com
ponentes axcppto el gas
cargado.

Linearidad . 1074

Gas transportador Nitrégeno o Helio

Bstabilidad Buena

lLinmite de temperatura 400°C

Sumarios No :estruye, ©s astable, sensibilidad moderada bajo cos
to, oparacién fdecil, rejuiarc de buenas temperaturas y control -
de flu o.

Aloynos caminos para mejorar la s2nsibilidad {de este detector se
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mencionan a continuaciéns
El incramantar 1la corriente del filamento aumenta la serial produ-
zida sigmificativamente. Un inrnremento en la corriente del fila-
mento corrasponderd a un aumanto an la temperatura de éste y a -
la vez un aumanto en la resistencia del filamento.
La serfial TC es proporcional a 1la aiferencia entre la termoconduc-
tividad del zas cargado y la muestra. Por lo tanto, al seleccio~-
nar adecuadamente el gas transportador tendremos una mayor posibi
lidad de termoconductividad. FEl detector TC depende de la concen~
tracidn. Por lo tanto, para incrementar la sensibilidad se reco--
mienda usar pequernas velocidades de flujo.

DETECTCR DE IONIZACICGN DE FLAMA
Los flujos continuos del gas transportador en los dos electrodos
del blogue del detector y la flama de Hidrégeno producen la ioni-
zacidén de las moléculas en la corriente del gas. Cualquier incre-
mento en la concentracidén de iones aumenta la corriente a través
de la abertura y por medio de un mecanismo de recepcién de resis-
tencia, el voltaje resultants desprencido en esta resistencia es
anplificado y registrado.
Cuando el gas puro transportado estd fluyendo dentro de la flama
de Midrdzano, la corriente del flujo es casi 10'4 Amperes. Cuane
do los vapores orginicos acomparian al gas transportador, la flama
quema la muestra forsando 002, apua y particulas cargadas. Los -~
compuestos orgdnicos en la flama pueden ser cuantificables a cau-

sa del resultado en la corriente del flujoe.
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DETECTOR DE IONIZACION DE FLAMA

r COLECTOR
ELECTRODOS
1BNITOR | 3 i
FILTRO IS 4 IS Y
POROSO [Pl AR
AIRE
Mg - -l TRANSPORTADOR

Bn la figura anterior demostranos esjueméticamente un FID. La co
leccion de electrodos es de 300 volts positivos o negativos con
respecto a los otros electrodos. Hidrégeno y el gas transporta-—
dor son mezclados y Quemados juntos en la flama.

El paso oontinuo del aire serd el soporte de 1la flana del deteo=-
tor. B1 Oxfgeno puede ser usado también. Un ignidor espiral ce--
rrado es colocado a 1la flama del machero para permitir unz fécil
irmicién externa,

Las partfrulas cargadas zeneradas en la flama emicran a los elec
trodos polarizados y causan una corriente de flujo muy pequeila -
(10'8 a 10-12amp). Como la corriente es muy pequsiia, es importan

te mintener todos los slectrodos limpios de componentes.

El detactor de ionizacidén de flama es un detector de musas con -




46

un sistena de respuesta por dtomos de Carbono Orginicos. 1,08 va--
rios -rupos funcionales an Compuestos Orginicos tambi%n responden
tavorablemente sin considerar la naturaleza de la molécula. El ni
mero de Carbonos efectivos que se muestran en la siguiente tabla
son algunos de los utilizados. Ellos son usades para calcular la
masa del comjuasto relativo para el numero de 4tomos de Carbono -

contenidos en el FID.

NUMERO DE ATOMOS EFECTIVOS

GRUPO FUNCIONAL ATOMOS Ko DE CARBONOS EFECTIVOS
Alifdticos c 1.0
Aromfticos c 1.0
Olefinas c «95
Acetileno c 1.30
Carbonil c 0.0
Nitrilos c 0.3
Ester c -1.0
Alcohol Primario 0 I B
Alocohol Secundario 0 -0.75%
No responden a gases nobles, agua o aire.
RESUMEN DE CARACTERISTICAS DEL FID
Doteccién Mfnima cuantitativa 1a 10712 g/s
Respuesta Selectividad, sensible a

compuaestos orgéhnicos y -~

no a g489s nobles o agua

Linearidad 106

‘stabilicad Excelente




1fmites de tanperatura 400° C,.
Gas transportador Nitrégeno o Helio
Sumarios Puede resistir temperaturas extremas, cambios insensi-
bles a gases noblas, agua o aire. Requiere de tres suministros
de gaees y un electrdmaetro.

INTERPRETACION DE UKW CROMATOGRAMA
a) Andlisie cualitativo

b) Andlisis cuantitativo

a) Andlisis cualitativo.~ Es la identificaoidén de los componentes

de la mueétra, representados por los picos en un Cromatozrama, lLa

identificacidén poeitiva de dichos pioos as muy diffoil debido a:

1= lLa cantidad de cada componente grafiocado representa solamente
1078 a2 10712 gr.

2.~ lLas propiedades cromatogriricas no son unicas.

la identificacidén de los picos puede hacerse por métodos oro-

matogrdficos partiendo de los datos de retencidén de oada com-
ponentes

Tienno de Retencidén Ajustado.- Es el tiempo empleado por un -
componente en la fase lfquida (TR')

Volunen de Retencién.- Es la distancia sobre la carta desde -
el punto de inyeocidén ul pico wdximo.

los pardmetros que at'ectan los tiempos de retencién son: di-
mensiocnes de la columna, tipo de fase lfquida, temperatura -

da la columna, velocidad de flujo y cafda de presidn,.
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CROMAPOGRAMN PIPICO
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Partiendo de 1a retancidn relativa: as 1
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a relacidn de los tiem-

pos de retencidn ajustados entre dos componentes.

ENTRADAS

RETENSION RELATIVA

o= ¢ = K
l-!/’._' .

o

th-2

tR-4

e ece-p

AIRE

¥1 pardmetro que afecta la retencién relativa es la selectivi--

dad de la fase 1lfquida.

Partiendo del losaritmo tiempo de¢ retencidn ajustados del numero

de Carbonos.

L0G. Ty

100p=
15q PARAF]NAS
10 oIPARAR | o7 LESTERS
' menil cevonas
o

"NUMERO DE ATOMOS DE CARBONO
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NUMERO DE ATOMOS DE CARBONO
Oraficando la recta de series homélozas se asegura el hechc do =
que ol logaritmo del tiempo de retencién ajustado es proporcional
a un incremento en las propiedades de las series homdlogas.
Este método de identificacién tiene la ventaja de que s80lo tres -
compuestos son necesarios para estubleocer la pendiente de la 1f--
nea y puede ser utilizada para identificar otros oompuestos de la
miena serie homéloga. Algunos isémeros pueden no caer sodre los
valores integrales del nmimero de carbonos.
Indice de retencién (RI) .- Indica cuando un cénpononto pueie apa
recer con respecto a parafinas nornales y es igual a cien vaces -
el nimero de £tomos de Carbono (RI Heptano = 700, Octano = 300, -
etc.), independientemente de las columnas usadas.
Indices Kovats.- Es la relacidn entre el logaritmo del tiempo de

retencién ajustado y los fndices de retenoiém

OCTANO
LOG 1Y
HEPTANO

HEXANO

INDICE DE R#“TYNCION
El uso de los fndices de rotsncién nos ayuda a evaluar selectivi-
dad y polaridad de las fases 1lfquidas. El Benceno tiene ur RI‘ -

649, utilizando una fase 1lfjuida de Hscualeno y Cromosorb ¥ a =

$ RI =« Rotencion Index
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100 ° ¢ por lo que el Benceno eluye a la mitud del Hexano y Hepta
no.

Con una fase 1liquida de D®GS a 100° C 61 Benceno tiens un {ndice
de retancidn d¢e 1142 y eluye entre el C-11 y el C-12. &sto signi

fica que 8l DIGS es mds selectivo jjue el Sscualsno,

b) Andlisis cuantitativo.- La cromatograffa ae gases es extensa
mant2 usada como un médtodo de andlisis cuantitativo. Con técni--
cas proplas provee de una buasna exactitud con un amplio rango de

tamafio de muestra desde miligramos a picogramoal(10.12

gre) .
los rasos a saguir en el procedimiento para el andlisis cuantita-
tivo sons
¥uestreo
Preparacidén de la muestra
Cromatografia
Inteograciodn
Cdlculos
¥l objetivo del muestreo es obtemer una muestra representativa e «
. introducir 8sta muestra sin cambio an el cromatéygrafo de ias.
tosibles errores en el nuestreo serfan las jeringzas sucias, solven
tes impropios, muestras voldiiles, muestras reactivas, técnicas im
propias, mala inyeccidén de la muestra.
Al unas técnicas de preparacidén de muestras reguieren que 4sta sea

extraida, destilada, sesrarada o concentrada antes de (ue pueda ser

inysctada en el cromatégrafo., Posibles errorss son sxtracciones —




no cuantitativas, solventes imruros, pérdidas de muestra en la -~

concentracidn.

El tercer paso en el andlisis cuantitativo es la cromatograffa. -
Esto se involucra la inyeccidn de la muestra, obtenar la separa--
cién y el cromatograma. Esto se consuma con el cromatdgrafo y el
graficador,

Huchos errorss pueden ser cometidos durante la cromatograffa, --
cualquier agujero en las conecciones puede resultar en la pérdida
de muestra y la posibilidad de ruido en el graficador.

Compuestos polares pueden absor®er ffsicamente'o sufrir reaccio--
nes quifmicas sobre el metal caliente de las superficies de inyec-
cidn o direotamsnte sobre el empaque de la columna, Esta absor--
cidn provoca cambios en la estructura de la muestra o en la pérdi
da de la miema.

Inyeotores, detectores y jeringas sucias dan como resultado picos
anémalos, los cuales pueden dar errores obvios en la interpreta--
cién y ruido en la respueata del deteotor.

Defoctos electrénicos, los cuales pueden incluir una potenoia i-
nestable, inexaotas y lentas registraciones reduce la reproducti-
vidad de andlisis cromatogrdficos.

Cda detector responde diferentemente a diferentes compuestos. Es
tos factores do respﬁesta deben ser conocidos, para prevenir pro-
blemas con el deteotor y produoir datos exactos y reproduciblos.
La pureza del gas transportador, la velocidad del flujo de gas, -

la temperatura del detector, la corriente en el filamento, la re-
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sistencia del filamento y la presidén dentro del detector deben -
permanecer constantes,
Cualquier problema en al graficador puede afectar los resultados
cuantitativos. La respuesta lineal, velocidad de la pluma, zona
muerta y el cero eldctrico dael graficador deben ser checados.
la integracidn relaciona el tamafio del pico con la concentracién
de la muestra.

MITODOS DE  INTRGRACION

Altura del pico

Manual
Area del pico
Mecdnico Disco integrador
Electrénico Integrador digital computarizado.

L1a medida de la altura del pcio es mds rdpida que el drea del pi
co. la medida se d4d en milimetros, como la distancia desde la -
base de 1a 1lfinea al pico mdximo. Si la 1inea a la base es5 una =
vendiente de otro pico, se extrapolan las bases del pico y se mi

de de ahf al pico mdximo, ddndonos la altura del mismo.

~ MEDIDA DE LA ALTURA DEL PICO
AREA = H(Y)
" -
N/2

TECNOLOGIA QUIMICA
MODERNA
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Los métodos manuales de la madida del drea del pico incluyen un -
planimetro altura-ancho, altura media, corte y peso del papel.

Fn el planimetro el pico 3s trazado manualmente con éste dando la
maedida del 4rea por el trazo del perimetro del pico.

Dado que los picos normales son aproximadamente un tridngulo, el

drea puede ser obtenida multiplicando la altura del pico por el -

"

ancho a 1la altura media.

8
las dreas de los 'icos puecden ser determinadas por corte fuera -

del pico cromatocrdfico y pesando el papel en una balanza analfti
ca, este mdtodo es tardado paro preciso para todo pico asimétrico.
El integzrador simple de bola y disco es el mids comin empleado en
cromatogratia de gases,

la pluma del integrador es enlazada mecdnbicamente a la bola, la -
cual qued; gsobra el disco rotatorio. Cuando la pluma dsl grafica
dor se deasavia, la bola sa mueve siempre del centro del disco y co
mienza a rodar. La rotacién es transmitida meodnicamente a la -
pluma del integrador la cual traza las lineas que rapresentan el

Area del viaje de la pluma. Este método es el mds preciso y répi

do,
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25 UNMA INTHNGRADUOR DE DISCO,.

TIEMPO
"‘osgﬂ 0123486786910
S l A )
PULSADOR
ROLL ‘ l
RESORTE =0 n l
BALONES

Integrador digital electrdnico.- La sefial de salida del cromatd-
grafo es alimentada dentro de un convertidor de voltaje a una fre
cuencia, la cual gsnera una velocidad de flujo proporcional a 1la

amplitud ds la sefial del cromatégrafo. Los impulsos acumulados -
son proporoionales al 4rea ael pico, cuando la pendiente del de--
tector siente un pico, los impulsos del convertidor B-F son acumu
lados y alamacenados en la memoria y uespués impresos como una me
dida del pico. La principal ventaja de este integrador es el bag

to rango lineal, desde microvolts a volts que pueden ser maneja

dos,

. L —_— v—ﬁ:

] CORRECTOR BASE :

! —™ ] oicITAL 1

] [ ]

[]

! VOLTAJE PAR CONVERTIDOR] ,

C. FRECUENCIA CONTADOR MEMORIA  DE ENERGIA IMPRESOR

ACTIVIDAD

|

: NIVELADA Logico

( PICO LOG/LINEAL '

: DETECTYOR | ATENUADOR —-—,———u—_:owno




56

Para finalizar, la computedora es el sistema de procesamiento de -
datos mds soristicados de automatizacidn y cuantiticacidn, de los
andlisis de cromatografi: de gzuses, analiza virias muestras sinul
tdnezmente gensrando ti2mpos de retennidén y produciendo exactas in
tegraciones de las 4reas de los picos, pura cada andlisis, ‘lam= -
bidn puede automatizar el cromatdgrafo de gases activando la in--
yeccidn de la muestra autcmaticamente, ajustar la temperatura de -
la columna, modificar las condiciones de cromatografia y en algu--
nos cisos deterninar las condiciones dptimas para la separacidn.
En resumen puede hacer cdlculos numéricos, cmnpérar tiempo de re--
tencidén para identificacidén de picos, usar fuctores de correccidn

y finalmsente preparar un reporte de andlisis.

COVPARACION <INTR® LAS DIFSKRINTYS TiECNICAS DB MEDICION NEL AR=SA DB
10S PICOS

los métodos manuales incluyen altura cel pico y medida del drea -
del pico. Estos son lenios, provesn solamente una moderada preci
sion y pueden sar tediosos. Por otro lado no rejuieren de inver-
8ién en aeguipo.

81 disco integrador es un medio mecinico para medir el dreu de un
pico. ©s mds rdpido y mis preciso yue los anteriores, rejuiere -
menos esfuerzo y as bajo en precio.

los integradores electrdénicus son rdpidos y ofrecen una rdpida -
precisién. Los modelos sofisticados‘iwprimen los tismpos de re—-—

tencidn asf{ como las dreas (e loe nircos. Hstos automatizan la -
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operacidén pero son moderadamente mds caros.

Los sistemas de cédmputo ofrecen integricionas mds rdpidas con al
ta precisién y maéxima flexibilidad. Los tiempos de retencidén, -
las dreas de los picos, los cdlculos y las comparacionss de valg
res son posibles. Un reporte final impreso es un buen completo

para el andlisis. Son genralmente muy caros.

OBSERVACIONAS .~ Sobre el cromatograma se deban de escribir los

siguientes detalles que permitiran raohacer el andlisis en idénti
cas condiciones, dado que es el medio mds sensible para eetudiar
una mezcla o probar la presencia de una impureza en un productos
Nombre del producto, fecha, visto bueno del operador.

Aparato utilizado (modelo), detalles sobre el atenuador y regis-
trador.

Gas ﬁtilizado (Nitrégeno, Helio, Hidr6zeno), suministro (ml/min.),
preaién.
Temperaturas de inyeccidn (200 a 300° C), de la columna (50 a 250°
C) del detector (200 a 300° C)

Columnas largo, didmetro, relleno.

2) ANALISIS QUIMICOS

Como regla zaneral, el andlisis qufmico estd basado sobre las pro
porciones quimicas de un producto. Se utilizan las reacciones -
qufmicas conocidas, que han probado Jus son completas o sea que -
el producto reacciona completamente.

fista necesidad, 8in la cual el andlisis es fialso, limita actual-
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mante las rcacciones usables. Los resultados de los andlisis son

dados, ya sea en porrentaje de mezcla anilizada o en forma de in-

dica.

n nuestra rama los principales fndices sons

te— Indice Acido (I. A.).- #s la cantidad de potasa calstica -
(KOH) (peso molecular = 56) absorbida por una muestra de un
gramo de mezcla por analizar.

Indice Acido tedrico.- 26000
Peso moleoular del Acido

2.~ Indice Ester (I. ©.).- FEs la cantidad de potasa calistica ab
sorbida por una muestra de un gramo de producto, despuéds de
la saponificacidén completa de Esteres.
Indice Ester tedrico.- 26000

Peso molecular del Ester

3¢~ Indice Carbonilo (I. CC.).~ Es la cantidad KOH en miligra--
mos calculada despuds de la dosificacidn de Aldehidos o Ceto
nas que reaccionaron con una solucién de Hidroxilamina en -
una muestra de un gramo.

4.~ Indice Iodo (I. I.).- Es la cantidad de Iodo en gramos ab--
sorbidos por 100 gzramos de una sustancia en donde la molécu-
la contiene una o varias doble ligaduras,
Se emplea este fndice para aceites y cuerpos grasos (con el

misno fin usamos el fndice de Bromo (I. Br.)
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ANALISIS DE DIFSRENTES AGRUFAMIANTOS QUIMICOS

Hidrocarburos por C. V.- H#s3tos vroductos no son reactivos. Se -

identitiocan las Oletfinas por el I. Br,.

Acidos 1. A.- 3i hay un 86lo dcido de peso molecular conocido se

calcula el I. A. tedricamente. iijeuplo:
dcido Isobutirico pn = 88
I. A. Tedrico = 56000/88 = 636
Si se hace la relacién del I. A. tedrico, tendremos el porcentaje
de 4cido. Precisién ' 0.5%
Alcoholes.— Se transforma el alcohol a Ester (geuneralmente aceta
to o formiato). BEn seguida se analiza el I. %. del Rster formado
y se calcula el porcentaje de alcohol correspondiente. Se pueden
analizar los alcoholes tarciarios separadamente en una mezcla de
otros alcoholas,.
Esteres.- Se hace el I. ©. y se calcula el porcentaje como pura -
los 4cidos. Precisidn : 0.5%
Yteres.- £l mejor es el C., V. sus productos son poco reactivos.
Aldehidos.- Se emplaan dos tipos de andlisis diferantes:
1.~ Se hace reaccionar el aldehfdo en una soiucién acuosa -

diluida de bisulfito de Sodio, el compuesto bisulfitioo

g8 diluye an agua § se miden las impurezas insolubles.

Andlisis poco preciso.

2e= Se hace reaccionar en una solucién de Hidroxilamina y -
se calcula el I, €0, 3ste resultado con repvorte del I,

0, tedrico dard el tanto [or ciento. Andlisis mds =
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exacto jue el de bisullfito de Sodio. Precisidn M 1h

Cetonas.- Se hace el I. CO. y se calcula el tanto por ciento co-

mo para los aldehidos,

lactonas.- Se saponifica la lLactona y se mide el I. I. como en un
Ester.

Fenoles.- Se analiza ~omo un alcohol por esterificacidn, también
8e puaden dosificar ciertos fenoles en los disolventes dentro de

una solucién diluida de sosa calstica y se mide la parte insolu--

ble. Esta prueda es menos precisa.

PRODUCTOS CON VARIOS AGRUPAMIENTOS

Tl anilisis estd basado sobre la preparacién de un derivado (el -
mis reactivo), del agrupamiento. Ejemplos

El hidroxicitronelal es analizado ccmo aldehido. X1 grupo alco--
hol no reacciona en estas condiciones.

El salicilato de metilo es analizado como Ester, el grupo fenol -
permanece inactivo an las condiciones de anilisis,

Naturalmente en nuestra rama, ninnin andlisis fisico o quimico es
una rsferencia para el olor de un producto. BHsta puede ser alte-
rada por trazas de impurezas prdcticamente imposibles de descu- -
brir y sélo la mariz conocedora del perfumista parmmite juzgar una
calidad olfativa., Asf como el paladar de un catador da2 sabores -

Jjuzga la calidad de sus productos.
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3) ANALISIS FISICO-QUIMICOS

a) HSPECTRCSCOPIA.- La espectroscopia es la regién del infra--

rrojo, orupa un lugar privilegiado entre las técnicas fisicoquimi
cas modernas, no solo en investigacidén fundamental, sino también
en las oparaciones cientificas rutinarias de la industria.
£l espectro en el infrarrojo de una sustancia se origina debido a
las transiciones entre los diversos niQeles discretos de energia
vibracional y rotacional de la moldcula. Una radiacién infrarro-
jo con una frecusncia (energfa) detrminada, puede provocar una -
transicidn entre, por ejsmplo, el estado baaal.y el primer nivel
vibracional de la moldcula. En este caso la energia de la radia-
cién se absorbe, dando origen a una banda de absorcién a la fre--
cuencia apropiada,
Una molécula poliatémica puede tener muchos niveles vibracionales
y rotacionales. Llas frecuencias de estas vibracionas y rotacio--
nes, astdn determinadas por diversos factores como son las cong—-
tantes de fuerzas entre las uniones de los &tomos y sus masas re-~
duoidas.
lLa intensidad de las absorciones que tiene la espectroscopia en -
8l infrarrojo se basan en los siguientes postulados:
e~ Todas las sustancias orginicas muestran grupos de frecuencia
caracteristica en 1la regidén del infrarrojo.
2.~ El espectro de absorcién de una sustancia dada, es especffico
y caracterfstico de esa sola sustancia.

3+~ K1 espeotro de absorcidén de una mezala es la suma de 108 @8-
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pectros individuales de los componentes,
4e- La intensicad de una banda de absorcidén estd relacionada con

la concentracién de la sustaiicia (ue absor®e la radiaciédn.
%1 espectro de infrarrojo de un compuesto es caracteristico de -
81, y puede s3r usado para su identificacidn, de igual manera -
qua el punto de tusién. Inaice da refraccidém, etc. 3In estudios
comrarativos, si dos espectros son idénticos, salvo rarisimas ex
cepciones, puede afimarse con seguridad (ue se trata de la mis-

ma sustancia,

Detarminacién de pureza, andlisis cuantitativo y control de pro-

duccién por infrarrojo.- %atos tres procedimientos se consideran

Juntos, ya que involucran fundamentalmente, 1la determinacién ae

la concentracién de difarantes componentes en una mezcla.

la técnica para determinar la pureza, es la misma gue la de la -
identificacidén de la sustancia, cuando se tiene un espectro pa~-
tréon. La presencia de impurezas modifica la forma y resolucién

zenaral del espectro. Las bandas adicionales pueden obsarvarse

mejor aumentando la concentracidn de 1a muestra.

¥l espectro en el intrarr ojo de lia impureza se puede obtener -
restando el espectro ue la sustancia pura al ue la mezcla. 1O =
anterior puede logurse poniendo sl compuesto (uro en el "“rayo ae
refsrencia y la muestra im-ura sn el "rayo de mu2stra’ on los -
aparatos de doble haz.

El procedimiento descrito, os la base ael control de produccidn

en la industria. Aquf las impurezas ranrasentan materia prima -
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que no reacciond, productos secundarios de reaccidn indeeeable, -
ato.

Una estimacidn de la concentracidn de estas impurezas puede lo- -
grarse por medio de 1u comparacién e la intensidad de las bandas,
Industrialmente a veces se busca el rendimiento Sptimo de un pro-
ducto y no el mdximo; en este caso se pusede seguir la marcha de -
la reaccién por el aumento de la intensidad de alguna de las ban-
das caracterfsticas del producto deseado. Una srdfica de intensi
dad contra tiempo revalard cuando ya no hay incremento en la con-
centracidén del producto. Debe darse la reacciéh por terminada, -
antes que aparezcan productos secundarias diffciles de separar, -
que detarioren en 8l caso de una industria como la nuestra, sabor,
olor o color de un producto determinado.

las técnicas de espectroscopia al infrarrojo son utiles tanto pa-
ra analizar materias primas, como para vigilar y controlar proce-
808 en forma continua. Los procesos de purificacidn rutinarios -
pueden verificarse, examinando el espectro al infrarrojo obtenido
de cortes o fracciones de destilaciones, cristalizaciones, separa
ciones, cromatogrificas, etc.

b) POTENCIAJL, HIDROGENO pH.- Es una medida de bacisidad o aci—-

dez de una solucién acuosa diluida de un 4cido o de una base.

Producto iénico del agua.- i1 agua se comportis como £cido y como

base, es decir, rueds dar lugar a iones hidronio y a iones hidro-
xiloj en el agua pura existen ambos iones en rantidades extremada

~ o + . . . .
mente pequenias. JSea (HBO_) la concentracién de iones hidronio, o




64

lo ‘jue es lo mismo (H+) la concentracidn de hidrosanionas o de -~
protones, y (OH ), la concentracidén de iones hidroxilo, se denomi
na producto ionico del asual al proaucto de la concentracién de =
iones hidronio o sea de protones por la concentracién de iones hi
droxilo; este producto 2s siempre constante y vale 10—14; Su OX=—
presién siendo K la constante, est K = (H30+). (OH™) = 10—14, o
gea K = (H') y (0H) = 10°14, B e1 agua pura y en las disolucio
nes de sales nautras la concentracidn de iones hiudronio. (HBO+)’
6, 1o qua es lo mismo, la concentracién de hiurogeniones (H+), es
igual a 10~ iones zramo/litroj por tanto, la concentracién de io
nes hidroxilo (OH™), también serd imial a 10~7 iones gramo/ 1itro,
pues las concentracionas de ambos iones han de ser iguales.

Como el prodpcto idénico del agua es constante, al afiadir un 4cido
al agua aumenta la concentracién de iones hidronio o de protones,
disminuyendo la de OH 4 y al afiadir una base aumenta la concentra
cién de iones hidroxilo o sea ae hidrogeniones,

For definicidn el pH as sl losaritmo base 10 de la inversa de la
concentracidén de ionaes hidronio (H30+); es decir en el agua pura,

el pH gard de T.

Solubilidad.~ Kstd refarida siemnhre an nuestra caso a sistemas -

homogéneos 1fquidos en los cualas el disolvente es 1lfquido y el -
s8lido puede ser lfquido, sdlido o zas. Se expresa siempre como
el o los volumenes miscibles en uno o varios voldmenes de otro di

solventa.




CONCLUSICN®ES
Tomando en cuenta el crecimiento de la industria cosmética y la -
importancia an ésta de las fragancias, tanto naturales como sinté-
ticas, he querido hacer una breve introduccidén a los principios bd
sicos de los productos en cuestién asi como sus aplicaciones y mé-
todos de control y prepararlos para un tipo de industria futurista
de grandes alcances.
Al hombre no puede suponérsele como un ser tan solo pensante, es -
sensible a la belleza, al aroma de una flor, a las maravillas de =
la naturaleza, a sentirse limpio, a oler bien. .El perfume signifi
ca que vivimos en un mundo cambiante, en una sociedad de consumo y
la magnitud del &rea de consumo y la magnitud dei drea de consumo
la confirmane.
La industria cosnétioca tiene un fndice de profesionistas del 50% -
de los cuales el 30% pertenecén a la rama qufmica. Lo anterior -
nos conduce a que esta 4rea es una de las de mayor aportacidn, y -
constantemente lanza nuevos productos.
El objetivo principal del presente tradbajo no es familiarizar al -
lector éon los mStodos de andlisis, sino he yuerido establecer las
bases de la comprensidén de los m3todos en si y no de la técnica pa
ra poder utilizar el método mds apropiado a nuestiros requerimien--
tos de control de calidad, tanto desde el punto de vista téogico -
(precisién, fidelidad, etc.) como del punto de vista econdmico, ya
que es indispensable el control en una industria tan sofistioada -~

como la exrussta y os necesario conocer a fondo los pardmetros que




nos interesa medir y cual es el método was econdmico y seguro pa-
ra lozrarlo y siendo esto posible solo si se considera el crite--
rio anteriormante expuesto rue nos permitird decidir jue stdnda--

res de calidad son los mis adecuados operativamente hablando,
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