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INTRODUCCION

La instalaci6n cie.l LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD-
en la empresa proporéionara ayuda técnica y cientifica para -
la vigilancia Ge ciertos pardmetros con los cuales se asegura
la calidad del producto final, de tal forma que al ser usado-

tenga la funcionalidad que de &1 sea requerida.

Para cumplir con las premisas arriba mencionadas el -
LABORATORIC DE CONTROL DE CALIDAD deber& encaminar sus tareas

hacia el control de tres aspectos primordiales y que son:

a) Materias Primas
b) Variables y/o Parémetros de Proceso

c) Producto terminado

Los aceites sulfatados y/o sulfonados son triglicéri-
dos a los cuales se les ha introducido un grupo -50, en su mo
l&cula, que actuard como grupo'hidrofilico en un sistema acuo

so, proporciondndoles propiedades emulsionables y detergentes.

Estos aceites tienen su principal aplicacién dentro -
de la industria de la curtidura, durante la etapa denominada-

de "ENGRASADO" de la piel. El aceite sulfatado y/o sulfonado



tiene como finalidad el penetrar entre las fibras de la piel-
para comunicarle una suavidad permanente, lubricando las fi--
bras y permitiéndole tener movimiento, evitando asi las aglome
raciones de las fibras entre siI que podria provocarse después
de la rehumidificaci6n y secado que sufre el cuero durante el

uso y de esta forma se mejora la resistencia a la rotura.



CAPITULO 1

CONCEPTOS TEORICOS

1.1. Estructura y Composicién de Aceites y Grasas.

Desde un punto de vista quimico los aceites y las gra
sas son sustancias de origen animal o vegetal, que consisten-
predominantemente en mezclas de &steres de la glicerina con -

los dcidos grasos, es decir TRIGLICERIDOS.

En general el término "GRASA" se utiliza para referir
se a materiales s6lidos a temperatura ordinaria, mientras gque
"ACEIT:" se refiere a los que son liquidos a las mismas condi

ciones.

1.1.1. Glicéridos.

Se denomina asi a los &steres cuyo alcohol es la gli-
cerina o glicerol. Pueden clasificarse como monoglicé&ridos,-
diglicé&ridos y triglicéridos, segln los radicales &cidos gra-
sos que contiene y, por conciguiente, los grupos de hidroxi--

los libres.

Asi, un triglicérido puecie considerarse por la conden



saci6n de una molécula de gllcerol con tres de éc1dos grasos,

para dar tres moléculas de agua y una de trmgl‘vérldo (grasa)

H—é—OH . H~0~0C-R; :" ;af¢ § ff ffﬁH'g‘°“0C*R1
H-C-OH  + H~0-OC-Ry; esterificacibn - H—C—O—OC—RZ +
H—é-OH H~oeco—R3,,.r:'ﬁl,}jLiff57 ;5H—c—o—oc~R3
H SR /(, va}g‘H &
glicerol Acidos Grasos L ,i';Tfiéiicéfido;

to.‘(RlﬁRz 6 R2¢R3 s) Ry#R5).

En general, las grasas son glicéridos~mixt§§ Los
glicéridos simples aparecen solamente por excepgiSnCYfSQ*en——

cuentran en escasos nfimero de grasas.

Los monoglicéridos y diglicéridos se encuentran en -
cantidades apreciables en las grasas gque han sido parcialmen-
te hidrolizadas, aunque pueden sintetizarse y tienen aprecia-

bles aplicaciones .industriales.

1.1.2. Acidos Grasos.

El peso de los dtomos de la porcibn C3H5 de la molécu
la de un triglicérido es 41 y la suma de los pesos de los 4to

mos de los radicales de &cidos grasos (R-C0.0), gue compren--

3H20
.ea (1)
agua



den el resto deglafﬁéiééﬁlé?HV&?f&?Hﬁffé 650y 970 en los di-
ferentes aceitegjj“ _fgfésOS constituyen

el 94-96% del pesc

sa’y debldo a que los éc1oos grasos cons-
tituyen la paft thlVa de 1a molécula,’éstos ejercen una max

cada 1nfluen01a en el carécter de la grasa.

H| L !
,H—L—O~O~C—R1§,,f,,,, [T
H—C—O—O—-C—-R2 e SR e (2)
,.H--C-—O-O—C—R3,ﬂ_-w~; ’ ‘

grasos que se encuentran en la naturaleza,

‘stos allfétlcos monobdsicos, que contle

nen casi 1nvar1ablemente un solo grupo carboxilo situado en -

el extremo de laicadena carbonada lineal, y con un nimero par

de dtomos de carbono a‘excepc16n del dcido isovaleriénico.

Los’écid¢s*gfésos'én los que los 4tomos de carbono de
la cadena est&n unidos a no menos de 2 &tomos de hidr8geno se
llaman SATURADOS. -Los que contienen dobles enlaces entre car

bono y carbono se denominan INSATURADOS.



HHH
r
—?—?—C—C—- e (3)
]
HHH
saturado
Los 4¢idos grasos poli—insaturadoé}buédgnf'éf§délrti_

po conjugado o no conjugado, segtn iévpbsi¢16h5dell_

ce dentro de la cadena carbonada.

g HHH HHH H HHH H H

b v o 3 IR
-C—C=C-C — C=C~C— —c—c.c—c:c—c- e vee {4)
1 ' :
H H H H . H
Cadena Acido Graso . Cadena Acido Graso
No Conjugado Conjugado

La reactividad y otras propiedades fisicas son conse-

cuencia de la posici6n y nimero de dobles enlaces.

El grado medio de insaturacién de una grasa o ae una-
mezcla de &cidos grasos se mide por: su IIDICE DE IODO y el -
VPESO MOLCCULAR MEDIO, 0 por el INDICE DE SAPONIFICACION o ~~
EQUIVALENTE DE SAPONIFICACION, o sus similares INDICE DI NEU-

TRALIZACION o EQUIVALENTE DE NEUTRALIZACION.

En la tabla No. 1 y 2 se muestran los &cidos grasos -
mds cominmente presentes en aceites y grasas, asi como los pe
sos moleculares, indice de neutralizacibén e Indice de saponi-

ficacién de su triglicérido correspondiente.




TABLA 1

PESQOS MOLECULARES E INDICEﬁ\DE’SAPONfFICACION QE L0OS ACIDOS GRASOS SATURADOS Y SUS TRIGLICERIDOS

e ‘ Indice de  Indice de sa -
_Nfimero. - = Peso mo-- Peso molecu neutraliza ponificacién.

de ‘dtomos lecular del lar del tri cién del - del;t;iqlicg;'
wiadeC &cido. glic6rido. dcido. . ridoy et

Nombre
com@Gn

Butfrico 4 88,10 302,4 636,8 -

Caprénico 6 .. 116,16 - 386;5

Caprflico . Ocﬁéﬁo'idc' .8 144,71 7 470,7
Caprinico ’ :}Deééhéigég;;ﬂif, ;.,16~;;};'L k£72,26i_ . 554{§* ff'77 .
Liurico Dodecanoics 12 - 200,31 639,0 28,1 . 263,
Mirfstico Tetradecanoico 14 . 228,36 723,10 - - 25,7 23,8
Palmitico Hexadecanoico 16 286,42 807,3 - 218,8 2085
Estedrico Octadecanoico’ 18J ;2,_;_12&4A47 ,,ﬁ-j,891;5 ;;’;r7—;97;2 s f?f89;8f' 

Ardquico Eicosanoico ,ZOi:J g?;,;312$52~‘7”‘f*975,6 i ,,179.5 B - '¥72,5 ‘1

Behénico Decosanoico

059,8

" Lignocerinico Tetracosanoico

Isovaleridnico - : ‘1;ﬁ55ff: ;55 102}13;;717 44,4 0 549,3 488,17




TABLA 2

PESOS MOLECULARES E INDICES DE SAPONIFICACION DE ACIDOS GRASOS INSATURADOS Y SUS TRIGLICERIDOS

Indice de Indice de
NGm. de NGm. de Peso molecu Peso molecu neutraliza ponificacibn

Acido graso dtomos  enlaces lar del dci lar del tri ci6n del - del triglicé
‘ de C dobles. do. glicérido. dcido rido.
Decenoico 10 1. 170,24 548,8 329,6 306,7
Dodecenoico (Lauroleico) = 12 - 1. 189,29 632,9 282,9 265,9
Tetradecenoico (miristoleico)‘ v 1jj‘226,34 S 17l7;1 ] .247,9 234,7
Hexadecenoico (Palmitoleicdi V’i'ﬁ54}39 .7 801,2 ©220,5 . 210,1
Octadecenoico (oleico, etc.)

282,44 0 - 885,4 - 1986 190,1

Eicosenoico (gradoleico) - 7310550 18057 173,6
Docosenoico (erdcico, etc.). ¥ 11335?55? 165,7 159,7
Tetracosenoico (selacoleico) i1 ~366}60: - 147,9
octadecadienoico (Linlico) 2 - 280,43 191,4
Hexadecatrienoico ; 3 250,36 1213,3
Octadecatrienoico (linolénico)’ 3 i 278;41‘ 192,7
Octadecatetraenocico ' if _ 2E4?k 'T27éridﬂ 194,1
Ficosatetraenoico (arquidénico, etc.) = 20 4 ; 176,9
Eicosapentaenoico L 5 178,1
Docosapentaenoico . “}“*2iﬁi g 163,5
Docosahexaenoido 227 Vﬁélﬁ 164 ,4
Tetracosapentaenoico 24f153,1f5?} 151,1
Tetracosahexaenoico - 24 ;w.‘_ 5:{ 152,0
Hexacosapentaenoico 26 ¢ 5 386, ¢ 140,5
Hexacosahexaenoico .26 6 fﬁB@,Sj;y 141,2
Ricinoleico ‘18 1 298,44 180,3
Licdnico 18 3 292,39 183,9




1.1.3, Componentes no glicéridos y de grasas y aceites.

Estos compuestos a los gue nos referiremos aqui pue--—
den ser total o parcialmente eliminados en los procesos de re
finacibn, algunos de ellos son resistentes a estos procesos,-
y come no presentan color, sabor u olor y son inertes desde -
el punto de vista guimico y no tienen mucha importancia. Sin =
erbargo, existen algunos compuestos con propiedades antioxi~--
dantes o color o sabor, gue pueden afectar las propiedades -

del aceite, afin presentes en minimas canticades.

Los productos comfinmente separacos por refinacidn pue
den considerarse que est&n constituidos por fosfétidos, hidra
tos de carbono y sus derivados, fragmentos broteinicos, Yy re-
sinas diversas. Ademds, en la refinacién alcalina, se sepa--
ran &cidos grasos libres, resultado de la hidrflisis parcial-
del éster y, por otro ladc, se separan esteroles; pigmentos -

curotenoides, y otros.

a) FOSFATIDOS.- Constituicdos por un polialcchol este-
rificado con un 4cido graso y 4cido fosfbrico. E1l 4cicdo fos-
férico estd a su vez combinado con un compuesto bédsico nitro-

genado.

Los cos fosfdtidos mids comunes son: la LECITINA y la-

CEFALINA.
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i i
H—C-0.0C-Ry , H-C~0—OC-R4
|
P—c-o OC—R2 H—C':-O—OC-Rz o
=0 :
H—C'f—O Po = O—CH,~CH > N-. (CH3) 3 H—-|C —_ 0 — l1= ~— O—CH,—CH,—NH,,
S N on
O il oo (5)
Lecitina‘ : T R . ~ Cefalina

b) ESTEROLES.- Se encuentran enrtqaéé las grasas y -
aceites naturales y constituyen en su mayoria la materia insa
ponificable, son guimicamente inertes y por lo general no to-
man parte en ninguna propiedad del aceite. Su recuperacién -
tiene cierto interé&s pues son materia prima en la elaboracitn
de hormonas sexuales y preparacién artifical de vitamina D. -
Estos son removidos en las etapas de refinacién y deodoriza--

cibn.

El principal esterol de las grasas animales es el CO-
LESTEROL, C27H460; y los esteroles de loslaceites vegetales -
son en su mayorfa una mezcla de estos comunmente llamados: fi

toesteroles.

C) ALCOHOLES SUPERIORES.~ Los alcoholes grasos supe--
riores, ya sea libres o combinados forman con los &cidos gra-
505 ceras, y se encuentran en muchos aceites de animales mari
nos, pero en aceites vegetales o animales terrestres solo se-~

encuentran en pequenas cantidades.
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d) CAROTENOIDES.- El color caracteristico amarillo ro
jizo de la mayorfa de aceites y grasas se debe a la presencia
de estos pigmentos.. Estos son generalmente removidos en los-

procesos de refinacién alcalina y blangueo.
e) TOCOFEROLES.- Son compuestos antioxidantes, presen

tes en casi todos los aceites Lo constituyen: vitamina A, vita

mina E (aceites vegetales), y vitamina D (aceites ée pescado).

1.2. Principales Reacciones de:Grasas y Aceites.

Las reacciones que aqui se presentardn en forma breve,
tienen su importancia, ya sea por su aplicacién en procesos -

industriales o por ser la base de m&todos analiticos conunes.

Como se mencion6 anteriormente los dcidos grasos cons
tituyen la parte activa de la molécula del triglicérido, y -~
las reacciones se producen en los &cidos grasos y se lleva a-
efecto con igual facilidad, en los glicéridos, ésteres o sa--—

les de los &4cidos.

1.2.1., Reacciones en los triglicéridos.

a) HIDROLISIS.- La hidr6lisis de una grasa en condi--

ciones adecuadas producen &cidos grasos y glicerol.
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C3HS(OOC.R)3 + BHZO A 'Cjﬁé{OH)3'+ 3JHOOC.R ... (6)

triglicérido agua glicerol + &cidos grasos

La reaccibn es reversible, de manera gue si no se se-
paran los reactivos y productos del medic, se lleva a cabo la
reaccifn contraria. Un alto grado de hidrd6lisis se asequra -
por la adicién de un exceso de agua y continuas extracciones-
de la fase acuosa rica en glicerol, reemplazandola con agua -
fresea. La reaccibn es catalizada por 4cidos o por compues-—-
tos que forman jabones conlécidos grasos y enzimas lipolfiti--

cas.

b) ESTERIFICACION.- Es la reaccién inversa a la hidrd
.lisis, y se puede alcanzar con la eliminacifn total del agua~
del medio de reacci6n. En otros casos se puede llevar a cabo
entre élgﬁn otro alcohol de tipo mono o polivalente, distinto
al glicerol, y los éciéos grasos. El exceso de alcohol, du=--
rante la esterificécién, puede producir formaci6n de é&steres-

parciales como los mono y diglicéridos.

c) INTERESTERIPICACION (Transesterificacifn)., Los -
ésteres de los alccholes mis sencillos (etflicc y metilicoe) ~
se pueden preparar por reaccifn directa entre 1a grasa y €l -~

alcohol, de la que es desplazade el glicerol

CH-(0.0-C.R}; + ICE,OH ;— CHO.CCR+ C(OH)y ... (D
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Una reaccién similar ocurre entre los triglicéridos y
los &cidos grasos de bajo peso molecular, en la cual éstos —-

desplazan a los de peso molecular elevado.r‘

d) SAPONIFICACION.- La reaccién de una grasa con un -
dlcali, produce glicerina y una sal o jab6n del metal alcali~-
no con el &4cido graso, produciéndose asi la reaccién conocida

como SAPONIFICACION:

C3H5 (O.O—C—R)3 + NaCH - C3H5(0H,)3,'+,3R.,-C—O'Q-Na ere (8)’

triglicérido sosa clustica glicerina  sal s6dica
' (jabtn)

La saponificacién es la base de la industria del ja--
bén, y de importantes determinaciones analiticas, tales como-
fndice de dcido o nlmero de &4cido, el indice de saponifica- -

cidén e indice de neutralizaciédn.

1.2.2. Reacciones en 4cidos grasos.

Estas reacciones generalmente se efectdan en las do--
bles ligaduras de los 4cidos no saturados; aunque en pocas —-
ocasiones se producen sustituciones en la cadena de los dci--

dos saturados.

a) HIDROGENACION.- En presencia de catalizadores ade-

cuados, el hidrégeno gaseoso se afade fdcilmente a los dobles
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enlaces de los dcidos insaturadods,:para formar los correspon-

dientes &cidos saturados o nenos reducir su grado de insa-

turacion.

H H SR S H’H
e "
—C=C— + Iy qatallzadér C—C—‘“ o (9)
H H

La hidrogenacién es un procedimiento de transformacién
Ge los aceites liquidos en grasas semis6lidas, adecuadas para

la fabricaci6n de margarina o grasas de cocina.

Tebricamente la fijacidnldé hi@régeno es el mejor in-
dice de insaturacién de una grasa,‘pu§s£o que 8ste se acdicio-
na cuantitativamente, sin la posibilidad de que se'incomplete
o produzca reacciones secunda:ias: sin embargo la medicibén -
del INDICE DE HIDROGENO, rara‘vez‘Se determina debido a la di

ficultad de su medicidn exacta.7 ‘, 

b) HALOGENACION.~- El cloro, bromo, iodo, pueden adi--
cionarse al doble enlace de un 5c1do 1nsaturado, tal como --

aqui se indica

'HHHH "H Ili H H
| ] ) | [ | A | .
—C-C=C-C~  + Ky —————> —c—c—c—c—,,__.__ o 10)
} ] [ IR 1 e : . .

H H ‘ H X X H

X = halégeno
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La adicibn cuantltatlva del 1ido es la base ‘del INDI-
CE DE IODO, el cual es un parémetro que 1ndlca el grado de in
saturaci6bn de una grasa o-un ac1do gra o._ Este indlce repre~
sentari el verdadero grado de lnsatura016n cuando los dobles~

enlaces del &cido graso_no:sean‘cqnjugados, en caso contrario

ue—tlene su fundamento

IBXABROMURO

f'a ad1c16n Gel radical -
tloc1anégeno (SCN) al doble enlace, ﬂs qlmllar al éel iodo, -
esto es, la reaccitn es cuantltatlva y es la base en la determi

nacién del INDICE DE TIOCIANOGENO.

d) SULFONACION.-~ LoOS éc1cos grasos no ~saturados reac-

cionan fdcilmente con el 4cido sulfﬁrlco‘concentrado produ~-

ciéndose la introduccibn de un. gru“ors fato (—OSOZ-OH) o sul

fonato (—SOZ-OH).

Esta reaccifén es la base de la preparacién de los - -
“ACEITES SULFONADOS", de gran uso en la industria de la curti
dura, y textil. Esta reaccifén se tratard mds ampliamente en-

el capitulo 2.

e) OXIDACION QUIMICA.~ Los 4cidos grasos y sus Este--
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res .se oxidan f&cilmente, por la accifn de agentes oxidantes-
comunes, tales como dcido crémico y nitrico, ozonec, permanga-—
nato potésico, el perbxido de hidrbgeno y diferentes per&ci--

dos como: el perbenzoico, persulflrico y peracético. Los dci

<

dos saturados pueden oxidarse también por los mismos oxidan-—-

tes, aungue mis lentamente.

£) OXIDACION ATMOSFERICA.- Desde un punto de vista --
préctico, en la oxidacién se pueden diStihguif‘abs:comporta-_
mientos, uno para las grasas altamente insaturddas, en las -~
cuales suele producirse una polimerizacidn, y otra para las -
menos insaturadas en las que conduce a un "ENRARECIMIENTO", -

que proveca algunos perjuicios en grasas comestibles.

La oxidacién atmosférica se caracteriza por la forma-.

¢cién de un per6xido segqln la reaccifn:

HHHH HHHH HHHH

[ ! ) [ B B
—-CaCCm + 0) ——  —C-CCCm —— —c—c—c-c— .o {(11)
i H b o-b H H 0.0

Los perfxidos formados pueden ser cuantificados por -

la medicién del INDICE DE PEROXIDO.

g) POLIMERIZACION.- Se puede efectuar, practicamente,
a temperatura ambiente, aun sin presencia de oxfgeno, simple-

mente por la elevacifn de la temperatura, produciéndose la po
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limerizacién de los ésterésgde lq$f§¢i§psrgrasos altamente in

saturados.

st infiﬁida‘por el-

culas del trigli-

,4para formar s6=-

lidos sin punto de fu516n, es deczr “ge es','propxedad gue -

se aprovecha en la manufactura de p nt' a,,yAbarnlces.

1.3. Propiedades.Fisicaé«de;Aceités;y'Graéas;

Las propiédaﬁé§’f£§icasTde lé§ grasés yraCeites tie--
nen gran importancia en'Iéxbf&ctiéa, tanto en los procesos de
fabricacién y aplicacidn’de’16é‘aceites comosen los métodos -
de anilisis, ya que proporc1onaﬁ informacidén relevante del --
producto y resultan. menos comM;cados gque alugnos ensayos qui-

micos.

1.3.1. Viscosidad.

Lalviscosidad‘de los aéeites es relativamente alta, -
debido a su estructura de largas cadenas en sus molé&culas de-
glicéridos. En general, la viscosidad de los aceites disminuye con
ul aumento de su grado de insaturacifn, por otro lado, los que -

contienen &cidos grasos de bajo peso molecular son, menos visg
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cosos que aquellos'quyOﬂgra””,dg{saturaciéh §s,equivélénte, -

pero continen solamente dcidos d

La viscbs;

por la adicidﬁfdé;

Los aceites sometido

ser, hidrogenaci6n, oxidaci6n aire) o polimeriza-

ci6n, aumenta con relaci6én al aceite .sin tratar.

1.3.2. Densidad.

La densidad de los &cidos grasos'y sus glicéridos, -
aumenta al disminuir su péédfmdiécuiar y al aumentar su grado

de insaturacién.

La densidad déflo te néﬁ@ifiere mucho en la ma-

yoria de los aceites y:&st: b7914}0,964 a l5°C.

1.3.3. Punto de Fusifén.

Los puntos de fusi6n de las grasas estdn reflejados -
por los puntos de fusién de los mono, di y triglicéridos que-
los componen. En general los puntos de fusibn aumentan con -
la longitud de la cadena y disminuyen con el aumento de la in

saturaciébn.
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Los éc1dos grasos y sus trlgllcérldos son polimbrfi--

cos, es dec1r que. SOl‘dlflc ~en. dlferentes formas crlgtall——
nas, que son lo suflclentemente estables para mostrar diferen

tes puntos de fusxén den51oad etc.<

1.3.4. Puntovde;Humb]?inflémaCidn;y de‘Combustién.

Los puntos(de umo, 1nflama016n Y combust16n de una -

grasa son la medldafd' la establlldad térmlca, cuando se ca--

lientan en contacto con alre : El Epnto de humo, es la tempe-

ratura a la que 1os proauctos de 1a descomposxc16n ael aceite
se desprenden en cant1aaq_suf1c1ente para hacerse visible; --

puntc de inflamacién, es iértemperatura a la que estos produc

tos se desprenden a un ritmo tal, que son capaces de inflamar

se; vy el punto de combustibn es la temperatura a la que se -

sostiene la combustién.

Estos pardmetros varian de acuerdo con el contenido -
de &dcidos grasos libres, ya que los Acidos grasos son menos -
estables que los glicéridos. El grado de insaturaci6n de un-

aceite tiene poco efecto sobre estas propiedades.

1.3.5. BSolubilidad y Miscibilidad.

A temperaturas superiores a su punto de fusién, tanto

las grasas come los &cidos grasos, son totalmente miscibles -
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en una gran variedad de hidrocarburos, &steres, &teres, ceto-
nas, etc. La miscibilidad incompleta con disolventes orgdni-

cos es excepcional.

Los compuestos grasos presentan, en general, una des-
viacién positiva del valor ideal cuando se disuelven en com--
puestos orgénicos, esto indica que la solubilidad a una tempe

ratura determinada es menor a la de la solucifn ideal.

1.3.8. Indice de Refraccibm. . .

El fndice de refraccidh aé las‘gfasas eé un dato de -
gran interés, por la estrecha relacibn que tiene con el peso-
~molecular medio y el grado de insaturacién; Es una caracte--
ristica muy Gtil para clasificar répidamente aceites de_idén—
tidad desconocida u observar el avance en una hidrogenacifn -

catalitica.

En la relaéidn del Indice de refeaccién, la estructu-
ra y composiciéﬁ de los dcidos grasos y sus glicéridos se pue
de generalizar que este aumentard con la longitud de la cade-
na hidrocarbonada y el nfimero de dobles enlaces presentes en-

ella.
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1.4, DEFINICION DE ALGUNOS TERMINOS EMPLEADOS (QUIMICA
ANALITICA)

- Solucibn Titulada o Valorada. Son soluciones en --
las cuales las concentraciones estfn referidas, por regla ge-
neral, al "peso equivalenté“ de la sustancia activa que tenga

disuelta.

- Peso equivalente o gramo equivalente. También sim-
plemente denominada "equivalente", es la cantidad en gramos -

de la sustancia que corresponde a un dtomo gramo de hidr6geno.

Peso Molecular del soluto

Peso equivalente =
No. Hidrbgenos equivalentes o substituibles

- Miliequivalente (meq). Es el peso equivalente divi

éido entre mil.

- Normalidad o solucién.normal. Se d4 el nombre de -
normalidad de una solucifn a la relacifn gque existe entre el-
peso de la sustancia activa contenido en un litro de esa solu
cién y el peso de 15 misma sustancia contenido en un litro de

solucibn exactamente normal o a su peso equivalente,

- Tara. Peso del material en gramos o mg.



 CAPITULO 2

ACEITES SULFONADOS (SULFATADOS Y SULFITADOS)

Los aceite: onados son agentes’ su

soactivos de ti§6 ani6ni§¢,;em§l§ado' sde hace més de un si
glo en la lubficé¢i6n:dé‘fibrés ﬁéxt

la curtidura y en menor proporcién. e

Los aceites sulfonado

secantes o emulsionantes;

Estos aceites‘son“fr
introduce un grupéi—éb3¥ié;ﬁ£;o'deféu"ﬁéiédﬁla. Este grupo -
puede estar presente en doé distintas combinaciones, una en -
la cual se presenta una unién carbono-oxigeno-azufre - - - -

(—C—O—Soz—) y otra la unibn es carbono—azﬁfre—oxigeno(4}60§ﬂ.

Comunmente a estos aceites se les denomina SULFONADOS,
indistintamente, dada su estrecha relacién pero es preciso ~-
distinguirlos puesto que sus propiedades y comportamiento va-

rian completamente.
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En el primer caso encontramos-que el azufre se encuen

tra en estado de oxid la estructura -

de la figura No. 1, los'aceites:en los ¢g&les!sefpresente es-

te tipo de estruétpia §§‘»engmln&hlﬁACEiTES'SULFATADOS"

el O"'
TR
,l‘,'T”u

R—-C-0—S—0H
SRR 2
H o

~ Fig.l. Estructura de los
© 7 aceites sulfatados. o

En el segundo caso

estado de oxidé¢i6n,4 hffsﬁructura mostrada

en la figura No. “'se les denomina "SULFQO

NATOS" y a,los,acéites, n 1os que se presenta esta unibn se -
les denominaIACETTE${SUﬁbeADOS}“
R
R l :
~C—S—0H
3
Ho
Fig. No. 2. Estruqtqra 1 
de los aceites sulfona -

dos.
Existe la posibilidad de la: formacién de una tercera-
estructura, en &sta se presentard un enlace carbono-oxigeno--

azufre, con el azufre en estado de oxidacifn 4+, tal como se-
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indica en la figura NdZ 3;Ja§ui,encontramos la preseﬁcia del-
grupo SULFITO (SO3 ), por lo que a los aceites en que se pre-
sente esta estructura se denomlnan ACEITES SULFITADOS.

R O

P
- R—C-0-S—OH
H

Fig. No. 3. Estructura
de los aceites sulfita
_dos.,

Esta Gltima especie es muy inestable, pues se oxida -
- inmediatamente, lo que impide que se presenten estos tipos de

compuestos.

Cabe hacer mencidn que a los aceites SULFONADOS tam-
bién se les conoce en el medio industrial y/o comercial como
ACEITES SULFITADOS, ya que estos se producen por la accifn --

del bisulfito o sulfito de sodio.

Para fines de este trabajo nos referiremos a ellos co

mo aceites SULFATADOS y SULFITADOS, respectivamente.

2.1. Aceites Sulfatados.

En la mayoria de las grasas y aceites la sulfatacitn-
se efectﬁa con dcido sulflGrico, como pr1n01pal agente sulfa--

tante sobre la doble ligadura de la uni6én carbono-carbono, --
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de los &cidos grasos del triglicérido.

Los aceites se sulfatan por un tratamlento a baja tem
peratura, con &cido sulfdrico concentrado, seguldo del lavado

¥ neutralizacién de la masa sulfatada.

—CHZ—CH-——CH—-CHZ—- + H2304 > —CHZ-CHZ—?H—C;'I{-’ e (12)

2 e 80;-0-Na .

Los &cidos grasos de aceite se sulfatan mds' 0 menos -

preferentemente, de acuerdo a su grado de saturacién.

Se producen numerosas reacciones secundarias que acom
panan a la sulfatacién, de modo que los aceites comerciales -
sulfatados son una mezcla compleja, que contiene muchas sus--
tancias ademds de los glicéridos y los que pueden no haberse-

sulfatado.

Ademis se producen 4cidos grasos libres, por la hidré
lisis del glicérido, por supuesto algunos de estos dcidos gra
sos estdn sulfatados. Hay produccif6n parcial de mono y digli

céridos.
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" As{ mismo se forman en pequeiias cantidades sulfonatos
e hidrédcidos, estos dGltimos como consecuencia de la hidr6li--
sis de los sulfatos de los &cidos grasos durante el lavado vy

neutralizacién.

0y

2

—CH

2 2 2 2

~CH -—(|3H—CH —C + sto4 L)

En aceites altamente insaturados, como los aceites de -
pescado, se produce la oxidacibn de los dcidos grasos no satu
rados, acompaiiados de la polimerizacidn de los productos de -

oxidaciodn.

En la sulfatacitn del;aceite de ricino, para la pro--
duccid6n de Aceite Rojo Turéo,yia sulfatacién se efectia mds -
fdcilmente en el grupo hidrinlo del &cido ricinoleico, que -
en los dobles enlaces'de los &cidos grasos no saturados, por-
lo que se producen.menos reacciones secundarias que en la sul

fatacidn de otros aceites.

2.1.1. Descripcién del Proceso de Fabricacibn. (Proceso.

Batch).

a) Materias Primas.
-Aceite de pescado.- Puede ser de cualquier tipo, an--

choveta, sardina, esperma de ballena, bacalao, etc., este -~
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aceite debe de tener un,élfo tndic VNEVY65¢7(miﬁ'illo)' exen-

to de humedad, indicerdéfaq; fmg‘KOHuyyuﬁ”indice de

saponificacién de 180'al1901

- Acido Sulfﬁricd‘(HéSO4 »conceﬁﬁracidn 98%
- Sosa céustica(NaOH)ﬂif"concentraci&n 50%
- Sulfato de Sodioj(pfimérarcérga)

- Agua

b) Egquipo

-Tanques de almacenamiento IéCéiie,ﬁéééadd; NaOH, -
H,S0,) . R
-Reactor de sulfatacién de fierrd con camnisa de plomo,
prbvisto de serpentin de enfriamiento o chaqueta, -~
agitador, tipo propela y/o turbina, termémetro, des-
carga inferior,

-Tanques de decantacibn, para lavado y neutralizaci®bn
de madera o fierro recubierto con resina epbxica o -
fibra de vidrio, de fondo c6nico o bien inclinado, -
previsto de agitacibén y con descarga inferior y miri
1lla. |

~Tanques de dep6sito de aguas de lavado (agua de sal-

o agua‘con Na2504)

c) Variables criticas de Proceso.

c.1l) Concentraci6bn.- El aceite de pescado deberd de -
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tener preferentemente un alto Indice de iodo, miximo si se --

desea producir un aceite de alta sulfatacibn (%90325 5).

La proporcién de &cido sulfﬁrico‘al 98% respecto al -
aceite de pescado serd de mucha importancia en la produccién-

de aceites de alta, media o baja sulfatacién.

Por lo tanto debe considerarse tanto el indice de io-
do como la cantidad de 4cido. sulfdrico para la pfoduééidn del

‘aceite sulfatado segtdn sea requerido.

c.2) Temperatura y Tiempo de Reaccién.- Existen dos -
procesos comerciales segln sea el tiempo y temperatura a la =
cual se efectde la sulfatacifbn, uno a baja temperatura (méxi-
mo 35°C) con un correspondiente periodo largo de reaccibn y -
otro a alta temperatura {(miximo 55°C) con un periodo corto de
reaccién comercialmente a estos métodos se les denomina, "al-
to" y "répido" respectivamente, el primero produciendo gran -

cantidad de sulfatos y sulfonatos, y el segundo produce mis -

hidroxidcidos y otros productos secundarios.

c.3}) Agitaci6én.- Conforme transcurre la reaccifn de -
sulfatacién del aceite este aumenta su viscosidad, lo clial --
puede producir una ineficiencia en el intercambio de calor vy
traer como consecuencia un producto de baja calidad y/o redu-

cir la productividad.
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Los dos tipos de agitadores que comercialmente se em-

plean son el tipo tﬁfbinary/oiel:tipo propela.

2.1.2. Descripcién del Proceso y Diagrama de Flujo (Fig. no. 4)

a) El aceite de pescado se carga en el reactor de sul
fatacidn, se pone en marcha la agitacibn y se empieza a circu

lar el agua de enfriamiento.

b} El &cido sulftrico al 98% es bombeado, manteniendo
la temperatura de reaccidén (aprox. 35°C), por medio de la cir
culacién del agua de enfriamiento. Se mantiene bajo agita- -
cién después de haber terminado de adicionar el dcido sulflri

co y continuar hasta completar la sulfatacion y luego,

c) Se vacfa la masa de aceite sulfatada al tanque de-
decantacitn donde previamente se ha cargado el sulfato de so-

dio disuelto en agua (agua de sal), para el lavado del aceite.

d) La temperatura se elevard. Se mezélan el aceite =
sulfatado y la solucidn de sulfato de sodio por un tiempo y -
luego se dejan en reposo. por un tiempo largo, produciéndose-
en este tiempo la decantacién del agua &cida (agua y H,80, -

gue no reacciona).

e) Se desaloja la capa de agua &cida por la vdlvula -
de descarga y se envia a los tanques de depbsito de agua de -

lavédo.
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"f) El sulfdcido se neutraliza con solucidn de NaOH al

50%, y se decanta el Na,50, formado en la neutralizaci6n.

g) Se ajustan los par@metros de contenido de humedad,
alcalinidad, pH, emulsifn, etc.; segGn sea requerido en la =--

etapa de acabado.

2.1.3. Parimetros de Control.

a) Materias Primas.

Aceite de Pescado.
Indice acidez (0425'mg;KOH)J
Indice de saponificacidn (180-190) - -

Indice de iodo (min. -110) -

Acido Sulffirico 98% pureza.

Titulacifn con NaOH 0.5 N 6 1 N -

Sosa Cdustica 50%

Titulacién con BC1 0.5 N.

b) Proceso

$50, total, combinado, neutro.

3
Viscosidad:

¢} Producto Terminado.

Humedad
Cenizas
Alcali Totnl
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DIAGRAMA DE  FLUJO
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Emulsi6én en agua
%SO3 total, neutro, combinado

peso especifico

pH.

2.2. Aceites sulfitados (sulfoﬁéfosiv_

La sulfonacién de los dcidos grasos insaturados con -

sulfito o bisulfitos produce los sulfonatos metilicos corres-
pondientes. Esta reacci6n¥$6nf£5hbién conocidas como SULFITA

CION o BISULFITACION.

En la produccién de aceites SULFITADOS, el aceite se oxi
da por el burbujeo de oxigeno, con lo cual se produce un 6xi-
do y posteriormente se tratan con el sulfito.o bisulfito de -~

sodio para producir el sulfonato correspondiente.

R—CH2=CH—CH—CH2—R' + 0, ~ R—CHZ—C:I—siﬂz-CHZ—R‘ eeo (17)
aire - ‘ 0
. — . o — ——— —_ _nt
R~CH,, C\H /cn CH, ,R + NaHSO, R csz—(’:u—criz—cn2 R' ...(18)
0 . (Na,S0) _ SO, Na
OH
|
R-CH,~CH=CH-CH-R' + NaHSO, R-CH,—CH-CH~CH,-R' ...(19)

(Na2503) SO3Na



Ios aceites sulfitedos a diferencdia dr los swlfatadess,
muestran una remarceda estaibilided despuds de wh calemtamiiem-
-to prolongado, y los aceites swifitades son irestabhles em hi-
dr6lisis Scida. Ista diferencia es la base de los mnftedes -~
analiticos en suw idemtificm@ﬁﬁ& o an la cyamtificaci®Gn de ~~

-503 combinado.

La caracterizacifn conpleta de los productes reswultam
tes tanto de la sulfatacifn como de la swlifitaciCm de los ~ -~
aceites es una cuvestién muy diffcil, pere es posible hacer =
una sepéracién burda de las muestras, eh acelte neutro © que-
no ha reaccionado, &cidos grases sin reaccionar y preductos -

sulfonados.

Resulta obvio, que un sole aceite puede dar productos
sulfatados o sulfitados, seqfn sea el caso, de caracteristiw=-
cas ampliamente diferentes, de acuerdo con el grado de sulfa-
tacifn o sulfitacidn (350, combinado) que ha tenide lugar y -
con las reacciones secundarias que se hayan desarrollado. El
proceso de sulfatacifn o sulfitacifin se varia frecuentemente,
para fijar las condiciones del producto terminado. Asf para-
algunos prop6sitos es deseable que los aceites sulfoﬁados fox
men una solucién totalmente limpida en agua; pero en otras =
aplicaciones, s6lo se necesita que el aceite sulfonado forme-

una emulsi6n en aqua.

Como agentes tensoactivos, los aceites sulfatados y -
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sulfitados tienen la ventaja sobre los jabones de ser efica--
ces en solucibn &cida. Son también menos sensibles a las --~
aguas duras aungue todavia son capaces de formar sales insolu

. u

bles de magnesio y calcio.

2.2.1. Descripcifn del Proceso de Fabricacifn de Aceites

Sulfitados.

a) Materias Primas.

-Aceite de Pescado. Similar a los requeridos para la
elaboracifn de aceites sulfatados, adfiqgue pueden contener un-

menor iIndice de iodo.

a

-Bisulfito de sodio anhidro.- De alta pureza~(97%)
~-Agua

-Oxfgeno. Aire comprimido 3 Kg/cm2

b) Equipo.

-Tangue almacenamiento péra aceite pescado.

-Reactor de acero inoxidable tipo 316, con serpentin-
de aire comprimido, chaqueta para vapor y agua de en
friamiento, agitador tipo propela y/o turbina, termg
metro, hasta 120°C, descarga inferior; aislado.

-Tanque de acabado, de acero inoxidable, con agitador
tipo turbina, chaqueta para vapor y agua de enfria-—-

miento, descarga inferior.
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-Tanque para preparacifn y bombeo de solucién del bi-

sulfito de sodio.

c) Variables criticas de proceso.

c.1) Oxidacibn del Aceite. . Los ace‘”‘"'5u fltaaos o-

,sulfoxldados, previamente se oxmdan por la a61016n del O2 en-

las dobles llgaduras de los 5c1dos g asos 1nsaturados, esto -
se podrd reflejar en una dxsm; 6n deliind}qe de iodo del -
aceite o por un aumento en

c.2) Temperatura xfoxida¢i6n ¢omo la sulfita

ci6n son favorecidos a tempera ur§s eieyadas;}8$§C—92ﬁC);

El aumento en 1a v15c051daa puede provocar 1nef101en--
cia en el sistema de 1ntercamb10 de calor y no completar la -

oxidacitn del aceite.

c.3) Tiempo. Tanto el tiempo de "soplado" del aceite-
como el de la adicifn de la solucién de NaHSO3 son largos, por
lo que deberd de vigilarse que las condiciones sean las ade--

cuadas para no prolongar en exceso el proceso.

2.2.2. Descripcién del PfocesojygDiagrama flujo (fig. no. 5).

a) Se. carga el aceite de pescado en el reactor y se --
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inicia la agitacién y el calentamiento con vapor por la cha-=-
queta, hasta una temperatura entre 85-92°C. Se inicia la in-
troduccién de aire por el serpentin y se mantiene la tempera
tura. Sec da por terminada la insuflaci6n cuando el Indice de
iodo del aceite haya disminuido en aproximadamente 30-35 pun-

tos.

b) En un tanque se prepara la solucién de bisulfito-
de sodioc (solucién al 40%) y se bombea al reactor que contie-
ne el "pescado oxidado". La temperatura.se mantendrd bajo -~
agitacidén constantef a

El producto deberéd tener, al final un 350, de 2.8 a -
3.2. Es también importante‘En,éétaféﬁapa controlar el conte-

nido de humedad, manteniendo un 10% dé agua cuando menos.

c) El aceite sulfitadofsé envia_al tanque de acabado-
donde se ajustaré&n los parémetros'adecuados como %$Humedad, pH
emulsi6bn, alcalinidad, etc. En caso de requerirse algfin emul

sionante se aflade en esta etapa. {nonil-fenocl-etoxilado).

2.2.3. Parémetros Control.

a) Materia Prima
- aceite de pescado
Indice acidez (0-25 mg KOH)

Indice saponificacién (180-1%0)
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Materia insaponificable

Indice iodo (110)

- Bisulfito de sodio.  97%

b) Proceso
Viscosidad y/o indice de iodo.

% SO, total, neutro, combinado.

3
Humedad.

.¢) Producto terminado
Humedad
Cenizas
Alcali total
'Emulsidn en agua

% SO, total, neutro, combinado

3
Peso especifico

pH.
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CAPITULO 3

DESCRIPCION DE PRUEBAS Y METODOS DE ANALISIS

PRUEBA No. 1 HUMEDAD Y MATERIA VOLATIL (M&todo Plato Caliente)
OBJETIVO: By e

Determinar el contenido de agua y maﬁéfiél;ﬁéiatil que esté -
presente en la muestra. e P

APARATOS : e :
- Crisol de platino o capsula'dg;pqtéelanawtarada.
- Soporte universal o tripie y tela de alambre con asbesto.

- Mechero o (cualquier otro medio de calientamiento).

- Pinzas.

- Desecador con material deseééﬁi_w Céso4g5hhiafbcdféé«30z)2
anhidro o Mg (c104)2 anhid:o), f:ﬁV Pty
- Balanza. i 5

- Vidrio de reloj.

MUESTRA :

- 5 gr. de aceite. (Anétarlel:pesoléxacﬁoidé,ié muestra.

REACTIVOS:

PROCEDIMIENTO:

1. Tarar el crisol o cépsula.

2. Anadir al crisol o cdpsula 5 gr. de muestra y volver a pesar.

3. Evaporar el agua; péngase a calentar a fuego lento sobre -
la tela de alambre con asbesto el crisol o cédpsula con la-
muestra. Tener cuidado con el desparramiento de la mues--
tra por la formacibén de espuma, removiendo constantemente-
el crisol durante el calentamiento.

4, Cuando la espuma desaparezca, tape con un vidrio de reloj-
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el crisol o la cipsula y si no se forma condensadé, seré -
indicativo de la eliminacifn de agua y materia volétil.

5. Suspenda el calentamiento y deje enfriar en el desecador.-

6. Vuelve a pesar el crisol o cépsula.

7. Conserve los residuos para la determinacibn de cenizas.
(Ver Prueba No.III). ‘

CALCULOS :

Pérdida en peso * 100
" Peso muestra

% Humedad =

Peso crisol y miestra - tara del crisol = Peso muestra.
Peso crisol y muestra antes evaporar - peso crisol y muestra-
después de evaporar = Agua evaporada (pérdida en peso).

OBSERVACIONES:

a) El formaldehido como conservador puede ser detectado por-
el olor caracteristico de é&ste al calentar la muestra.

b) El améniaco, también puede ser detectado por el olor du--
rante el calentamiento o con un papel tornasol rojo.

c) El aceite de lana puede detectarse por su olor caracteris
tico.,
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. PRUEBA No. II HUMEDAD

(beéfilééiéﬁiAzeotrépica) :

OBJETIVO: Sl N
Determinar la humedad por médioAdé'uﬁéydéétilaéi6ﬁ2¢on un sol
vente inmisible. S S e e -
APARATOS :

- latraz de 500 ml.

-~ Condensador de agua.‘ :

~ Revibida de destilados, tlpO Deane—Starke.;

- Soporte universal, anillo Y tela de alambre con. asbesto.
- Piedras de ebu111c16n (pedaceria de’ v1drlo) ’

MUCSLTRA ¢ , :
Pesar de cantidad suf1c1ente para obtener de 3 a _v‘f

agua. (10 a 15 gr. de aceite)

’,Ad,e o

REACTIVOS:
Xileno (Dimetil benceno).

PROCEDIMIENTO:

1. Pese la muestra y coléquela,dentrb del matraz redondo de-
500 ml.

2. Adicionar al matraz xileno 70 ml, aproximadamente.

3. Afadir piedras de ebullicidén, en el matraz de destilaci®bn

4. Colocar el refrigerante y el recibidor al aparato como se
indica en la figura No. 6 y selle las uniones con silico-
na.

5. Conecte las mangueras de agua al condensador y haga fluir
el ligquido dentro de él.



CONDENSADOR —} n

AOUA—* =

RECIBIDOR DES'I‘ILADOO——)' =

TIPO DEANE-STARKE

MATRAZ REDONDO—+
800 m\.

il

~

CERARDO

TRUEBA GRACIAN)

.

FIGURA No. @

APARATO PARA  DETERMINAR
HUMEDAD POR DESTILACION .
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CALCULOS:

% Cenizas = Peso del residuo (ceniza) * 100

Peso muestra para determinar humedad

Peso del residuo = Peso crisol con residuo - Tara del crisol.

OBSERVACIONES:

a) El porciento de cenizas puede ser un 1nd1cador de:

La cantidad de sulfatacién, la falta de un lavado adecuado
para eliminar las sales neutras, o si es,muy pequefia o au-
sente, la presencia de sales de amohioAé sea,rla'neutrali—
zacidn con amoniaco o de un previo lavado con sales de amo
nio durante la preparacidn del aceite.
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PRUEBA No. IV ALCALI TOTAL

OBJETIVO:

Determinar el alcali combinado con partes de &cido grasos li-
bres expresado como % de KOH. En algunas ocasiones, se pre--
senta como NaOH o amoniaco en la muestra. ‘

APARATOS:

- Matraz Elerneier de 250 ml.
-~ Bureta graduada de 50 ml.

- Balanza.

MUESTRA ; | S
- Pesar de 5 a 7 gr., anotar el‘peso exacto,

REACTIVOS: -
- Acido clorhidrico (HCL

(H2804) .
- Indicador anaranijad

PROCEDIMIENTO

1. fTarar el matraz,?[aﬁgdirmla"muestga*de-S;a 7 gr, y volver

a pesar. e : _
2. Disperse la muestra con agua destilada caliente y deje en
friar a temperatura ambiente.
Agregue unas gotas del indicador (anaranjado de metilo).
4., Titular con el &cido 0.5N., afadir gota a gota e ir agi--
tando vigorosamente el matraz hasta el punto de viraje.
5. Tome la lectura de lﬁ bureta (ml. de &cido gastados).
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CALCULOS : ‘ - R IR
M. 5c1do u,ad * N * M. OKOH
J a ido - €q .100
§ KOl =— —

Peso nuestra

M. KOi = 0.056
eq

B LERVACICNES @

a) Algunos procedlmlentos recomlenaan anadlr una Ql'v’iiéién de
30gr. de NaCl en 25 ml de Eter etil” 'lja “titu-
lacidn. (hétoao oflcn.al ‘de la A.0 “Esto no

es necesario pdra obtener resultédo: c S
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PRUEBA No.V INDICE DE ACIDEZ

OBJETIVO:

Determinar los &cidos grasos libres (no combinados), los cua-
les son calculados en término del nGmero de mg. de KOH necesa

rios para neutralizar los &cidos grasos en 1 gr. de muestra.

APARATOS :

- Matraz erlenmeyer de 250 ml
- Bureta graduada de 50 ml

- Balanza.

MUESTRA ¢

-~ Pesar de 7 a 10 gr., ahotarjel?peéoiéXaétol“

REACTIVOS: e -
-~ Solucidn de Nacd 0 SN o de KOH 0., 5N.

~ Indicador soluc1on fenoftalelna 5% (dllUlr 5~gr. de'-——

fenoftaleina en L‘

PROCEDIMIENTO :

1. Tarar el matraz y an
ver a pesar. : _ ,

2. Disperse la muest#d&éh égﬁa;déStiléda?éélienté y deje de-
enfriar a temperéfﬁjx émbiénté; (a)

3. Agregar unas gotas de 1ndlcador (fenoftaleina) .
Titular con solu01on de alcali 0. 5N, afiadir gota a gota e
ir agitando V1gorosamente el matraz hasta el punto de vi-
raje.

5. Tome la 1ecturakdé ml. de alcali gastados.
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CALCULOS :

Yalcali ® Malcali

Peso nuestra = Peso matr'aAz"’y-v‘Lm"u_r str " : Tara de matraz.
E KOH = 56.1
g

E NaOH = 40.
q

CB SERVAC TONE S : g R

1 dls.persar la muestra--
de"éter de petroleo. -

a) Algunos procedlmlen tos proponen
en 50 ml. de alcohol”gs% vy
(M8 todo oficial” F,_9ya7wr,
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PRUEBA No VI ,ACIDOS GRASOS

(Totales ‘.%n@dQSLVllbres)

OBJETIVO:

Determinar los éc;dos grasos llures en la muestra, asi como -
los ac1dos grasos comblnados, esto expresado como % é01do -

OlelCO (en presencia de sales de amonio).

b]

APARATOS: s i i
- Vaso de precipitados de 600 ml.

- Bureta de 50 ml, graduada.

- Soporte uanersal y anlllo o trlple ftelakde_a1ambre con -
asbesto. 3Ry '

- lechero u otro medlo de aleﬁfamiénto: -

- Agitador mecaggg'
- Probeta de 1002”
- Matraz. erlenmeyer’Z“

(no 1ndlspensab1e)

- Papel tornasol rbj

MUE STRA : s S
- 10 gr. de muestra. =

REACTIVOS: - . .

- Indicadores;’ fenoftalelna Y anaranjado de metllo.
- Alcchol etilico 95%~' s G
- Acido clorhidrlco 0»5N ‘0 &cido’ ulfﬁrlco 0 5N (HzSO4) ‘

£ (05N (NaOH) ‘0 Hidréxido de Po-

- Solucidn Hldr6x1do dersodl
tasio 0.5N “(KOH)
- Agqua destilada.

PROCEDIMIENTO :
1. Prepare aproximadamente 100 cm3. de alcohol y afiada unas-




2. Tare del vaso de precipitado y peSéfdek Oaéf;}de mues
tra. - 1>:,

3. Anada al vaso que contiene la muestré ST ﬁé alcohol -
con indicador (fenoftalefna) y tltule ébldcién de~
alcall hasta el punto de viraje. , )

4. Ponga a calentar a fuego lento el vaso y la’mezcla, agi=--
tando (agitacidn mecanica de preferenc1a), hasta eliminar
todo el amoniaco. Sl

5. Checar con papel tornasol rojo s 1imind todo el amo-
niaco. whl ;‘; '

6. Enfrie el vaso y su contendlo'yvvuelve a tltular:nh6yameg
te con solucidn de alcali-y- anada 26 3 gotas de_iw g
de alcalil.

7. vVuelve a calentar hasta no detectar mas amoniaco.

8. Enfrie, titule nuevamente con solucibén de alcali y calien
te nuevamente. Para este punto ya todo el amoniaco debe-
haber sido eliminado. Tome la lectura de los ml. totales
de alcall utilizados.

9. Durante el procedimiento puede ser utilizado m&s alcohol,
en caso de ser requerido.

10. Diluya los residuos de la mezcla con 150 cm3 de agua des-
tilada y anhada unas gotas de indicador de anaranjado de -
metilo.

11. Titule con &cido 0.5N lasta punto de viraje y tome la lec
tura de los ml. usados.

CALCULOS:

a= Ml de §cido usados x 0. 141 X" 100 _ Acido grasos libres y-
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gotas de fenoftaleina y agrega unas gotas de alcali para=
neutralizar, si es necesario. ¢ s

Peso muestra combinados (TOTALES) .

¢ alcall total x 0.141 :
0.028 = Acidos grasos combinados




A -B
0.141
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% Acidos grasos libres.

ml. eq. de 8cido oléico.

OBSERVAC IONES :

a)

Por este método puede determinar el amonfaco, si es que-
se encuentra presente, sea combinado con compuestos orgé
nicos o como sales de amonio, tal como sulfato de amonio
de los restos del proceso de lavado. Asi:

cm® dcido - cm3 alcali =C

muestra

Esto representa alcal. menos amoniaco expresado como un-

mg. de KOH y en presencia de sales de amonio puede ser -
un valor negativo (consérvese el signo en caso de presen
tarse, asi para los cédlculos). e

$ alcali 10 = D = alcali expresado_cbﬁﬁ_ﬁg; KOH.

(D -C) x 1.7 = % NHj
56. 1

Esto puede mostrar si el aceite ha sido meramente neutra
lizado con amoniaco después del lavado usual en la prepa
racién o con de NaOH.
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PRUEBA No. VII INDICE DE

SAPONIF ICACION

OBJETIVO:

Determinar la cantidad de &cidos grasos contenidos en un gra-

mo de muestra.

Se define como los mg. de KCH gastados en la-

saponificacién de los &cidos grasos contenidos en 1 gramo de-

muestra.

APARATOS ;-

Bureta gradudada de 50 ml.
Probeta 100 ml. o 50 ml.v
Matraz erlenmeyer 250 ml.
Balanza.

Matraz redondo.500 ml.
Refrigerante.

Vaso precipitados 10 mi.
Mechero o medio calentamiento.
Probeta de 50 o 100 ml.

Pipeta seroldgica 10 ml.

MUESTRA :

3 a 5 gr. pesado exactamente.

REACTIVOS:

- 8olucidn alcohdlica de Hiddxido de potasio KOH 0.5N.
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- Acideo clorhidrico 0. SN-‘ (HCl)rr7

- Indicador fenoftalelna (sol l”fen alcohol)

PROCEDIMIENTO:

1. Pese la muestra (de 3 a5 g pesado EXactameAte)*“‘V

so de 10 ml. transferlrse al matraz redondo con soluc16n~ 
alcohdlica de KOH.,
Fundir la nuestra en caso de que esta'este -sblida, i

un ligero calentamlento.v  -;1;]'

2. Al matraz ccn la muestra, aﬁSdaééls quQiaq'élcg
hdlica de KOH 0.5N, medlos con Prr‘ ipe j;a:s'éi:clagica.

3. En otro matraz redondo o erlenﬂeyer, replia'todos los pa-

sos a partir del paso No. 2 (s;n muestra) que sera llama—
do “Blanco" o "Testigo". o

4. Instale en ambos matraces unv¢dhde _Qpﬂéf;eflujo, haga-

to. Continfie con el caleﬁtamlento”po””
completar la Saponlflcac16n.f-‘ L

5. Completada la saponlflca016n, deje de calentar y deje en-
friar a temperatura ambiente los dos matraces.

6. Enjuagar los refrigerantes con 10 a 15 ml. de agua desti-
lada.

7. Abada a los matraces 1 a 2 ml, de indicador fenoftaleina-
y titule gota a gota con HCl 0.5N ahadido con la bureta, -
hasta que desaparezca el color rojizo,

8. Anotar los volfimenes de HCl 0.5N gastados en ambos matra=-



ces {(muestra y testigo).

CALCULOS :
r = VB - vy) X Mucl. x Exon

gr. muestra

V3 = ml. de dcido usados en el "Testigo".
Vy = ml. de &cido usados en la mueétra}[
Nyc] = normalidad del HCL = 0.5

EKOH = 56 = 56.1. -
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PRUEBA No. VIII MATERIA INSAPONIFICABLES (NO-SAPONIFICABLES)

OBJETIVO:

Determinar las sustancias que frecuentemente se encuentran --
disueltas en grasas y aceites, las cuales no pueden ser sapo-
nificadas por los alcall clusticos, peroc que son solubles en-
los solventes ordinarios. Se incluyen dentro de estos: este-
roles, colesteroles, fitoesterales, pigmentos, algunos tipos-

de alcoholes de constitucibn compleja y otros.

APARATOS :

-~ Matraz redondo de 250 ml. o 500 ml.
- Refrigerante.

-~ Embudo de separacidn de 500 ml.

- Vasos de precipitados.

- Matraz erlenmeyer de 250 nl.

- Balanza.

- Piedras de ebullicidn. -

MUESTRA :

- Pesar de 8 a 10 gr. de muestra, tomar el peso exacto.

REACTIVOS:

- Eter de petrbleo.



Soluc1on alcohéllca de KOH 0.5N.
Indicador de fenoftaleina.k

Alcohol 85%.

PROCEDIMIENTOS:

1.

Pese de 8 a 10 gr. de muestra en el_mdtraz,redondo:y‘aﬁa-

da unas piedras de ebullicidn,

Agregue de 50 a 75 ml. de scluci§ﬁ  de KOH 0.5N

Conecte un refrigerante comO'coﬁéé ‘eflujd—y haga
pasar agua de enfriamiento. | g
Caliente a fuego lento, en un prihcibiéie incremente poco
a poco la temperatura para evitar un "escurrimiento" o --
"derramamiento violento", debido a materias extrafias. Con
tinGe el calentamiento por 30 a 45 min. a completar la sa
ponificacidn (algunos procedimientos recomiendan una hora
de calentamiento) (a).

Suspenda el calentamiento} una vez completa la saponifica
cidn, y deje enfriar a temperatura ambiente.

Transfiera la mezcla a un embudo de separacibn de 500 ml.
lave el matraz con 20 ml. de agua destilaaa y un poco de=
Eter de petrdleo y vierta esa agua de lavado al embudo. -
Complete con &ter de petrbleo hasta aproximiddamente 50-60
ml.

Agite vigorosamente el embudo y l@égovdeje reposar hasta-
la separacidn de capas. (b). o

Decante la capa de fondos en un segundo embudo (capa de -
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alcohol- agua-jabones) y guarde 1a capa superlor (materla -
no saponlflcable) S S

9. SObre el segundo embudo (agua-jabén-alcohol), vuelva & ha-

cer una segunda extra 016n con'603_ de éter. Agite vigo

rosamente y deje separar las“capa uevamente ‘decante la

capa inferior en ot o . 'superior- jGntela --

con la del priﬁég:éﬁbﬁdbt
10.Realice una'teréé£é gxt prVdefélcqhol——-

agua-gter con &ter de petrdl vigotbéaménte y de-

je reposar a sepafar:la_ - Decante la capa de fondos

y junte la capa superiqr'énieliprimer embudo con las dos -

anteriores extraccionesi;;(capa éter-insaponificables).

11.pado que existen pequenas‘por01ones de jabdn en la capa de
éter y considerando que la capa alcohol~-agua-jabén no es -
completanente insoluble en la capa de é&ter, es necesario -
lavar anadiendo 80 ml. de H,0 y unas gotas de indicador fe
noftaleina. Agite y deje separar las capas y. deseche la -
capa de agua (capa inferior) .
(Nota: 8i se forma una capa intermedia, no la decante).

12.Lave la capa de éter varias veces con una mezcla de alco--
hol agua (50/50) con indicador hasta que el extracto sea -
neutro. Agite y decante la capa inferior.

13.Agite el contenido del embudo, capa de &ter y no saponifi-
cables, para secar cualquier gota restante del lavado, en

juague las paredes del embudo con un poco de éter y deje -

reposar por unos minutos (20-30) y el extracto se mostraréd
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15.

l6.
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limpio. (c)=-(d).

En un matraz tarado decante el extracto, teniendo cuida-
do de haber eliminado toda el agua de lavado.

Evapore el &ter de petféleo, calentando el matraz y el -
extracto a fuego lento o en un bafio maria hasta dejar de
peréibir el olor del éter de petrbleo. La evaporacibén -
puede ser ayudada haciendo fasar una corriente de aire -
por el cuello del maﬁraz. (e) .

Completada la evaporacibn, enfrie el matraz y su conteni

do y péselo.

CALCULOS :

- Peso de residuos insaponificables x 100

% Insaponificables = -

Peso muestra

OB SERVACIONES @

a)

b)

c)

En caso de presencia de grasa de lana o ceras vegetales,
puede realizgfse el calentamiento con KOH en presencia -
de etilenglicol o algin solvente similar de més alto pun
to de ebullicibn para asegurar una saponificaciép comple
ta.

Algunos aceites, principalmente el aceite de esperma y -

la grasa de lana, tienden a formar una capa de espuma en

tre la solucidn de jabbn y el &ter, Esto es casi imposi

ble de evitar.

Si después del lavado persiste en el fondo del embudo --°



qd)

e)
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una ewulsidn,., esta puede romperse por la adiccibdn de-
una solucibn de una sal fuerte (solucibn NaCl al 10%).

Algunos procedimientos difieren del uso del éter de pe-
trdleo para la extraccibn, proponiendo en vez de &ste -
éter etilico, pero éste Gltimo forma emulsiohes perma--
nentes con la mequa agua-jabén—alcdhol y la extracqibn
es m8s dificil de secar por lo gue se hace necesario el
uso de sulfato de sodio anhidro (Na,S04) para secar, --
bon la conhsecuente dificﬁltad de tener que filtrar el -

extracto para separar la sal.

Algunos procedimientos recomiendan evaporar el &ter po-

niendo a calentar en la estufa o horno de vacio el ma--

traz a una temperatura de 100°C a 105°C hasta obtener -

“un pesoc constante.



PRUEBA No. IX INDICE DE IODO
(Método de Hanus)

OBJETIVO:
Medir la cantidad de dobles ligaduras que tlene una grasa. Es
to es el grado de insaturacibn, mide los- centhnmcsde iodo -

'que reaccionan con 1 gr. de muestra.

APARATOS:

- Balanza.

- Bureta graduada de 50 ml.

- Probetas.

- Matraces erlenmeyer 250 ml.

- Vasos de precipitados.

MUESTRA :

- 1 a 2 gr. Pesar exactamente.

REACTIVOS:
-~ Solvente: cloroformo.

- Solucidn valorada de tiosulfato de sodio 0.1 N (Nazsz%)

‘solucibn acuosa de Ioduro de potasio 10% (KI).

Reactivo de Hanus. (*)
~ Indicador: solucidn de almiddn soluble (*).
- Metanol (CH3—OH).

- Bromuro de scdio (NaBr).
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Bromo (Br,).

Iodo (12).

- Acido acético (CH3~COOH) .

(*) Ver procedimiento: indica forma de prepararlos.

PROCEDIMIENTOS:

A.

A.l

B.

Preparacidn de reactiyos

Reactivo de Hanus 7

Pese 13.2 gr. de iodo en un vaso de precipitados y --
disuelvalos con 1000 ml. de &cido acético calentando -
ligeramente. Disuelto el iodo deje enfriar y adicionar
3 ml. de Bromo.

solucidn almiddn soluble (indicador)

Prepare una pasta homogénea de 10 gr. de almiddn en -~
agua destilada fria. Afnada a esta soiucién un litro -
de agqua destilada hirviendo y agite réapidamente y en--
frie.

Puede anadirse &cido Salicilico (1.25 gr por litro
como preservador del indicador. si se requiére almacg
rar por periodo de tiempo largo puede hacerse en el re
frigerador a4 una temperatura de 4 a 10 °C.

Una coloracidn amarilla indica gque é&sta ya no sir-
ve.

Titulacidn

B.1 Pesar la muestra (1 a 2 gr.) en un matraz tarado.

~—
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B.2 Agregar 5 a 10 ml. de cloroformo.

NOTA: En un matraz repetir todos los los pasos pertiendo -
del paso B.2 Este matraz funcionard como "Blanco" o
“"Testigo".

B.3 Anadir a los 2 matraces 30 ml del reactivo de Ha —
nus.

'B.4  Afiadir 10 ml. de solucidn de KI alin%ﬁy iQO'”'Q

agua, agitese cuidadosamente.

B.5 Enjuague las paredes del matraz.co

B.6 Titule el exceso de iodo de la mﬁesfrélcbniQOIﬁCién -
0.1N de tiosulfato de sodio'hasta'que'deéaﬁaerCa la-
coloracibn amarilla del iodo, cuando esto suceda adi-
cione inmediatamente la solucibn de almidbdn y- vuelva-
a titular hasta que desaparezca el color azul.

El coior azul retornard después de unos minutos-
pero el punto final de la titulacibén sera el primero-
que desaparecio.

B.7 Titulese el iodo del"testigo" o "3lanco" con solu---

cidn de tiosulfato de sodio 0.1N

CALCULOS :

Indice Iodo = II = (VB - VM) X NNa25208 XEI2

gr;iiim)

“-g. (muestra)

g(muestra)
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NNaZSZCB = Normalidad del tiosulfato = 0.1N.
By

5 = Equivalente del iodo.= 126.9

Vo Volumen de Na,S5,0q gastédojehiéx:slaECQ; .

]

Vy Volumen de Nazszoé:gasﬁaaé'éhgigamugsﬁrd;.
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PRUEBA No, X SULFATOS TOTALES BN ACEITES SULFATOS (% S0, TOTAL)
3

(Método Hidrdlisis-Precipitacibn)

OBJETIVO:
Determinar la cantidad de SULFATOS. en una muestra, sean combi
nados con materia org&nica o como sa1es neutras. (No aplica a

aceites sulfitados).

APARATOS:

-~ Balanza. ;

- Matraz fondo redondo 256 n&%yo SOOfml.“'

- Piedras ée ebullicidn. _

- Embudo de separaci®n de;500 ml;

~ Probeta de 100 ml.

- Vasos de precipitados de 250.ml;7 o 7 {

- Empudo ¢e filtracitn . | ,

- Papel filtro watman No. 40 (cénizas 0.01%) o crisol godch
'y ésbesto. ’ |

- Mechero u otro medio de qalentamiento.r

- Crisol de porcelana. | |

- Pinzas.

MUESTRA :

- Pesar 3 a 5 gr., anotar peso exacto.
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REACTIVOS:

PROCEDIMIENTO:

Agua destilada.

Acido clorhidrico 10%}>(Hél)‘

Eter de petrbleo.

Solucidn de clorurbf@‘ sbd“

Solucifn de clorufo;d

1.

Pesar de 3 a 5‘gr}f” Jlg;c§1”¢5rlbéf¢hiunjmatraz -

de fondo redondo. s ‘ 7
Anadir 100.ml.7deiﬂé%glﬁgfy;ﬁnas piedras de ebullicibn.
Conecte el matréz, ﬁg?féfrigerante en forma de tener un -
condensador @ reflujo y hAgale pasar agua de enfriamiento
Ponga a calentar el matraz y su contenido a fuego lento -
aproximddamente por 1 hr., a 1 1/2 hr..

Deje enfriar a temperatura ambiente y transfiera la mez--
cla a uh embudo de separacibn de 500 ml. que contenga 100
ml. de éterrde petr&leo.

Enjuague el matraz con pequefias cantidades de agua desti~
lada. Para remover todo el sulfato, agréguese esto al em
budo.

Para remover todo el aceite, enjudguese con pequefias por-

-ciones de &ter de petrdleo.

Cierre el embudo y selle con un poco de agua y agite vigo
rosamente. Posteriormente, deje reposar hasta completa -

separacidbn de las capas.
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11.

12.

13.

14.

15.
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Lecante la capa de &cidor(Capa ihferior} en-un.vaso de-
precipitados de 250 ml,

Lave la capa de aceite ( capa superior) 3 veces con una
solucidn de Nall al 25%. Decante la capa de fondos -
en el mismo vaso que la capa de &cido y consérvese, pa-
ra determinar el % Soj.

Guarde la capa de éter y deje que escurra toda el agua;
Transfiera a un matraz tarado, evapore el &ter y pese ~
los residuos. (Esto representa la materia desulfatada y
representa el total de grasa presente.) *

Ponga el vaso que contiene los extractos y las agua de-
lavado (punto No. 9) a calentar en un bafio maria o fue-
go lento.

Cuando la mezcla este caliente, precipite los sulfatos,
agregando 30 a 35 ml de solucidn de Bacl2 al 10%. Agi-
tese con una varilla y remuévala pues el sulfato preci-
pitado puede adherirse a la varilla y no es facil de la
var. Deje reposar en el bafo por unos minutos (30 ----
aprox.) y luego deje enfriar.

Filtre a través del embudo con papel filtro o bien, por
el "gooch" con asbesto, previamente tarado con el asbes
to, en caso de disponer de €1l.

Lave el filtradb con una mezcla alcohol-agua por 3 oca-
siones.

Transfiera el papel filtro a un crisol de porceiana y -
caliente hasta rojo vivo. Enfrie y obtenga el peso del

BaSCh seco.
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CALCULOS ¢

sulfatos totales = % 503 - Peso 53804 x 0.343 x 100
Peso muestra

PM. 503
PM. BaSO,

Factor_‘= = 0.343

Peso del residuo X 100
Peso muestra

% grasa total = = {Punto No. '10)



66

1

PRUEBA No. XI  SULFATOS TOTALES EN ACEITES SULFATADOS
~ (8s0; ToTALES) RRR
(Método  de Ingnicibn). N

" OBJETIVO:
Determinar la cantidaa ro -en~ﬁna1mgé§;#aj‘séaq;¢ombi

nados o como sales neutras.

APARATOS :

- Balanza.

-~ Crisol de platino o cépsula de porcelana.

- DMechero o medio de calentamiento (mufla o estufa),
- Bupitula de inoxidable. -

- Alambre de platino (o similar).

- Vaso de precipitados 250 nd-.

- Vidrio de reloj.

- Embudo de filtracidn

- Pinzas. '

- Papel filtro watmap N§};AQ;§;4iﬁ;,‘,

MUESTRA :

- 3 a4 gr. pesado ekéétameﬁte. 

REACTIVOS :

- Carbonato de sodio (Na2 CO3)7
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Carbonato de potasio (K2C03f

Clorato de potasio (KC%03)' L -
Bromo (Brz) L V :
Acxdo clorhldrlco (HCl)

Solucidn cloruro_barlquo%;(Baclz),—

PROCEDIMIENTO :
1. Pesé 3 a 4 gr. de;mﬁégtf§ en
2. Afada a la rmuestra, ééfbéﬁa; jégg
tidad péra espesarlo.
3. Caliente a evaporar el agua y
- espatula
4. Cuando el agua sea eliminédéft“eje_énffiaf la masa. Ras
| pe las paredes con la espétula y comprlma la masa perfec
.tamente en el fondo de la cépsula." L;mple la espatula -
contra la pared del crlsol Np limpie la esp&tula con -
papel,“pups éste disminuye la ignicibn, 1la cantidad de -
muestra pérdida es insignificatiVa. |
5. Nuevamente cubra la mezcla con carbonato de sodio hasﬁa—
aproximadamente 1/4 de_pglgadéjde;espesor,,;Aﬁada,tam---
bién una pequeﬁa p§nt§§aq»dg;KéCQ3 para”redu¢ir_el punto
de fusibn. | k: A g
6. Comience a caléntaf‘lentamgnte, pues puéde haber tenden-

cia a formar espuma. Esto generalmente en presencia de-
aceite mineral. = Incremente, gradualmente, el calenta---

miento hasta ignici®n de las grasas. Continfe hasta que



10.

11.

12,

13.

14,
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la mezcla fundida dé una coloracidén brillante. Sus--
penda el calentamiento y deje enfriar. 7

Afada a la mezcla 1 gr. de KClO3, caliénte otra vez -
ligeramente para que el clorato oxide cualquier SULFI
TO o SULFURO formado por .el carbono como agente'redug‘
tor.

Continfie el calentamiento hasta que ia mezcla fundida
esté nuevamente de tono brillante (a). |

Suspenda el calentamiento, incline el érisdl e ‘inser-
te un alambre de platino o espatula de inoxidable de-
espesor adecuado hasta que la masa se solidifique y -
el élamb?e esté firmemente sostenido.

Cuando la nezcla fundida esté frfa, un ligero jaldn -
sobre el alambre bastard para aflojar la mezcla y ---
transferirla a un vaso de precipitados. En caso de -~
no desprenderse la mezcla, puede ser calentada por en
cima a fuego direcfo.

Lave el crisol con agua destilada caliente y transfie
ra el vaso.

Una vez la mezcla en el vaso, afada suficiente agua =
destilada hasta cubrirla y caliente en un.baﬁé;de va-
por hasta disolver la mezcla. -

Si sospecha la presencia de petrdleo sulfonado, es —--
conveniente en este punto afiadir 10 ml.fdé'Bromo has-
ta oxidacidn completa.

Disuelva la mezcla, tape con un vidrio de reloj y --



15,

16.

17.

18.

19.

CalienteViige
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anada HCl 6N.~ Lentaménte hasta neutralizar el carbo-

nato y. dejar ;éésé de acido. Deje reposar por 5-
min{',v?' e
ara evaporar el Bromo libre en-
{Solo en caso de haberlo afiadido)
Precxplte lo iénadlendo 30 ml. de solu016n—
de BaC12 al 10%, aglte y luego deje reposar.

Flltre el BaSO4 ormado en un embudo con papel fil-=--
tro, el sulfato obtenido por este medio es més fino -
y hés densb que el obtenido por la hidrodlisis y se --
filtra més lentamente; el "gooch" no es muy recomenda
do. ‘ .

Lave el precipitado con~hna;mézcla alcohol-agua 3 &e—

ces.

Transfiera el papelifiltrd—a' un crisol o capsula y -

caliente hasta ignicidn.  Enfrie y obtenga el peso de

BaSO4 seco.

CALCULOS:

Sulfatos totales = % 50, = Peso BaSO, X 0.343 X 100

Peso muestra

OBSERVACIONES:

a) El

carbonato fundldo 51n clorato puede ser dlsuelto y -

afiadir Bromo como ox1dante. lygf't
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PRUEBA No. XII = SULFATOS NEUTRCS Y CCMBINADOS EN ACEITES. SULFATA-

DOS (3 SOa NEUTROS Y COMBINADOS)

OBJETIVO:

Determinar las sales neutras. como sulfato de SOle, potasio o
amonio gque pueden estar Dresentes .en’ un acelte que son pro-
ducto del lavado del acelte o neutrallzac1on del &cido libre-

durante el blangueo o acabado del mlsno,;

APARATOS :‘

- Embudo de separacidn 500 ml.

- Vasos de precipitados de 250 ml. :
~ Embudo y papel filtro. Watman No, 406 41 o
- Balanza. | »,

- Mechero o medio calentamiento, - pinzas y espitulas.

MUESTRA :

- 5.9r. aproximadamente, pesar exactamente.

REACTIVOS:

- Eter.de petrdleo.

- Solucidn de Cloruro de sodio al 25% (ﬁaCl$«
~ Agua de;tilada. |
- Acido clorhidrico 6N. ({HC1l).

~ Solucibn de cloruro de Bario al 10%. (BaCl,)
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PROCEDIMIENTO :

1. Ponga 100 ml. de éter:de1§éﬁréléoféﬁ,uh ehbudo'de separa-
cion. e |

2. Pese 5 gr. de mnuestra'y fr%ﬁﬁf 'éIbeé;féﬁbhdo con la --
ayuda de un poéo de éter;  mv | -

3¢ Lave la solucidn de éterrcoﬁ 2§:ml}j
NaCl al 25%. Agite y deje éeparér 1é¥éépa
sal y decante en un vaso de precipitabiéﬁ;14

4. Repita este lavado 4 veces mas, 5 en totély;déééntando la
solucidn de sal sobre el mismo vaso siém@fe}aﬁada unas go
tas de naranja de metilo. b ~

5. Acidifique con 3 o 4 ml. de HC1 6N y diluir hasta 250 ml.
Para reducir la concentracién‘de:\;Q:qroqgéh agua destila
N o R

6. Calienta 1igeramente y précipité;i§Sﬁ§Qif§toéigon solu---
cifn de BaCl, al 10% (30 ml.). S ’,

7. Enfrie a temperatura ambiente, filtre sobre el papel fil-
tro. |

8. Caliente a ignicidn para secar el EéSO4 y“deje enfriar y-
pese el precipitado. '

CALCULOS::

Sulfatos neutros comq;SO’

805 combinado = so3rtotgl€r

Peso .de BasO, X 0.343 x 100

. Peso muestra

-303 neutros.
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PRUEBA No. XIII "SULFATOS TOTALES EN ACEITES SULFITADOS"

(% SO3 TOTAL)

OBJETIVO:
Determinar la cantidad total de sulfatos en una muestra. Es;
te procedimiento tiende a evitar la formacitn de_méteriai ré- :

sinoso y favorecer la separacidn de capas.

APARATOS :

- Crisol de platino o cépsula ée porcelana.
- Balanza.

- Mechero o medio calentamiento.

- Vaso precipitado 250 ml.

- Pinza.

- Embudo de filtracidn

- Esp&tulé de acero inoxidable.

- Papel filtro watman No. 40 o 41

MUESTRA 3

- 3 a 4 gr. de muestra pesado exactamente.

REACTIVOS:
- Carbonato de sodio aﬁhidro (Nazcos).

~ Carbonato de potasio (K2C03)'
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Bromo (agua de Bromo) (Bry)

Acido clorhidrlco 6N o

Solucidn qlqruxquq g:ﬂo?iO?J(EEC12);7'

PROCEDINIENTO.

1,

2.

Pese en un crlsol o, capsula tarada 3 a. 4 gr. de nuestra.

,Anada 30 4 gr. de carbonato de SOle anhldro sobre la mez

" cla Yy haga una mezcla con la muestra, a'udéndose con una -

espatula de acero 1nox1dable.
Ponga a calentar a fuego lento hasta ellmlnar la mayor par

te del agua, no evaporar toda. . Tome precau01on de ev1tar-

. de desparrame por formacidn de espuma.

Suspenda el calentamiento'y raspe las paredes'dél crisol -

con la espatula y en casolde‘Quella mezcla fundida esté& --

' omay liquida, afiada un poco.més de Na,CO, .

Cuando la mezcla esté firme, afladir el K,CO

3 a_cubrir hés—

ta aproximadamente 1/4 de pulgada la muestra.

"Vuelva a calentar el crisol y la muestra hasta qué desapa-

rezca la‘ espuma (cuidado de evitar'el desparramiento) y té
do'se ﬁaya carboﬁizado; cuando esto haya sucedidb,.suspenf,;
aa el‘calentamiento y enfrie (no deje solidificarj;
Transflera la mezcla fundida a un vaso de prec1p1ta01on, -
lave el crlsol con agua oebtllada.

Anadir a la mezcla suficiente agua de Bromo para oxidar --
los sulfuros y sulfitos a sulfatos.

Cuando la mezcla se haya dlsuelto, cubra el vaso y acidifi



10.

11.

12.

13.

CALCULOS :

Filtre el sulfato defbéf;o‘ or
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que con HCl y deje reposar en un baﬁo maria

Afiadir la solucidn de Ba012 para pre01p1tar los sulfa---

tos, agite V1gorosamen§efyiqeje lueg‘ reposar.k' i

‘embudo}sobre_ei papel-

filtro. ,
Transfiera el ? ’ﬁékado-
Yy ponga a célgﬁtai ne e ar'el -
sulfato. |

Deje enfriar’

$ sulfatos tdtéies = % SO3 Peso BaSO4 X 0 343 X 100

Peso muestra
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PRUEBA No. XIV "SULFATOS NEUTROS Y COMBINADOS EN ACEITES SUL_
FITADOS". (% SO, NEUTROS Y COMBINADOS)

OBJETIVO:

Determinar los sulfatos formados en la oxidacibn de sulfitos,

asi como los sulfitos que no reaccionan y trazos de

en la mucstra:

APARATOS: = =
- Enbudo de separacidn 500 ul.

- Probétﬁl

- Balanza. ™

- Vasos de precipi ados 250 ml.
- : 1qa¥éhﬁamientor

1 filtro. Watman No. 40 o 41

MUESIRA:

- 6 a 8 gr., pesar exactamente.

REACTIVOS :

1

Lter de petrdleo.

- Solycidn de cloruro de sodio al 25%

- Acido clorhidrico 0.5N y 6N. (H

- Perdxido de hidrbgeno (H,0,0:

- Hidrdxido de sodio (NaOH)
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- Solucibn cloruro de Bario 10%. (BaCly)

- Alcohol etilico (45%.)

PROCEDIMIENTO : o

1. Pese de 6 a 8 gr. de nuestra, tome el pesﬁ exacto y trang
fiéralo a un embudo de separacidén de 500 ml., ‘el cual con
tenga 150 ml. de éter de petrdleo.

2. Prepare una solucidn de cloruro de sodib*él 25% y aiada -
10 ml. de HCl 0.5N, afiada la solucién~ai?§ﬁ5§do y agite -
vigorosamente. '

3. Deje reposar y espere a gue se separen las capas. En ca-
so de que esta separacidn sea muy lenta, afiddase de 1 a 2
mililitros de alcohol.

4. Prepare en un vaso de precipitadbs de 250 ml. una solu---
cién de perdxido de hidrbdgeno y NaOH (ponga suficiente --
H,0, para oxidar todo el sulfito}.

5. Decante la capa de fondo, sobre el vaso de precipitados =~
que contiene la solucibn antes preparada.

6. WVuelve a lavar 2 veces mas con solucidn de NaCl al 25%, -
recole?tando la capa de fondos en el mismo vaso.

7. Caliente el vaso de precipitacidn yla solucidn alcalina o
mezcla a fuego lento (bano maria o vapor) hasta que deje-
de burbujear el perbxino de hidrdgeno.

8. Afnada a la mezcla HCl para acidificar y solucibn de BaCl,
al 10% para precipitar el BaS04.

9. Filtre en un embudo con papel filtro.

10. Transfiera el papel a una cépsula e incinere para secar -
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el BasO,. Deje enfriar a temperatura ambiente y pese el-

residuo.

CALCULOS :

Sulfatos neutros = $S0; = Peso Basoy X 0.343 X 100

Peso muestra

% sulfatos combinados = § 505 total - & sulfatos ne@g;os.




78

PRUEBA No. XV DETERMINACION DE PUREZA DELBIQHIITO DE SODIO
(Metodo volumetrlco) ‘

OBJETIVO:
Determinar 1la pureza del bisulfifo de sodio en splucién como-

NaHsO3 y s&lido' anhidro como Na25205,

APARATOS: » ’
Matraz soq-h;f_i
Bureta '1004mi }#j: 
Balanza e

Vaso de prec1p1tados.5,

Pipeta volumétrlca (so'a 100 m1)'

REACTIVOS:

Solucidn de 1odo 0 1N L
Solucidn de alm1d6n (1nd1cador),

-Acido clorhidrico HCl,

MUESTRA: 54r.

PROCEDIMIENTO:
1. Pese 5 gr. de muestra 'y dﬁn@l?alosjéﬁiuh‘poco de agua--
2. Transfiéralo a un matraz de 500 ml y llevado a este vo-

lumen con agua.:(Cada nl. de esta solucidn contiene ---

0.01 gr. de mestra).
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En un vaso de precipitados'pbnga 100'm1 de soidcién‘de -

3.
iodo 0.1N, medldos con plpeta volumétrlca y»anada unas -
gotas de é01do clorhidrlco 7 ‘ l

4. Llene laibureta on 150 ml de la soluc1  ’6ﬁé contiene -
la muesﬁfa% ;

5. :

6. iéf égrej—

‘:bntinﬁe -

tltulandoﬂhast que desaparezca =

CALCULOS :

100 ml I, 0.1N Equii

100 ml I, 0.1N Equiv

,”A_é % pufeza -
ados "
G como
,‘NaHSO3
: kalo 000 = $§ pureza
‘mls dc soluc1on de muestra gastados como

Na28205.
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PRUEBA No. XVI = VISCOSIDAD =

OBJETIVO: . LR s e e e
Determinar la viscosidad'delfaCeiteL:mgdidéw”con'uh viscosime

tro de tipo rotatorio.

APARATOS : ‘ S
Viscosimetro tipo Brookfield Sychro lectric; Modelo RUF.
vaso de precipitados 800 ml. ' '

r
Tripode o sopor te.

MUESTRA :

600 ml de aceite.
' REACTIVOS:

PROCEDIMIENTO:

1, anga la nuestra de 600 ml de aceite en un vaso de precipi
tadps de 800 ml y ajuste la temperatura de la muestra a 24
;-27°C. |
-é, Ehsamble'e1 visdosimetro y asegurelo, sin el vastago, en -
un‘éf%pcde 0 soporte.
3. Agite;la muestra ligeramente para tener una temperatura --
uniforme,.estimaﬁdo una variacidn de 0.1°C, inmediatamente

inserte el vistago a la rwestra.

NOTA: el vistago que se seleccione deberd ser el adecuado se
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gGn la viscosidad del aceite, paia aceife de ‘alta viscosj
dad use el vastago lNo. 2 y para el de béja.Viscésidad el
No. 1. ' |
4. - Conecte el vastaga al cople del éste gségﬁrese de gue no
gueden burbujas de aire atrapadas cerca del vastago.
'_'5. Mmide la viscodiad a 20 rpm, de acuerdo avlas instruccio-

nes del manual del aparato.

EéECULOS:
Convertir la visc§$idéd7leida a centipoise multiplicando la --
lectura por un fabtor; provisto por el fabricante del viscosi
metro, de acuerdo con el vAstago en particular que se uso, la

velocidad, ¥y escala.
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PRUEBA- MNo.: XVII PESO.ESPECIFICO

OBJETIVO: T

Determinar la relacifn masa-volumen que:tiene el aceite.

APARATO:

Picndretro.

Balanza.

MUESTRA :

De acuerdo con la capacidad del picnbmetro.

A

PROCEDIMIENTO:

1.

Limpiar el picnémetro perfectamente y enjuagar con agua o
alcohol o acetona o éualquier solvente féacil de eliminar-
y secar perfectamente y llevar a peso constante.

Pesar el picnbmetro vacio y su tapa. - Anotar el peso como
dato A.

Llenar el picnbmetro con agua destilada hasta derramar, -
tapar y tener cuidado de no formar burbuja.' Fijar la tem
peratura de medicidn.

Determinar el peso del picnbmetro con el agua. Previo se
cado de las partes exteriores con papel'absorbente. Ano--

tar como dato B.
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5. Vaciar el picnémetro y secarlo completamente.

6. Llenar el picndmetro con la muestra, la cual debe estar a
la temperatura fijada, tapar cuidadosamente con la precau
cidn de evitar la formacidn de burbujas de aire. Limpiar
las partes externas con un papel absorbente.

7. Pesar el picnbmetro y la muestra. Anote este peso como - .

dato C.
.,
CALCULO:
Pe QOT = C = A ‘ : . »

D TRV
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PRUEBA No. XVIII DETERMINACION DE pH

OBJETIVO:

. . . + R LI
Medir la concentracién de inoes.H' en una emulsifn. agua-aceite

APARATOS:

- Balanza
- Tubo ensaye.

- Potencifmetro (Electrddo.Calomel)

MUESTRA:

- Preparar- una emulsién al 10% en agua (ver procedimiento).

REACTIVOS:

~

- Agua destilada, solucién Buffer pH 7.0.

PROCEDIMIENTO:

1. Calibre el potenciémetro con solucidén Buffer.

2, Pfepare una emulsién al 10% en peso: pese 1 gr. de mues-
tra de aceite y afada 9 gr. de aqua destilada (9 ml), o-
10 gr. de aceite y 90 gr. (90 ml), de agua destilada.

3. . Determine el pH con el potencifmetro.
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CAPITULO .4

MVIERIAL Y DQUIPO

vonsiderando el material y equipo que se requiere.pa-
ra ejecutar cada prueba y nétodo de anélisis, especificados -
en el capitglo 3, podenos elaborar una lista de los materia--
les de lahoratorio, reactivos, equipo, mobiliario, instalacio
nes y servicios que se requieren para la adecuada instalacién.

del laboratorio.

4,1. Material de Laboratorio

Aqui se incluye el material tanto de vidrio y metdli-
co que comunmente se usardn durante el desarrollo de las prue

bas.

Algunos de los articﬁlos aqui mencionados pueden ser-
sustituidos por otros, por ejemplo, un vaso de precipitado de
250 ml. por uno de 506 ml. o bien por un matraz de similar ca
capacidaa, esto siempre y cuando no afecte en lo absoluto el-

resultado o eficiencia de las pruebas.
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(cantidad recomendada)

{opcional)

4.1.1. Material vidrio

Matraz Erlenmeyer 250 ml. 15
Matraz de aforo 200 ml. 1
Matraz de aforo 250 ml. 1
Matraz de bola c/boca esmerilada 500 mi‘: o 3
Matraz redondo fondo plano sod‘ﬁi , L 2
Matraz redondo fondo plano ‘1606 ﬁL; A
Matraz kitasato S 1
Bureta graduada 50 ml | 6
Refrigerantes (30 a 50 cm)

Vidrios de reloj (didmetro 4 a 10 em) 5
Pipeta volumétrica 25 ml. ‘ ’

Pipeta volumétrica 5 ml. ’
Pipetés serolégicas (1/10) 10 ml; L _7;2M4:l 

Embudo filtracién, tallo largo (diémetro 5 a 10.cu)- 4

Deseca

Frobetas graduadas

Probetas graduadas

Vasos

Vasos

Vasos

‘Vasos

Vasos

Vasos

dor

precipitado
precipitado
precipitado
precipitado
precipitado

precipitado

250
100
250
lo0
50
400
500
1000

ml

ml

mir
ml
ml
ml
ml

ml

Embudo de separacién 500 ml

Embudo de separacién 1000 ml
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Tubos. de ensaye

Agitadores de vidrio

- 50
10

Recolector de destilados (tipo Dean Stark) 25ml 2

Picn6metros 25 ml.

4.1.2. Material Porcelana.

Cépsulas de porcelana
Filtros tipo "Gooch"

Triéngulo porcelana

4.1.3. MaterialFMetélico.

Tripie

Anillo de fierro o metdlico

Tela de alambre con asbesto

Pin;as para bureta

Soporte universal

Espdtula con mango de madera (7.5‘cm)
vEspétula con mango de madera (12.5 cm)

Pinzas de tres dedos y asegurador cromado.

4.1.4. Material plastico y-otros.

Gradilla para tubo ensaye
Tubo hule latex
Escobillones (para matfaz, tubo, probeta)

Papel filtro watman No. 40 y 41,

K-

(opcﬂxml)

. 2 '
.10 mt.
2.c/u

1 caja c/u
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4.,2. REACTIVOS Y SOLVENTES.

Los reactivos y solventes aqui mencionados deber&n -

ser grado reactivo analitico.

4.2.1. Reactivos.

Cloruro de Bario (BaCl,)

Carbonato de Sodio anhidro (NaéCQg)
Carbonato de potasio anhidro (K2CO3)‘
Bromo (Br2)

Yodo (I,)

Yoduro de potasio (KI)

Acido acético (CH4-COOH)

‘Cloruro de sodio (NaCl)

Acido clorhidrico concentrado (HCl)
Clorato de pqtasio (KC103)

Per6xido de hidr6geno (H)0,)

4.2.2. Soluciones Valoradas.

Acido clorhidrico 0.5 N (HC1)

Hidr6xido de sodié 0.5 N (NaOH)

Solucidn alcoh6lica de hidr6xido de potasio 0.5N u«mi
Soiucién de tiosulfato de sod;o 0.5 N (Na25208)

Acido sulffrico 0.5 N (H2SO4)
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4.2.3. Solventes.
Eter de petréleo
Cloroformo
Alcohol etilico absqiuto
Xileno -

Eter etflico = = BRI

4,2.4. Indicadores.
Fenoftaleina
Anaranijado de metilo

Almiddén soluble

4.2.5. 0t r os. |
Solucién Buffer pH 7.0
Papel tornascl rojo
Silicona alto vacio

Agua destilada

4.3. EQUIPGO

Se entenderd oor equipo los aparatos y equipos de la-

boratoric que las pruebas requieran para su elaboracién.

Existen algunos equipos gue se indicardn como "INDIS~-
PENSABLES" y otros como "OPCIONALES" estos filtimos son equi-~=-
pos que proporcionar&n mayor facilidad en la elaboracibn de -

las pruebas.
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NOMBRE ' INDISPENSABLE OPCIONAL

Balanza analftica : ’  X

Agitador magnético . ' . X
Bafio Maria , X
Bomba de Vacio B . o X
Mechero bunsen o equivalente X

bTermGﬁetrb vidrio -10 a 100°C | X

Calentador eléctrico para matraz de
~destilacién

Calculadora - o s X

Viscosimetro tipo Brookfield Sychro-
Letric. Velocidad Variable modelo RUF X

4.4. MOBILIARIO .

- Mesa trabajo de laboratorio:

tomas de "agua, corriente eléctrica, gas, con’tarjeé y ==
desague, gavetas y cajones.

- Mesa para. titulaciones

. = Lavadero c/plancha para escurrir

- Vitrina o anaquel para material y reactivos

~ Mesapara célculos.

~ Bancos, sillas

- Escritorios

~ Mesa para balanza (plancha granito)

~ Librero
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Archivero

M&quina escribir y calculadora -

4.5. INSTALACIONES Y SERVICIOS

INDISPENSABLE = QPCIONAL

Corriente eléctrica 110 v. - .. : = X

- Gas butano-propano lusoidomés;iqéi;f X

Agua fria o °‘7fil7,fi'¥ 

Agua caliente R ﬂﬁﬂjlfflf'f S X

Iluminacién (luz blanca’ﬁfdéfdid}fi CX

vacfo ' ‘V;,' ‘_5_g'  A X

>~

Aire comprimido

Equipo de Seguridad
- Extinguidores o x
- Manta L . B SR

- Ducha . o X
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CAPITULO 5

ORGANIZACION Y UBICACION

El trabajo’delrlabdratorio es de vital importancia pa
ra el buen funcionamient&i;”EeEUltado'de la‘emp:eSa; por esta
razén se debe contar con adecuada organizacién, persénal dies:
tro, buena ubicaci6n fisica dent:o.de la empresa y uﬁ buén ai
sefio y distribucibén de equipo y mobiliario, de tal for@a de -

mantener la cebida funcicnalidad de esta drea.

Este trabajo estd enfocado bisicamente a los aspectos
de CONTROL, excluyéndose la parte de Laboratorio de DESARRO--
LLLO o INVESTIGACION, que aungue pueden considerarse de desa-
rrollo paralelo, debieran funcionar en forma separada, esto -
es cada drea con su propio personal, equipo, instalaciones, -
organizacién, etc., sin querer decir por esto que el laborato
rio de CONTROL no pueda proporcionar apoyo en la elaboracifén-

de alguna prueba que pueda solicitarle el &rea de DESARROLLO.

5.1. ORGANIZACION

Para que el laboratorio de CONTROL cumpla con sus ob-
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jetivos deberé efectuar lo: muestreos, pruebas, y env1ar los-

resultados de éstas, e

Para este fln s,8reas bisicas-

U xLiAREs, PROCESO-

d) Reglstroyre sultados oe Anallsl

e)lElabora016n dei INFORM DE- RESULTADOS Yy ENVIO del

Ut
foery
.
[y
.

Solicitud de“ﬂhélisiéféréiﬁebé y Muestreo.
- MATERIASbPRIMAS,Y‘AUXILIARES: Lo solicitard el Jefe
de almacén de materlas prlmas 0 similar y deberd informar de:

nombre de la materla prlma, proveedor, fecha de entrada, can-

tidad y no. lote del proveedor. El laboratorio asignard a --

una persona para el:muestreo del producto

- PROCESO: Lo solicitars el Ingeniero de Proceso o -
similar, (Jefe de turno) y deber& informar: nombre del produc-
to, fecha, nGmero de lote de produccién, etapa del proceso, -

andlisis oprueba que requiere, y hora del dia en que se soli
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cita. El wmuestreo puede hacerse por parte del érea de prece-

so o bien ccn la colaborac:.bn de una persona el laboratorlo.

~ PRODUCTO TERMINADO. Ser& SOllCltadO "‘por el Ingenie-
ro de proceso 0 similar antes de pasar a ’asado,,se infor-
mard al laboratorio de: nombre del produclt'o : 1e‘cha de elabora
citn No. de lote y hora. La muestra deberéj ser env:.ada por el
drea de proceso o solicitar que se envxer ’a una persona del 1a

boratorio a tomarla.

5.1.2. Registro en CONTROL MAESTRO

Este serd una carpeta 6~.libre, se anotardn

todas las solicitudes de anilisis que a'l‘ l'aborato——-

rio. Podrd llevarse un solo lJ.bro,o uno’para cada érea de las

mencionadas anteriormente.

En este libro se anotarin los datos que identifiquen -
al producto en cuestidn, anilisis o pruebas que se realizarén,

fecha, hora, etc.

5.1.3. Elaboracitn de anilisis o.prueba

Recibada la muestra y anotada en e] cantrol maestro -
se le asignard una analista para que efectué las pruebas co--
rrespondientes y el mismo entregarf los resultados para que -

sean pasados al Registro de Resultados.
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5.1.4. Registro de Resultados.

Serd un libro o cat milar al control maestro, -

aunque aqui si es feqi éﬁ,éféé,(mg

terias primas, proce

En este registr

ombre de prue-

bas y anélisis;fégl;za@q 'de~;; p¢rsona -

que efectub QiCha bfﬁebéﬂ?f 5

5.1.5;‘ EIaboraéiGn"aelfinfdr@e de Resultados.y Envio del .

mismo.

El laboratorioﬁio*eiaborara (seéfe£éﬁia) y serd £ irmado
por el Jefe o Gerente del laboratorio de contreol, para ser en
viado a la persona o departamento que lo §plicit6. Este docu
mento serd la pauta para decidir si se acepta o rechaza un 19‘
te de materia prima; en el caso del &rea de proceso el infor-
me servird para saber si se continia o no con la siguiente =---
etapa, o si hace falta ajustar algfin pard&metre (Ej. concentra
cién, pH, humedad, etc.), o si se necesita reprocesar, etc. y
por Gltimo el producto terminado dird si se APRUEBA, RECHAZA-
0 queda péndiente algin lote y pueda ser envasado y enviado =~
al almacén de producto terminado. Es conveniente que el in--
forme de CONTROL de PRODUCTO TERMINADO sea enviado tanto a la
. Jefatura y Gerencia de las &reas de fabricaci6n, y al‘almacén

de producto terminado.
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5.2. PERSONAL

Como se mencion6 anteriofmenﬁéfél;}gbéia£§?iq es de -
vital importancia para el buen funcionamiéﬁfo”y"ieéuitadobde_
la empresa, por lc que deberi contar con personal capacitado-
y de un nivel académico adecuado a su responsabilidad que ten

dré& dentro de E&l.

Para integrar el grupo de personas que laborarén en -

el laboratorio se propone e qu

con las asignaciones aqui de

- Analistas A.- Son iasfpgtsow 'QQeflleVar&n a efec-

v tomas de muestras. Es

to las pruebas o andlisis en gengfalk
tas personas deber&n tener un niﬁél a¢édémic6 de técnico labo
ratorista o 'estar estudiando alguha‘céffefa del ramo Quimico-
y haber . cursado las materias déjghéii§£é cua1itativo y cuan-

titativo.

- Analistas B.- Podrdn ser personas de menor nivel --
académico; bachillerato en &drea Quimico Biolbégicas, ya que es

tas personas realizarédn pruebas mis sencillas.

- Secretaria.- Tendrd entre sus responsabilidades el-
recibir las muestras, anotarlas en el CONTROL MAESTRO, elabo-

rar en forma clara y ordenada el registro de fesultados, el -
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informe de los mismos: y dlstrlbulrlos arlas personas que co--

rrespondan, asi como las func1o secretarla.

- Ayudantes de&1' p ez ‘Déﬁerén mante-

ner tanto el material como7 _buenaa condicio~-~-

nes de limpieza y seran el medloyde envio de resultados a las

areas correspondlentes‘lnte:uamenteﬁenfla,empresa.

- Gerente o Jeféfaé*“:5§rat¢;iq;f Serakuna'persona -

con mayor grédo;a¢adéﬁi 'n el‘1ap9§§thio. So

bre la cual reééeré 1a abor del mis-

mo.

Esta persona e ntr é[bf%ééxreébdﬁéébilidades tendré
las de implementacién de técﬁicas o‘métodb de andlisis, capa-~
citacién técnica de analistas, vigilancia y calibracién de --
equipo y aparatos, almacén de reactivos y solvente;y en gene-
ral todo el desempeiic de las personas que laboran para el la-

boratorio.

Esta persona deberd tener licenciatura en Ing. Quimi-
ca o Quimica, ademds de conocimiento en los procesos de fabri
cacibén, que han de controlarse y materias primas que se usan-
y con ello la capacidad para tomar decisiones vitales en la -

operacién de la planta;
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GERENTE O JEFE
DE LABORATORIO

\ & SECRETARIAl

r

ANALISTAS
A

ANALISTAS
B

AYUDANTE LIMPIEZA
Y MENSAJERIA

FIG. 7. ORGANIGRAMA DEL LABORATORIO

5.3. DISERO

El disefio arquifecténico y decoraci6n del laboratorio
podré ser tan sofisticado o rGstico segfin se guiera, aqui se-
propondrd un disefio funcional de acuerdo a las necesidades Y-
disponibilidad de espacio, asi como el equipo y mobiliario -

<

que se ha mencionadoen el capitulp 4.



99

En la figura No. 8 se muestta'aieSdala 1a propuesta -

de distribuci6én y dimensiones

En la figura No. 9 se

caseta en la que se instalar§

5.4. UBICACION

Es conveniente que el laboratorio esté ubicado en la-
planta y con acceso directo a ella, sin embargo es indispensa
ble que esté fisicamente separado de los equipos, &dreas de ~

carga y descarga, asi como dreas de operacifn.

Por otra parte dada su relacién con otras ireas como-
compras, gerencia de produccién, ventas y gerencia general es
recomendable la cercanfa vy el acceso del laboratorio a las -—-

oficinas administrativas.

Consideranéo estas premisas y conforme a la disponibi
lidad de espacio (terreno) en las instalaciones de la compa--
nfa, se recomienda que el laboratorio sea instalado en el --

drea que se muestra en la figura No. 10.
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PATIO OFICINAS LABORATORIO
MANIOBRAS ADMON.
PLANTA

Fig. No. 10. Ubicaci6n Fisica del Laboratgrie
dentro de las instalaciones de la f&brica.




101

CAPITULO 6

PRESUPUESTO DE INVERSION

6.1, COSTOS DEL LOCAL

a) Estructura métalica con las dimensiones - ' $'90;060;00
de 600 cm de frete y 400 cm de fondo , -
por 240 cm de altura. Armada totalmen--

te en perfil tubular, incluye::

Fachada de 600 cm x 240 cr
puerta entrada v 3 ven
- Pared. lateral de. 30

ventanas.

- Divisidn al rededér;ﬁ

120 cm del piso. = o
- Puerta de 90 cm x 26@5;@@;*;;::: .
~ Chapa LA

- Baguetas de aluminio en'los espacios. .

- Pijas.

~ Acabados: Redondeado en las esquinas,
soldadura esnerilada, pintura anticorrosiva

desengradado con solvente.
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= Incluye Material y mano de cbra.

b) Vidrio o lamina de acrilica y ‘14minas
de Fibracel pata Forrar la estructura.

(Material e instalacidn)

6.2. COSTO DE SERVICIOS (INCLUYZ MATERIAL
DE MANO DE OBRA)

a) Instalacidn eléctrica incluye:-
~ Instalacién de linea de 110
volt
- Lamj_)aras de luz blanca, 40-
wats.
b) Instalacitn de agua incluye:

-~ Linea de agua con tubo de
ccbre de 1/2", que alimen
tard a lavadero, mesas de
trabajc; ducha de presidn.

- Drenajes de servicios - -
arriba citados

-c)b ‘Instalacifm de Gas Butano-Propano

- Tanque de gas, regulador,

tubo de cobre 3/8"

d) Aire conprimido
Linea, tuberia galvanizada
de 1/2", (a 7 kg/cm¥ de pre

si%n ( tomada del comrpresor

$ 18,000.00

$ 108,000.00

$ 30,000.00

- §$ 18,000.00

$ 5,000.00

'$ 10,000.00

$ 4,000.00
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cde la planta)
- Otros. (apagadores, contéctos,’llaves para

gas y agua)

COST0 DEL MOBILIARIO

- Mesa de trabajo de 200 . cm de deklohgi—

tud por 100 cm ancho, y 110 cm de altuf'

ra, provista de canal de desague deyla

mina galvanizada, cajones y gave
cubierto material resistante ai; f*"”
o &cidos. :
- Mgsa titulaciones, de 170 cm por 6(
de ancho y 100 altura, cajones y ci
bierta acero incXidable.
-~ Lavadero con llaves, escurridas de
ro inoxidable. N
- Anaquel o closet para almicen de

rial y reactivos de 50 cm por 180ycm y

200 cm de altura con d1v1szones.,

-~ Masa de célculos

- Bancos

- Escritorio y sillés'paragfefe“dé 6 -
Gte. del 1abora£ogio"' |

- Escritorio y sillas-paraisécrétaria

- Archivero.

- Librero

- Calcularse y mdquina Escribir

©»n o W W

$ 10,000.00

$ 82,000.00

$ 90 000 00

0,000.00

$°15,000.00

725,000.00

$ 3,000.00

$ 5,000.00

$ 25,000.00

12,000.00

8,000.00
15,000.00
60,000.00

$288,000.00



6.3.

6.4.

6.6.

104
CCSTO EQUIPO DE LABORATORIO

Balanza analitica Marca Sartorius
modelo 2462 capacidad 200 g. (de-
uso)

Viscos fmetro tipo Brockfield

Mecheros Bunsen doble cilindr6 
Termbme tro -10°C a110°° (3)

Potenc itme tro modelo 203Digi——_7;,f
tal; PH 0-14;con electrodo, 127 = E

50/60 Hz, Conductronic

COSTO MATERIAL LABORATdRIO Y REACTIVOS

~ Se incluye el material y reactivos men

cionados en los puntos 4.1 y 4.3

COSTO EQUIPO Y MATERIAL DE SEGURIDAD

Extinguidores de polvo gquimico
tipo ABC de 7Kg (3)

- Ducha de presiin

~ Manta contra incendios

- Botigquin primeros auxilios (ven-
das gasas mascarilla de oxigeno-
tela adhesiva, alcochol, agua oxi

genada, linpia ojos, tijeras ect)

: WA A A

$ 200,000.00

Vldc;ooo.oo
2,000.00
©3,000.00
150,000.00

L2

$ 455,000.00

$ 150,000.00

$ 25,000.00

2,000.00
$ 4,000.00
$ 13,000.00

———

$ 44,000.00
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.7.
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MVERSION TOTAL

Costo Mob*

Costo del local

Costo. Se:'“i‘os ji'

Costotnqu;po Laboratorlo

'yter a1~y ReaCthQS

Costo Matcrlal y Equlpo Segurldad\

s 108, ooo 00
§ 82 ooo 00
1§ 155,000.00

}$,150;ooo.oo
'$ 288,000.00
$ 44,000.00

$1'127,000.00
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CAPITULO 7

CONCLUSIONES

1. La instituci®dn del laboratorio de control de ca-
lidad en la empresa serd de vital importancia, como anterior=
"mente se ha sefialado, para el buen deserpefic de ésta, por lo -
que en su ocportunidad deberd de realizarse siguiendo los li--

neamientos que se han seflalado en este trabajo.

2. Los concepto tedricos que aqul se presentan en ~=
los dos primeros capitulos son los minimos necesarios para el
mejor entendimiento de las técnicas de andlisis asi como el -

porque de la realizacidn de los mismos.

3. Las distintas técnicas aqui sugeridas para el de
sarrollo de los andlisis han sido cuidadosamente selecciona--
das, de tal forma que estas resulten de facil manipulaci’én en
lo que respecta a material, equipo y reactivos, los calculos
de los resultados sean simples y con un alto nivel de preci——'
sidn Yy ademds procurando que los equipos,material y reacti=--

vos sean de facil acceso y bajo costo.

4. Tas técnicas en general son similares a las suge



107

ridas por la American 0il Chemist's Society (A.0.C.S.) en su-
capitulo 7, s=ucuiriéndose en algunos casos variaciones que du-
rante la practica se han observado resulten ser de mayor uso-
prictico, no queriendo decir con esto que estos procedimientos
son los Gnicos o més adecuados y dejando siempre a eleccidn -
de la persona que realizard la prueba la seleccidn de la téecni

ca a seguir en cuvalquier determinaci®n.

5. La adecuada ubicaci®n, y disefio del laboratorio-~
serdn claves en el funcionamiento del mismo, asi como el desa

rrollo Qel personal en sus funciones.

El laboratorio se ubicard en un &rea independiente -
a la de proceso y de facil acceso tanto a &sta como a la zona
-de oficinas, por las razones que se han expuesto en egte tra-

bajo.

La instalaciﬁn de moviliario, Equipo y servicios de-
berd seguir los lineamientoé seflalados en el capitulo quinto,
aunque pccrdn @ ser modificados por razones ulteriores, pero vi
gilando que estos canbios no resulten contraproaucentes Yy ~=-

afecten el buen funcionamiento del laboratorio.

6. La seleccitn del personal que laborard en el la~
boratorio serd fundamental, por lo que &stos deberin ser some
tidos a un cuidadoso proceso de seleccibn y capacitaci®n ple-

na de acuerdo al trabajo que desempeharan.
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Los conocimientos y personalidad de la per'sona que -
ccupe el sitio de Gerente o Jefe de Laboratorio, deberdn ser-
sdlidos de tal forma que el cumpla su funcidon adecuadamente -
y el Laboratorioc de control de calidad desempeie sus funcio--

nes satisfactoriamente.

7. E1 monto total de la inversidn que se estima pa-

ra la instalaci®dn del laboratorio es de $ 1,127;000.00. dis--

tribuida conforme a lo sefialado envelfséxtO?capitulo.'

8. La labor del laboratoriohdé éontrol de calidag -
no serd una labor que reditue beneficios econdmicos que pue--
den verse reflejadas en un renglén de utilidades directamente
en un balance, en un principio aparecer& como una inversidn -
y una vez en funciones pasard a formar parte de los "GASTOS",
pero deber&n entenderse que este gasto es indispensable, cormo
aqui se ha sefialado, para el mejor funcionamiento de la empre
sa y esto ser@ sienpre repercutido en las ventas y por conse-

cuencia en las utilidades de la empresa.
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