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RESENTACION

Durante &} diogndstico tecnolégico de plantas de beneficio de o palma de aceite, que CENIPALMA realizd
en el anc 1996, se observd que la falta de conocimiento de los procesos, de las condiciones de operacién
que deben mantenerse durante el procesamiento y de los controles que deben realizarse periédicamente,
pueden provocar pérdidas de aceite y deficiencios en lo calidad de los productes, que colocan a la indus-
tric nacional en desventajo en los mercados infernacionales. Una de los prioridades que se definieron
como resulfado de ese diagnéstico fue la necesidad de establecer un procedimiento unificade para hacer
un balance de masas, para mejorar la eficiencic de las plantas y disminuir los niveles de pérdidas de aceite
en los distintos efluentes.

Teniendo en mente esta necesidad, el comité regional de plantas de la zona oriental considerd conveniente
iniciar la difusién de lo metodologia para llevar un verdedero control de proceso y para ello se hacia
necesario elaborar un Manual de Laboraterio con los ensayos y la metodelogia internacionalmente acep-
tade para esta industria, que a la vez sirviera para evitar la ocurrencia de errores, fanto en la foma de datos,
como en los ensayos mismos.

Para facilidad en la presentacién y también, pora permitir su actualizacién permanente con nuevas hojos
que contengan metodologias corregidas 6 nuevas ediciones, se ha encontrado Uil dor una presentacién a
este manual en forma de hojas separadas. Las correcciones y actualizaciones que sean sugeridas por
escrito o CENIPALMA serdn tenidas en cuenta para las nuevas ediciones. El manucl estd dividido en cuatro
secciones, v en cada unc de ellas se incluyen los anexos respectivos. El contenido de cada una de eslas
partes es el siguiente:

Seccién 1. Generalidades, Objetivo del laboratorio. Registros, equipos y reactivos, cuidados y limpieza,
aspectas de seguridad, Clasificacién de riesgos, precauciones contra el fuego v elementos de proteccién,
Recomendaciones de seguridad en el loboratorio. Clasificacién NFPA del riesgo, Productos quimicos usa-
dos en el laboratorio, Clasificacién de peligros especicies {Normas R), Precauciones aconsejables (Nor-
mas S), Elementos, materiales y equipos usados en ef laboratorio de la planta de beneficio.

Seccién 2. Métodos de muestreo y andlisis. Frecuencia de muestreo. Control de calidad del aceite, Control
de calidad de las almendras y Andlisis rapidos. Recomendaciones para la determinacién del contenido de
aceite mediante extraccién Soxhlet. Determinacion del confenido de aceite en muastras mediante exirac-
cién con un aparato Dean Stark. Recomendaciones paro el secado de muestras en el horne microondas.

En esta seccidn, para mayor facilidad en la consulta, los ensayos se presentan por separado para cada una
de las etapas del proceso: Recepcidn. Esterilizacidn, Prensado, Clarificacion y Trituracién,




Seccion 3. Procedimiento unificado para hacer un balance de masas para mejorar la eficiencia de las
plantas y disminuir los niveles de pérdidas de aceite en los distintos efluentes. Metodologia para el cdlculo
de los eficiencias de extraccién de aceite de palma y la recuperacién de almendras.

Seccién 4. Andlisis en aguas residuales, Anélisis para el fratamiento de agua de calderas, preparacion de
reactivos.

El procedimiento para hacer los balences de masas para mejorar la eficiencia de las plantas y disminuir los
niveles de pérdidas de aceite en los distintas efluentes, consignado en la Seccién 3, ha estado utilizéndose
por més de un afo en las plantas de beneficio de las zonas Central v Norte, con la guia permanente por
parte de CENIPALMA v ha sido una herramienta valiosa para llevar un control estricto del proceso que
necesariamente ha permitido mejorar los resultados de las plantas.

Durante lo elaboracién de este manual se contd con la experiencia de muchos ingenieros de plantas,
académicos, personal operario y de laboratorio de las planfas mismas de las diferentes zonas palmeras del
nafs, al igual que con la colabeoracién de los miembros de los cuotro comités regionales de plantas,
destacdndose entre elios, el Ing. Jairo Prada P de la empresa MANUELITA, actual presidente del comité
regional de plantas de la zona Oriental, quién impulso desde un comienzo los trabajos; el Ing. Carlos
Alberto Echeverry C. de la empresa MANUELITA, en la recopilaciéon de los métodos y procedimientos; el
Ing. Jesus Alberto Garcia N. de CENIPALMA, en la organizacidn de los métodos para el andlisis de los
efluentes y en la divulgecién y revisién en los diferentes comités regionales de Plantas de Beneficio; el Ing.
Francisco Celgado, de la empresa GUAICARAMO, por la coardinacién del andlisis del doecumento en la
plantas de Beneficio del Depto. Casanare; el Ing. José Antonio Rangél, de la empresa UNIPALMA, quien
aporié buena parte de la informacién sobre seguridad, riesgos, precauciones en el lcboratorio; el Ing.
Sergic Amaya , actual presidente del comité regional de plantas de la Zona Norte, el Ing. Jaime Humberto
Acero, actual presidente del comité regional de plontas de la Zona Central, el Ing. Omar Cedena, anterior
presidente del comité regional de plantes de la Zona Central, el Ing. Jairo Ivén Hoyos, aclual presidente del
comité regional de plantas de lo Zona Occidental; el Ing. Augusto Hoyos, anterior presidente del comité
regional de plantos de la Zona Occidental; el ing. Denis A. Pedraza, Asesor de CENIPALMA, quién partici-
péd en la revision de la meiodologia y terminacién del documento final y el Dr. Evaristo Ayuso, Director de
Investigacién de la Universidad de la Sabana, durante la revision final del manual.

Esperamos que el presente manual confribuya al mejoramiento del sector, logrande la mejor eficiencia de
las plantas y disminuyendo los niveles de pérdidas de aceite en los distintos eliuentes. De esta manera,
consideramos gue se han cubierto las expectativas planteadas cuando se emprendid este trabajo y serd el
fruto del esfuerzo de fodo el grupe de personas que en él han participado.

PEDRO LEON GOMEZ CUERVO
Director Ejecutivo
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GLOSARIO DE TERMINOS

ACEITE EN AGUAS LODOSAS: Contenido de aceite en una muestra de aguas lodesas (fose pesada de la mezcla
aceite, agua, sdlides) de la clarificacién,

ACEITE EN FIBRAS: Medicién del contenido de aceite en una muestra de fibras del mesocarpio de los frutos.
ACEITE EN NUECES Medicidn del contenido de aceite en unc muestra de nueces de los frutos de palma.

ACIDOS GRASOS LIBRES DEL ACFITE DE ALMENDRA O PALMISTE: Los dcidos grasas libres del aceite de almen-

dra & palmiste son medidos como porcentaje (%) de écido 1durico en la muestra.

ACIDOS GRASOS VOLATILES (METODO DE DESTILACION): Técnica empirica que sirve para determinar el
contenido de Acidos Grascs Voldtiles [A.G.V) en cguos residuales.

ACIDOS GRASOS VOLATILES (METODO VOLUMETRICO): Técnica analiiica donde los A.G.V son convertidos
desde su forma ionizada hasta su forma discciada o pH neutros, Los equivalentes de A GV se calculan @ partir de!
volumen de écide utilizade en la titulacién.

ALCALINIDAD: Medida en las aguos residuales gque representa lo copacidad de neutralizar los dcidos, debido
principalmente a sales de écidos débiles & bases fuertes,

ALMENDRAS ROTAS: Almendras rotas 6 trituradas, contenides en une muestra. Un contenide alte de almendras
rotas causa el defrimento de la calidad del aceite de aimendra & palmiste,

ANALISIS EN AGUAS RESIDUALES: Determinocion de la calidad de las aguas residuales 6 efluentes del procese.

ANALISIS RAPIDOS: Determinacién rdpida de la composicién volumétrica de los principales flujos del procese de
extraccién de aceife.

BALANCE DE MASA: Esfimacion que se hace del flujo de solida de los principales fuentes donde se presentan las
pérdidas del producto, necesaric para poder calculor las eficiencias del proceso.

CAPACIDAD BUFFER: Capacidad de amarliguamiento de un sistema acuosa, incluidas los aguas residucles, estd
dada por la existencia en el cgua de compuestos carbonatados, que impiden fluctuaciones bruscas de pH.

CLARIFICACION: Fapo del proceso donde se troto de separar al agua, el aceite v los salidos contenidos en el aceite
crudo que sale del prensado.

COLOR DE LAS ALMENDRAS: Color que adguisren las cimendras dependiendo de cémo se han efectuade los
proceso de esterilizacién y prensade. las almendras pueden ser oscuras, amarillas y blancas.




CONDENSADOS DE ESTERILIZACION: Mezdla de liquido, sélidos y oceite que son productos de la condensacion
del vapor durante el proceso de la esterilizacion, gue normolmente contiene algo de aceite y sélidos (arena, lodos,
impurezas, efc.).

CONTENIDO DE ACEITE EN ALMENDRAS: Contidad de aceite que se puede exiraer de las almendras,

CONTENIDO DE ACIDOS GRASOS LIBRES EN EL ACEITE DE PALMA; Acidos grasos libres [A.G.L} de! aceite
obtenido en el proceso o despachado, medidos como porcentaje (%) de dcido palmitico en la muestra.

DEMANDA QUIMICA DE OXIGENG [DQO): La demanda quimica de oxigeno es la medida del equivalente en
exigeno de la fraccion de maferia orgdnica presente en la muestra, que es susceplible de oxidacién en medio dcido,
por parte del dicromato de potasic. Lo DQO representa casi un valor limite de posibilidad de oxidecion fotal de un
residuo; por ello generalmente el valor de la DBO ultima o la DBCo( se deke aproximar a la DQO.

DILUCION DEL ACEITE: Estado de mezcla del acaite con agua.

EFICIENCIA DE EXTRACCION DE ACEITE Y DE RECUPERACION DE ALMENDRA: Porcentaje calculado luego de
dividir lo contidod de producto obtenide enfre el producto obtenido més las pérdidas del producto en & proceso, es
decir entre el potencial de producio que se podria obtener. La eficiencia es una medida del comportamientic del
proceso de exiruccién del aceite v de recuperccion de los aimendros.

EFLUENTES LIQUIDOS: Fase liquida que sale del proceso de clorificacion é de los trampas de grasa hacia el
sistema de tratamiento de aguas residuales ¢ efluentes.

ESPIGAS: Porte externa de los racimos, donde se fijan los frutos.
FRUTOS ADHERIDO A LOS RACIMOS VACIOS: Frutos que adn permanecen en los racimos vacios.

HISTOGRAMA DE NUECES: Andlisis del tamafio de las almendras que permite establecer el punto éptimo de
clasificacion de las nueces, para ajustar las condiciones del proceso de trituracion,

HUMEDAD DE LAS AIMENDRAS: Contenido de agua de las almendras de palma.
HUMEDAD EN FIBRAS: Medicién del contenido de humeded en una muesira de fibras del mesccarpio de los frutos

HUMEDAD EN RACIMOS VACICS: Medicidn del contenido de humedad que tiene una muesira de los racimos
vocios, tusas & raquis.

IMPUREZAS DFE LAS ALMENDRAS: Se consideran impurezas en la almendra, las céscaras, fibras, piedras v ofros
slementos extrafos.

IMPUREZAS DEL ACEITE: Se consideran impurezas del aceite, la arena, fibras, otros sélidos y elementos extrafos,
contenidos en el aceite..

INDICE DE DETERIORO A LA BLANQUEABIUDAD (DOBI): Medida de la calidad del aceite crudo de palma que

serd sometido al proceso de blanqueo y refinacién.

(NDICE DE PEROXIDOS & VALOR DE PEROXINOS: Medida de las sustancias que oxidon el yoduro de potasio bajo
fos condiciones del andlisis, expresados en términes de miliequivalentes de oxigenc active por kilograme,
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LODOS LIVIANOS: Fase livicna que se coloca entre el oceite y el agua, en la separacién estatica del cceite crudo
& en una prueba de centrifugocion de una muestra.

LODOS PESADQS Fuse pesoda que se sedimente por debajo del oguo, en la separacion estatica del aceite crude
6 en una prueba de centrifugacién de una muestra,

MATERIA VOLATIL: Son los sustancias voldtiles conteridas en el aceite.
NUECES ROTAS: Nueces quebradas ¢ trituradas, en el proceso.

PEDUNCULO LARGO: Racimo en el que su pedinculo tiene con una langitud superior o cinco {5} cm en su parte
mds clte, contodes a partir del hombro del racimo.

PEDUNCULO: Parte inferna de los racimos, que sirve de sostén de las espigas del racimo.
PERDIDAS DE ALMENDRA: Cantidad de almendras que no son recuperadas en los diferentes equipos del proceso.

PRENSADC: Ffapo de! proceso donde el fruto saliente de la digestion se somete o presidn pora extraer los liguidos
{aceite y agua) de lo maso sélida.

RACIMQO PODRIDO: Racime gue ha desprendido més del 50% de los frutos de su primera capo, pero adicionalmente,
presenta el pedinculo blendo por efecto del envejecimiento del racimo.

RACIMO SOBREMADURO: Racimo que ha desprendide més del 50 % de los frutos existentes en lo primera capa
de fruios.

RACIMO VERDE: Racimo en el cual no se encuentran alvéolos vacios, por frutas que se hayan seporado en forma
natural.

RACIMOS MAL DESFRUTADOS: Racimos que después de posar por la etapa de destrutado en el proceso, ain
contienen frutos adheridos & que no han sido desprendidos.

RACIMOS VACIOS: Los racimos vacios son los que quedan luego del desprendimianta de los frutas. Usualmente
denominados Tusas & rdauis.

SOUDOS SECOS NO ACEITOSOS: Cantidad de sdlidos contenidos en una muestra, en estudo sece y sin aceite.

Dencminodaos también solidas secos sin aceite.

TRITURACION: Ftapa del proceso donde se tratan las nueces de palma para triturarlas y procurar separor las
almendras contenides en las nueces v las cdscaras.
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GENERALIDADES Y ASPECTOS DE SEGURIDAD
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1. GENERALIDADES DEL LABORATORIO DE LA PLANTA DE BENEFICIO PRIMARIO

1.1. OBIJETIVOS

Las principales funciones del laboratorio de la plante de benelicio primario son:

Evaluar la calidad del frute, el aceite, las almendras

y demas productos obtenidos dicriomente y dar o

conocer sin demora cualguier anormalidad ol Ge-

(rjenfe de Plunta, para fomar los correctivos apropic-
os.

Evafuar en forma regulor las pérdidas de aceite v
almendre del proceso, determinando asf la eficien-
cia de lo planta. Esto permite tomaer oportunamente
les medidas correctivas en coso de gue se presenten
pérdidas de productes por fuera de los valores esta-
blecidos.

Analizar muestras de agua cruda de calderas y siste-
mas de tratamiento de efluentes.

Determinar la composicidn de los principales flujos
del proceso, madiante la realizacidn de andlisis rd-
pidos, que permitirén tomar medidas correctivas in-
mediatas.

Realizar andlisis para deferminar el potencial de acei-
te en rocimos de fruie.

1.2. REGISTROS

Todos los registros deben llevarse con tinte en forma
nitida, legible, ordenada y aseado. Es recomenda-
ble usar libros de gron tamafo con pasta dura, nu-
merados y fechados.

Uno o mds libros en los gue se regisiren fodas los
pesajes, titulociones y resultados de los cdlculos rea-
lizados de los andlisis, tal y como son electuados.

Emplear uno pagina para el resumen mensual, usan-
do una linea para los resultados de ceda dia. Al cie-
rre del mes se deben promediar ponderadamente
(teniendo en cuenta el frute procesado) o totalizar
los resuttados, segin sea necesario.

1.3. INVENTARIO DE EQUIPOS Y

REACTIVOS

Una existencio apropiada de aparatos y reactives,
garantiza le operacién exitosa del laboratorio,

+ Solamente debe socarse los equipos y reactivos se-
gun los necesidades inmediates del laboraterio. La
existencia remanente debe permanescer almaceno-
da en un sitio adecuade para este fin. Cadao reactivo
ccompaiade de su respectiva carta de toxicologia.

« En cada andlisis se indicard los equipos v reactivos
necesorios paro la reclizacidn del mismo.

1.4. CUIDADOS Y LIMPIEZA

El laboratorio debe permanecer siempre limpic v orde-
nado. El equipe que no esté en uso debe ser almacena-
do en armarios y después de usado debe limpiarse ade-
cuadamente. Algunos instrumentos son delicados v de
precisién por lo tanto deben tratarse con gran cuidado.

1.5. ASPECTOS DE SEGURIDAD

+  Se deben seguir todas los normas de higiene y sequ-
ridad existentes.

+ £l personal de laboratorio debe seguir estrictamenfe
las reglas establecidas en code caso. Si surge algu-
no duda consulte al jefe inmediaro.

+ Mantenga siempre un chorro de agua corriente en
los condenscdaores de los eauipos de exiraccién
soxhlet.

¢+ No almacene gasclina, éter, alcohol o material in-
flamable semejante, sobre mesas, bancos de traba-
io o debajo de ellos, donde se usen llamas.

+ Las canecas de preductos quimicos cdusticos o co-
rrosivos (écido sulfdrico, sodo cdustica) deben ser
vaciados y enjuagados con agua per las personas
aue los usen, una vez han sido desocupados, to-
mando las precauciones correspondientes.

¢« Nunca use su boce poro succionar por medio de
pipetas o mangueras, ninguna clase de liquido, uti-
lice siempre un ayudante de micropipeteado o unz
pera universal.

+ No use equipos de vidrio que tenga lisuras o desper-
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fectos en los bordes.

Los empleados de laborolorio deben conocer o fo-
calizacién y operacidn de todos los equipos de se-
guridad contra incendios.

El orden y la limpieza constituyen parfe esencial del
trabajo de los laboratoristas, la mayor parte de los
accidentes se eviton si las Greas de frabajo se man-
tienen libres de material y otros utensilios.

Todo equipo eléctrico de loboraiorio debe estar con-
venienfemente conectado a tierra.

Antes de usor un producto quimico consulfe los co-
digos de riesgos y almacenamienios que se presen-
tan en la Tabla 1.

El Anexo | muestra la Clasificacion del riesgo segin
la NFPA donde se presenta la escalo de valores, que

Tobla 1. Clasificacion de resgos

usualmente se gréfica en terma de diomante, parn
low productos de moyer uso en el loboratario

En el Anexo 2 se encuentra la clasificacion de peli-
gros especiales (Normas R} y algunas precauciones
aconsejables (Norma §) para los productos indica-
dos en el Anexo 1.

Las salpicaduras de productos guimicos en la piel o
en los ojos, deben ser lavadas inmediatamente con
obundonte agua durante un tiempo no menor de 10
minutos. En caso de solpicoduras en la ropa cém-
bielo si es necesario.

Cuando se estén ejecutando en el laboratornie, ope-
raciones con reactivos con indice de toxicidod y
reactividad altes que impliguen peligro, debe usarse
en toda momento gofos de seguridad, tapa bocas y
guantes de proteccidn,

GASOLINA BLANCA

HIDROXIDO DE SODIO 0.1 N

SODA CAUSTICA 96%

SULFATO DE ALUMINIC

HIPOCLORITO DE CALCIO

ACIDO SULFURICO 96%

ACIDO SULFURICO 0.1 N

ACIDO SULFURICO 1:1

SULFATO DE PLATA

DHCROMATO DE POTASIO
CLOROFORMO

AMONIO E HIERRO SULFATO-HIDRATADO
YODURO DE POTASIO

TIOSULFATC DE SODIO

TIMOLFTALEINA

FENOLFTALEINA

ALCOHOL ETILICO 95%

FTALATO ACIDQ DE POTASIO

SULFATO DE MAGNESIO

CARBONATO DE CALCIO

CLORURO DE CALCIO

MANGRANESO (}) SULFATO -1- HIDRATADO
CLORURQ DE HIERRO HEXA-HIDRATADO
HIDROXIDO DE POTASIO

ACIDO GLUTAMICO

CROMATO DE POTASIO

FOSFATO DE POTASIO MONOBASICO
SOLUCION INDICADORA DE FERROINA
FOSFATO DE SODIO DIBASICO

SODIO AZOTURO

TRICLOETILENO

HEXANO

INFLAMABLE 2 3 0
CORROSIVO 1 G 1
CORROSIVO 3 0 2
GENERAL 1 0 0
MUY REACTIVO 2 Q 3
CORROSIVO 3 0 3
CORROSIVO 1 0 2
CORROSIWO 3 0 3
MUY REACTIVO 2 0 0
TOXICO 4 0 8
TOXICO 3 0 1
GENERAL i 0 )
GENERAL 2 0 i
GENERAL 0 ] i
INFLAMABLE 3 3 2
GENERAL 1 1 |
INFLAMABLE 3 3 2
GEMNERAL ) 0 0
GENERAL 0 0 0
GENERAL 1 0 0
GENERAL ] 0 0
GENERAL | ¢ ]
CORROSIVO 3 0 ]
GENERAL Q 1 0
TOXICO 4 0 2
GENERAL 0 0 0
GENERAL 2 0 ]
GENERAL 0 0 0
TOXICO 3 1 2
INFLAMABLE 2 0]
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1.5.1

PRECAUCIONES CONTRA EL FUEGC

El peligro de fuego existe en cualquier laboratorio
en el que se use dter de petroleo, solventes o vopa-
res metllados, o menos gque se tomen las precaucio-
nes apropiadas.

Cualguier descuido puede ocasionar una sorpresiva
llamma la cual puede herir a los personos o dafiar las
propiedades.

Las extracciones en donde se usa éter de petrdleo o
cualquier ofro solvente se deben hacer sobre bafo
de vapor o sobre planchas de calentamiento eléciri-
co.

Todos los taponas usados en los aparaios de destila-
cién y extraccion deben ser ojustados apropicdamen-
te y reemplozados cada vez que sea necesario. Para
este propdsito se debe mantener una existencio con-
veniente de fapones de tamoios odecuados, prefe-
riblemente en equipos de vidrio con uniones
asmeriladas.

Lo destilacion de residuos de vapores metilados so-
lamente debe llevarse a cabo usando un calenta-
miento eléctrico suave, o en un vaso de vidrio para
destilocién caleniado en bafo de vapor o plancha
de calentamiento eléctrico.

La cantidod de solventes en el laboratorio nunca debe
ser mayor de 5 Lty debe mantenerse en recipientes
cerrados, No se deben almaocenar debojo de una
banca o mesén donde se estd llevando a cabo la
destilacién, esta precaucién debe tenerse por si ocu-
rre un incendio, y el solvente encendido se derrama,

presentdndose la posibilidad de que el fuego se pro-
pogue en el solvente almacenado.

Es estrictamente prohibido fumar, almacenar, consu-
mir alimentos y bebidas en el laboratorio,

Los destilaciones con solventes deben realizarse bajo
cempanas exiractoras de vapores.

En el laboratorio no son permitidas las lamaos direc-
tas por existir liquidos y vapores inflamables.

1.6. ELEMENTOS DE PROTECCION

El loboratorio debe contar como minimo, con los siguien-
tes elementos para la proteccién de los operarios, los
cuales deben utilizarse de acuerdo a lus labores que se
vayen a realizar:

*

Batas de laboratorio

Gafas de seguridod

Careta de polvo o careta de vapores
Guantes industriales

Guantes de Caucho

Protectores Auditivos

Capa de coucho

Botas de cuero
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ANEXO 1. CLASIFICACION DEL RIESGO
SEGUN LA NFPA

La Norma NFPA 704 es un sistema normalizado para la
identificacion de los riesgos de Incendios de los materio-
les, lo cual establece codigos que indican el tipo de ries-
go inherente de cualquier material y el orden de severi-
dad de esos riesges en relocién con la prevencién de
incendios, su exposicién y conlrol. Su representacion se
hace con una escala de valores, localizada en un grdfico
en forma de diamante, el cual estd dividido en cuatro
secciones de diferente color en las cuales se indica:

a) Riesgo para lo salud Color AZUL

b] Riesgo de influmabilidad  Calor ROJO

¢} Riesgo de reactividad Color AMARILLO
d) Riesgos especificos Color BLANCO

Los primeros tres aspectos se califican con un valer com-
prendido en el rangs 0-4, cuyo significado es el siguien-
fe:

CODIGD NPFA

SIGNIFICADD

Para el campo relacionado con riesgo especifico se utili-
zan las abreviaturas o simbolos convencionales segin lo
naturaleza de! material quimico. La clasificacién del ries-
go se haoce de acuerde con la norma 704 de la NFPA

Relacion de abreviaturas y significado:

ARREVIATLIRS © SIMACLO

SIEMIFICADD

RELACION DE PRODUCTOS QUIMICOS USADOS EN
EL LABORATORIO DE LA PLANTA DE BENEFICIO

Acido Acético Glacial

Formula: CH3COOH

Densidod: L= 1.05Kg.

Peligro especffico: Corrosivo

Peligro especial (Norma R): R: 10-35
Precauciones Aconsejables (Norma S): S: 23-26-45
Acido Clorhidrico

Formula: HCl

Densidad: L=1.19Kg.

Peligro especifico: Corrosivo

Peligro especial (Norma R}: R: 34-37
Precauciones Aconsejables {(Norma 5): S: 26-45
Acido Sulforico

Formula: H2504

Densidad: 1L=1.83 Kg

Peligro especifico: Corrosivo

Peligro especial {Norma R): R: 35
Precauciones Aconsejables (Norma $): S: 2-24-30
Amoniaco 25%

Formula: NH3

Densidad: 1L = 0.9 Kg.

Peligro especifico: Corrosivo

Peligro especial (Normo R}: R: 34-37

Precauciones Aconsejables (Norma S):  S: 7-26-45
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Benzina de Petrdlec 50-70°C
Formula:
Densidad : 11 = 0.66 Kg.

Peligro especifica:  Facilmente inflamable - Nociva

Peligro especial [Normo R): R: 11-20-48
Precauciones Aconseobles {Morma S §: 9-146-24/
25-29.51

Dicromato de Potasio

Formula: K2Cr207
Densidad: 1L =1.01 Kg.
Peligro especifico: Irritante

Peligro especial (Norma R): R: 36/37/38-43

Precauciones Aconsejables {Norma §: §: 22-28
Etanal 96%

Formula: CH3CH20H
Densidad: 1L = 0.803 Kg.

Peligro especifico: Faciimente Inflamable

R: 11
5. 7-16

Paligra especial (Norma R):
Precauciones Aconsejcbles (Norma S):

Fenclftaleing solucién en etanol
Formula:
Densidad:

Facilmenie inflamable - Téxico

R: 131.-23/25
S: 7-14-24

Peligro especifico:

Peligro especial (Norma R:
Precauciones Aconsejables (Norma S:

Hexano-
Foermula: CoH14
Densidad: 1L = 0.66 Kg.

Faciimente inflamable, Nocive

R: 11-48/20
5:9-16-24/
25.29.5%

Peligre especifico:

Peligre especial (Norma R):
Pracauciones Aconsejables (Narma S):

Hidroxido de Sodio (Hojuelas)
Formula: NaOH
Densidad:

Peligro espectfico: Corrosivo

Peligro especial {Norma R): R: 35
Precauciones Aconsejables (Norma 5): 5: 26-37/39-45

Solucién de ferroina

Formula: Eo en écido sulfirico 1 mal/l
Densidad: L =10Kg.

Peligro especifico: Corrosivo

Peligro especial Norma R): R: 10-35
Precauciones Aconsejables (Norma S): 5:23-26-45
Sulfato de Plata

Formula: Ag2504

Densidad:

Peligro especifico: {rritonte

Peligro especial (Norma R): R: 41

Precauciones Aconsejables [Norma S 5: 26-36/37/39

Sultato Ferrose de Amenio

Formula: NH4Fe(SO4)2.6H20

Densidad:

Peligro especfico: Corrosivo

Peligre especial Norma R): R: 10-35

Precauciones Aconsejables [Norma §):  5:23-26-45

Sulfato de Mercurio

Formula: HySO4

Densidad: L= 1.05Kg

Peligro especifico: Muy Téxico

Peligro especial [Norma R): R:26/27/28-
33-35

Precaucionas Aconsejables (Norma S): 50 13-26-28-

45

Tiosulfato de Sodia

Formula: Na25203

Densidod: il =1.05Kg

Paligro especifico: Ninguno

Peligra especial [Nerma R):

Precouciones Aconsejables (Norma §): 5: 1/2-3/7/9

Triclorometano

Formula: CHCI3
Densidad: L= 1.47 Kg.
Peligro especifico: Nocivo

R: 22-38-40-48/20/
22

Peligro especial (Norma Rj:
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Precauciones Acansejables (Norma 8): S: 36/37

Yodure de Potasio

Formula: K

Densidad: IL=1.05Kg

Peligro especifice: Irritante

Peligro especiat {Norma R): R: 36-38

Precauciones Aconsejobles (Norma §): §: 26
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ANEXO 2. CLASIFICACION DE PELIGROS ESPECIALES (NORMAS R)

R1
R2

R3

R4

L]
Ré&

R7
RE

R¢
R 10
RITT
R12
R13
R 14
R15
R16
R17
R18

R19
R 20

Explosivo en estado seco

Riesgo de explosion por choque, friccién, fuego u
ofras fuentes de ignicién

Alto riesgo de explosién por chogue, friccidn. Fue-
go u ofras fuentes igricién

Formo compuastos metélicos explosivos muy sen-
sibles

Peligro de explosién en caso de calentamiento
Peligro de explosion, lo mismo en conlacto que
sin contacto con el aire

Puede provocar incendios

Peligre de fuego en contacto con materiales com-
bustibles

Peligro de explosion ol mezclar con materiales
combustibles

Inflamable

Facitmente infloamable

Extremadamente inflamable

Gos licuado extremadomente inflamable
Reacciona violentamente con &l agua

Reacciono con el agua liberando gases facilmen-
te inflamables

Puede explosionar en mezcla con sustancias
comburentes

Se inflama espontdneamente en contacto con el
aire

Al usarle pueden formarse mezclos cire - vapor
explosivas/inflamables

Puede formar perdxidos explosivos

Nocivo por irhalacion

R 20k Tombién nocive por inhalacién

R21

Nocivo en contacto con ia piel

R 21% También nocivo en contacto con la piel

R 22

Nocive por ingestion

R 22% También nocivo por ingestidn

R 23

Téxico por inhalacidn

R 23k También téxico por inhalacian

R 24

Téxico en contacto con la piel

R 24k También téxico en contacio con la piel

R 25

Téxico por ingestion

R 25k También téxico por ingestién

R26

Muy téxico por inhalacién

R 26k También muy téxico por inhalacién

R 27

Muy téxico en contacto con la piel

R 27k Tembién muy téxico en contacto con lo pief

R 27a Muy téxico en contacto con los ojos

R 27ak También muy téxico en contacto con los ojos

R 28 Muy toxico por ingestion

R 28k También muy téxico por ingeslidn

R 29 En contacto con cgua libera gases téxicos

R 30 Puede inflamarse facilmente al usarlo

R 31 Ep contacto con dcidos libera gases téxicos

R 32 En contaclo con dcidos libera guses muy téxicos

R 33 Peligro de efectos acumylativos

R 34 Provoca quemaduros

R 35 Provoca quemaduras groves

R 36 Irrite los ojos

R Séa Lacrimégenc

R 37 lrrita las vias respiratorias

R 38 lIrrita la piel

R 39 Peligro de electos irreversibles muy groves

R 4G Posibilided de efectos irreversibles

R 41 Riesgo de lesiones oculares graves

R 42 Posibilidad de sensibilizacién por inhalacién

R 43 Posibilidad de sensibilizacion en contocto con la
piel

R 44 Riesgo de explosidn al colentarlo en ambiente
confinado

R 45 Puede causar céncer

R 46 Puede causar alteracicnes genéticas hereditarias

R 47 Puede causar malformaciones congéniias

R 48 Riesgo de efectos graves para la salud en coso de
explosién prolongada

R 49 Puede causar céncer por inhalacion

R 50 Muy téxico para los organismos acudticos

R 51 Téxico para los arganismos acudticos

R 52 Nocivo parg los organismos acudticos

R 53 Puede provocar a largo plazo efectos nagativos
en el medio ambiente

R 54 Téxico para la floro

R 55 Téxico para la fauna

R 56 Toxico pora los organismos del suelo

R 57 Toéxico pora los abejas

R 58 Puede provocar o large plazo efectos negatives
paro el medio ambiente

R 59 Peligraso para la capa de czono

R 60 Puede perjudicar la fertilidad

R &1 Riesgo durante el embarazo de efectos adversos
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para el feto

Posible riesgo de perjudicar la fertifidad

Posible riesgo durante el embarazo

Puede perjudicar a los nifios alimentados con le-
che materna

R 462
R &3
R 64

PRECAUCIONES ACONSEJABLES (NORMAS S}

ST  Consérvese bajo llave

52 Manténgase fuera del alcance de fos nifios

53 Consérvese en lugar fresco

54  Manténgose lejos de locales habitados

55 Consérvese en agua

S 5a Consérvese en aceite de porafina

S5b Consérvese en petréleo

5 5c  Guardar en liquido protector

$6 Consérvese en ... (gas inerte a especificar por el
fabricante)

S 6a Consérvese en gas protector
S 6b  Consérvese en nitrégeno
S 6c  Consérvese en argdn

$7 Manténgase el recipiente bien cerrado
S8 Monténgose el recipiente en lugar seco
$9 Consérvese el recipiente en lugar bien ventilado

S 12 No cerrar el recipiente herméticamente

513 Monténgase lejos de alimentos, bebidos y piensos

S 14 Consérvese lejos de sustancias muy inflamables

S 15 Conservar alejado del calor

516 Conservor alsjodo de fuentes de ignicién - No fu-
mar

$ 17 Manténgase lejos de materias combustibles

518 Manipilese y dbrase el recipiente con prudencia

$20 No comer ni beber durante su utilizacién

S 21 No fumar durante su utilizacién

522 No respirar el polvo

S 23 No respirar vapor

S 23a No respirar el gas

S 23b No respirar &) humo

S 23¢ No respirar el gerosol

S 24 Evitese el contacto con la piel

S 25 Evitese el contacto con los ojos

S 26 En caso de contacto con los ojos, lévese inmedia-
fa y abundantemente con agua y aclsase a un
médico _

Quitese inmediatomente la ropa manchada o sal-
picada

$27

S$28 En coso de conlocto con o piel, 1avese inmediato
y abundantemente con agua

S 28a En caso de contacto con la piel, Iévese inmediata
y abundantementecon sulfato de cobre en solu-
cidén al 2%

S 28b En caso de contacto con la piel, lGvese inmediata
y abundantementecon glicol propilénico

S 28¢ En caso de contacto con la piel, lavese inmediata
y obundantementecon polietilenglicol/etanol (1:1)

S 28d En coso de contacto con la piel, lavese inmediata

y abundantemente con agua y jabén

No tirar los residuos por el desague

No echar jamds agua al producto

Evitese la acumulacién de cargas electrostéticas

Evitese golpes y rozamientos

Eliminense los residuos del producto y sus reci-

pientes con todas las precauciones posibles

Usen indumentario profectore ndecuoda

Usen guontes adecuados

En caso de ventilacién insuficiente, usen equipo

respiratorio adecuade

Usen proteccién para los ojos/la cara

Para limpiar el suelo y los objetos contaminados

por este producto, Usese...(a especificar por el fa-

bricante}

S 40a Paro limpiar el suelo y los objefos contaminados
por este producto, Usese carbén yodado

529
530
533
S 34
535

S 36
537
538

539
S 40

S 41 En coso de incendio y/o de explosién no respire
los humos

542 Durante las fumigaciones/pulverizaciones, use
equipo respiratorio adecuado [Denominacién (es)
adecuada (s} o especificar por el fabricante]

543 En caso de incendio, dsese agua

S 43a En caso de incendio, Usese areno seca (No usar
nunca agua)

En caso de malestar, acuda al médico (si es posi-
ble, muéstrele la etiqueta)

En coso de occidente 0 malestar acuda inmedia-
tamente al médico (si es posible muéstrele la efi-
queta)

En caso de ingestién, acuda inmediatamente al
médico y muéstrele la etiqueto o el envase
Consérvese o una temperatura no superior d ...
°C {o especificar por el fabricante)

Consérvese humedo con... {medio apropiado a
especificar por el fabricante)

S 48a Consérvese himedo con agua

549 Consérvese (nicamente en el recipiente de origen

544

545

546

S 47

548
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550
551
552
543

S 54

555

556

No mezclar con... {o especificar con el fabricante)
Usese tnicamente en lugares bien ventilados

No usar sobre grandes superficies en locales ha-
bitados

Evitese la explosién - recébense construcciones es-
peciales antes del uso

Obtener autorizacién de lo autoridades de con-
trol de la contaminacién antes de verter hocio los
instalaciones de depuracién de oguos residuales
Trétese con las mejores técnicos disponibles antes
de verter en desagies o en el medio acudtico
No verter en desagiies o en el medic ambiente.
Eliminese en un punto autorizado de recogido de
residuos

557

558
5569

S 60

S 61

562

Utilicese un envase de seguridad adecuado para
evitar lo contaminacién del medio ambiente
Eliminese come residuo peligrosa

Remitirse al fabricante proveedor para obiener in-
formacién sobre su reciclado recuperacidn
Eliminese el producto y/o recipientes como resi-
duos peligrosos

Evitese su liberacién al medic ombiente. Recdbense
instrucciones especificas de la ficha de dutos de
seguridad

En caso de ingestién no provocar el vémito: acd-
dase inmediotamente al médico y muéstrese la
efiqueta o el envase
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ANEXO 3. ELEMENTOS, MATERIALES Y EQUIPOS USADOS EN EL LABORATORIO DE
LA PLANTA DE BENEFICIO

1. Balanze analitica con precisidn al miligramo 5. Desecador con silica gel

2. Baolanza analitica con precision ol miligramo y dese- 6. Pinzas para cépsula
cador infrarrojo

8. Erlenmeyer

4. Pinzas parg matraz
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9 Hormo de calentamiente 13. Condensador de bolas segtn Alihn

14, Juntas de goma, crisol Gooch y frompa de vacio
para determinocion de impurezas




Manual de Laboratorie Plantas e Beneficio

26

17 Dedoles pora extraccién soxhlet

19. Tubos plésticos para centrifugacion
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CONTROL DE PROCESO EN LA PLANTA DE BENEFICIO
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2. METODOS DE MUESTREO Y ANALISIS

En este capitulo, se presenia el procedimiento para cal-
cular la frecuencia recomendada de muestreo para rea-
lizar los ensayos enumerados en los capitulos del 3 al 7.

Lo frecuencio de muestreo y el nimero de muestras gue
se deben fomar para conformar la muestra final, depen-
de de la precisién requerida. Normalmente se encuen-
tran fluctuaciones en los resultados por lo que se debe
establecer individualmente cuanic pueden varior en cada
instalaciéon. Sin embargo, se establece un orden de mag-
nitud de la frecuencio de muestreo para los diferentes
tipos de muestras. En este capitulo también se muesira el
procedimiento estadistico para la determinacion de los
limites de confiabilidad.

Para los andlisis de aceite y almendra, los métodos ana-
[fticos se basan en los estandares internacionales de la
AQO.CS., deia LUPAC., PORIM e ICONTEC. Se expli-
can deialladomente para facilitar la operacién y mejorar
la precisién.

Para ciertos andlisis de proceso se da una alternativa que
no sigue estrictamente los métodos normales, siendo sim-
plificados poro economizar fiempe, pero lo exactitud y
precisién de los resultados es suficents pora los requeri-
mientos de control del praceso.

También es posible reducir adn mas el tiempo de los
andlisis usando:

¢ Horno microondas paro el secado de las muestras.

» Secador infrarrojo con balanza analftica para célcu-
los rapidos de humedad.

Antes de emplear estos métodos se deben realizar répli-
cas con métodos clasicos, hasta encontrar la mejor aproxi-
macién,

2.1, DETERMINACION DE LA FRECUENCIA DE
MUESTREOQ

En las siguientes notas se asume gue se conocen los prin-
cipios bdsicos de estadistica.

Se debe hacer un minimo de 30 observaciones durante
el periodo de procesamiento con intervalos aledtorios.
Se calculo e valor promedio e, Io desviocidn estdndar
«SD» y los limites de confiabilidad «Sm.t» son calculados.
De lo tobla de «distribucién t (Tabla 1} se puede elegir el
nimero de muestras para una confiabilidad determina-

da.

Como ejemplo se tiene el contenido de dcidos grasos
libres pora el aceite almacenado, tomado durante un
turno 8 horas. Las 30 lecturas tomodas ol ozar son las
siguienfes:

35 370 351 350 370 344
355 369 340 354 370 335
360 349 329 360 344 335
370 348 328 368 349 325
3467 3492 320 3465 350 32]

G =

Sumoteris de lectums = 1@4.)&5_ = 3495
n

Desviacion Sfundortz‘=Vn Y 23K - qQQ x367.1861-(104 85)2

a(n1) 30(30-1)
= 015924
Donde; 2@ = Suma de los cuadrados de los observociones
X wr Cundrado de la suma de los observaciones

n = numero de observaciones

Error estandar del promedio Sm = iQ = 15924 = 0.02907
Vn VAD
Limites de Confiobilidad = x = Sm X+t

De Ia tabla de distribucién «ts (Tabla 1), se puede ver que
para 25% de probabilidad con 30 muestras, tenemos un
error probable de:

Smxt=0.02907 x 2.05 = 0.0596

% AGL = 3,495 = 0.0594

Y el valor del eror probable para:

3 muestras: 0.02907 X 4.30 = = 0.1250
4 muestras: 0.02907 X 3.18 = + 0.0924
5 muestras: 0.02907 X 2.78 = + 0.0808
8 muestras: 0.02907 X 2.37 = = 0.0689

Por tanto, si se desea obtener un valor significativo en el
primer decimal con 95% de confiabilidad, por ejemplo
% A.GL. = 3.5 x0.09, se deben tomar al menos 4 mues-
fras.
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Los ejemplos de arriba se refieren a una frecuencia de
musstreo paro A.GL., pero obviomente se aplica a fodas
las muestras. Los volores para frecuencia dados en las
siguientes secciones se basan en resultados experimen-
tales pero deben ser verificados en cada planta y revisa-
dos periddicamente.

Tabla 1. Tobla de distribuciéon «»

1 6.31 12.71 3182 ) 63.66 | 6366

2 2.92 430 6.97 9.93 2.93

3 235 3.18 454 | 584 5.84

4 213 2.78 375 460 4.60

5 202 257 337 3.03 303

& 1.94 2.45 3.14 371 371

7 1.89 2,37 3.00 | 350 3.50

8 1.86 2,31 290 )} 336 336

g 1.83 226 2.82 3.25 325

10 1.81 2.23 276 | 3.7 3.17
11 1.80 220 252.F, 3.0 Salll
12 1.78 218 248 306 306
I3 1,77 216 265 | 3.01 3.07
id 1.76 2.14 262 298 298
15 178 213 260 | 295 278
1é .75 212 258 | 2.92 292
i7 1.74 Zin 257 | 290 250
'8 1.73 2.10 255 | 288 2.88
19 1.73 209 254 2.86 286
20 172 2.09 253 | 285 285
bl 1.72 208 252 2.83 283
22 172 2.07 2.51 2.82 282
23 Ll 207 2,50 | 2.81 2.8i
24 1.71 206 249 | 2.80 280
25 i) 2,06 ZA4% 1 279 279
26 A 206 248 | 278 278
27 1.70 205 2470 W07 207
28 170 205 247 | 276 276
29 170 2,05 246 | 276 276
30 1.70 2.04 246 | 275 2.5
40 1 68 2.02 242 ' 2.70 270
60 1.67 2.00 239 ), 2:66 2 66
120 1.66 1.98 236 | 2462 2462
1.65 1.96 233 | 2.58 258

Grados de Liberad = n
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3. RECEPCION DE FRUTO

3.1. ANALISIS DE RACIMOS EN PLATAFORMA

OBJETO: El presente and

isis tiene por cbjeto determinar la calidad de los racimos recibidos, en cuanto a cantidad

de racimos verdes, scbremaduros, podridos y pedinculos lorgos presentes en coda viaje recibido, para establecer de
esta monera un mejor y mas eficiente conlrol sobre la calidad de lu fruta o procesor.

3.1.1 Generalidades

1. Siempre, an el momenio de realizar los andlisis co-
rrespondientes, el analisto de fruto debe llevar con-
sige, como minimo guanles de carnaza reforzados
para protegerse de las corfodures y pinchazos.

2. Estar presente en el momento del descargue del ve-
hiculo pora evitar posibles errores en la ubicacion
del fruto a onelizar.

3. Tener muy clarcs los conceptos, criterios y pardmetros
aue sobre ja calidad de lo fruta cosechada, hayan
ccordodo en conjunte, los encargados de la planta
y del campo.

3.1.2 Descripcién de la actividad

1. Ubicar el lugar exacto de o tolva, en el cual se en-
cuentra el fruto a analizar,

2. Indagar por lo procedencia exacta del fruto recibi-
do, teniendo en cuenta la forma en lo que se enu-
meran las parcelas o blogues de la plantacién o de
los proveedores de fruto de la planta de beneficio
primario.

Si el truto fue depositado en una tolvo, ubicarse den-
tro de lo tolva, en lo parte inferior dal vioje de frute
recibido. En caso de ser una plataforma, ubicerse
en lo bose del arrume o montén,

[+

4. Iniciar un ascenso en zigzag, contande y revisande
uno a une, cien racimos de fruta fresca, completa-
mente al ozar, y clasificando de acuerdo « la tabla
de calidad los rocimos en: verdes, sobremaduros,
podridos y peddnculo largo v anctandolos en el for-
matc respectivo.

5. Cadavez que algin pardmetro de calidad no se hoye
cumplido, anctar en el formato respectivo, el ifem
violado.

4. Una vez ha concluido la realizacion del andlisis su-
mar lo cantidad de racimos verdes, sobremaduros,
podridos y con pedinculos largos que sé hubiesen

encontraco.

7. Registrar eslos valores en el formato de Control de
Colidad de Fruta recibida, al igual que la informa-
cién acerca de la procedencia del fruto, asf como el
transporiodor, lo hora de recibido y cemas datos que
se consideren sean necesarios para la identificacién
del mismo.

8. Informar inmediatamente al jefe del iaboratorio ¢
Gerente de Planta, acerca de los viajes recibidos, en
los cuales los criterios de celidud estén por encima
de los pardmelros establecidos; este a su vez infor-
mard al proveedor de fruto para tomar las medidas
correctivas necesarias.

9. Si no se han acordado criterios de calidad de cose-
cha con el proveedor de fruto, se puede tomar como
referencia, las siguientes definiciones:

Racime Verde: Aquel racimo en el cucl no se encuen-
tran clvéolos vacios, de frutos que se hayan separado en
forma nalural. En el momento de andlisis no se deben
forzar los frutos para saber si sueltan o no, ya que se
estaria alterando el andlisis. No debe existir ningin ra-
cimo verde en un vigje que llegue a la planta.

Racime verde

Figura 1

Racimo Sobremadurc: Agquel racimo que ha despren-
dide mas del 50% de los frutes existentes en lo primerc
capa de frutos. La cantidad de racimos sobremaduros
encontrados no debe exceder el 6% de la muestra,
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Racimo Podrido: Aquel racimo que ha desprendido mas
del 50% de los frutos de su primera capa, pero
adicionalmente, presenta el peddnculo blando por efec-
to del envejecimiente del mamo, Neo dabe existc ningun
rocima oodride en un viaie gue llegua o la planta

Racimo podrido

Figuro 2

Peddnculo Largo: Aquel racimo en el que su pedinculo
liene con una longitud superor a cinco (3) cm en su par-
le mas alto, contedos o partir del hombra del acdme
También se cuentan como pedinculos largos, los trozos
de pedinculos cortados, que por descuido en la cosecho
hayon sido llevados hasta la plante. No deben existir
pedinculos largos en un viaje que llegue a la planta.

3.1.3 Cdlculos

Una vez finalizado el ondlisis, se determina la cantidad
de racimos fuera de norma, y se determina el porcentaje
de cada uno de los parédmetros descritos anferiormente,
de la siguiente forma:

Si se analizaron 100 racimos y se encontraron dos (2)
racimos verdes, se reporta el viaie con un 2% de racimos
verdes.
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4. ESTERILIZACION

4.1 ACEITE EN RACIMOS VACIOS O TUSAS (METODO ESTANDAR)

OBIETD: El presente andlisis fiene por abjetn. Conocer lo contidad de aceite impragnade o las sspigas y pedinculos

de los rocimes vacios, por efecto del cocmlente de los racimos

411

Generalidades

Conservar el recipiente en el cual se depositan los
muestras tomadas limpio y seco.

Es muy importante maniener lo frecuencia de
muestrea establecida para esté andlisis, ya gue lo
variabilidad de los resultados cbtenidos es alta.

Lo preparacion de la muestra para esta prueba ne-
cesita de mucho tiempo, y la frecuencio del andlsis,
se podria limitar de acuerdo con la disponibilidad
del personal en el laboratorio a 1 ¢ 2 veces por se-
mana.

ldentificar adecuadamente los balones o matraces,
crisoles y ofros equipos a utilizar, estos deben encon-
frarse Ill"npa;‘.uf., seCos y o lemperoiyro ambiente, yo
gue upesor equipos calientes, troe grandes errores
en los cdlculosy.

4.1.2 Elementos, materiales y equipos

Los elementos que se describen a continuacién son los
necesarios para la deferminccidn del contenido de acei-
te ufilizando un aparoto SOXHLET. Un procedimiento
alternativo, utilizando un aparate DEAN STARK, se des-
cribe en el Anexo 5

* ¢+ @

+

Balanzo analitica con exactitud al miligramo
Horno de secamiento

Desecadores con silica gel

Estufa

Capsula de parcelana

Matroz o balén aferado de 250 mi de fondo plano
Extractor Soxhlet volumen nominal 100 ml {Anexo 4)
Refrigerador de bolas segin  Allthn

Dedales pura exiraccién

Algodén

Papel filtro o servilletas

Pinzas para balén oforado

Manguera de latex

Cuchillo

Hacha

Machete o cortader mecénico de racimos

3 Reaciivos

Solvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanca,
fraccion ligera, efc.)

4 Procedimiento analiitico

Cada media hora se hace un conteo de 100 raci-
mos de los que salen de la plonte, sepamndo dos
tacimeas vocios al ozor los cuoles son depositados en
un recipiente limpio y seco destinado exclusivamen-
te pora este uso.

Al finalizar el dia, o el turno de proceso establecido,
los racimes vacios son cortados en cuarfos con ayu-
da de un hacha.

Tomar un cuarto de cada racimo y conformar una
sola muestra para ser pesada.

Seporor todos los frutes presentes, pesarlos y cales-
lar 8l porcantaje (%) sobre racimos vocios y registror
en el formato respectivo.

Después de remover todas los frutes, cortar los cuar-
tos que forman la muestra en pequenos pedazos uti-
lizando un machete o un corfador mecdnico de raci-
mos.

Mezclar cuidadosamente entre si, lus partes picadas.

Cuarlear hasta obtener una muestra de 500 gramos,
la cual es llevada al loboratorio.

Esta muestra debe ser picada finamente con la ayu-
da de un cuchillo.

En lo balanza enalitica, pesar una capsula limpia y
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10.

11,

12

16.

18.

12
20,

21,

22

seco previamente idenfificado y registrar este valor
en el formato respectivo.

Agregar aproximadamente 15 gramos {g) de mues-
tra picada, a la cépsula que se encuentra en la ba-
lanza analitico, registrando estos valores en el for-
moto respechvo,

Introducir la cépsula al horno de secamiento a 105°C
hasta obtener peso constante {aproximadamente 6
horas).

. Después de olcanzar el peso consfante transterir la

capsula de porcelana con la muestra al desecador
hasta obtener un lotal enfriamiento, (oproximada-
mente 30 minutos),

. En todo caso, el secamiento debe realizarse hasta

obtener un peso final constante, por lo tanto el tiem-
po de secado recomendado anteriormente debe ser
revisado para coda planta de beneficio primario.

. Pesar la capsula con la muestra seca, registrando

este valor en el formato respectivo.

. Enun dedal de extraccion, de tamofic adecuodo paro

el equipo Soxhlet utilizado, colocar la muestra de lo
capsula cuidadosamente, evitando tener pérdidas de
muestra seca.

Taponar con un trozo de algodén el dedal, para evi-
tar que la muestra se solgo del dedal ol mezclarse
con el solvente.

. Si se tienen los equipos de extroccién ocupados, in-

troducir el dadal en un frosco de S00 ml con 150 ml
de solvente para iniciar ia separacién del aceite. De
esta maonera se economiza tiempo,

Pesar un matraz fondo plano de 250 ml limpio y
seco, anctando el nimero del matraz en el formato
respectivo.

Conectar el matraz o la parte central del exiractor.

Seporar el refrigerante de bolos e introducir €l dedal
con le muestra en el extractor.

Agregar cproximadamente 150 - 200 ml de solven-
te al extractor v o la vez fransferir la totalidad de
salvente del frasco dascrito en el numeral 17, al equi-
po de extraccién y lovarlo con aproximadamente 50
mi y agregarlo al equipo de exiraccion

Abrir el paso del agua por el refrigerante de bolas

23,

24,

28,

26.

27.

28.

29.

30.

4.1.

Encender lo estufa, para iniciar el proceso de extrac-
cidn.

Este proceso debe continuar aproximadamente una
hora después de que el solvente que se encuentra
en la parte central, esté totalmente incolore, momento
en el cual se apaga la estufa y se inicia el desmonta-
ie del eguipo.

Separar cuidadosamente el matraz del extractor y
retirar el refrigerante, poro exircer el dedal.

Conectar nuevamente todo el equipo de extraccién,
prender la estufa y seporor el solvente del aceite ex-
traido.

Apagar la estufa y retirar de ella como minimo el
conjunto matraz-extractor. Separar el extractor del
matraz y recuperar el solvente. Sola en este momen-
‘o cerrar &l pose de agua.

Llevar el matroz con la muestra de aceite al horno de
colentomiento a 105°C hasta lo total eliminocion del
solvente remanente (aproximadamente dos horas).

Tronscurrido este tiempo, pasar el matraz al deseca-
dor con silica gel (aproximadamente 30 minutos ).

Dejar la muestra en el desecador hasta el enfria-

miento total y pesor el matraz en la balanza analitico
registrando este valor en el formato respactivo.

5 Calculos

Realizar los siguientas cdleulos para determinar el por-
centaje de aceite en base himedo (% BH}, el porcentaje
de aceite en base seca (%B3) y el porcentaje de aceite en
base seca no oceitosa (BBSNA):

muesira seca = peso cépsula con muestro seco - peso cdpsula vacio

aceile extraido= peso balén con aceite - pesc balén vecio

%BH = pesc geeite extraido x 100
pesa muestra inicial
%BS = gesh oCeile eettaide x 100
PESO muestro seco
%BSNA = nesn aceite extraido _ x 100

PESC Muestia secd — peso oceife exraido
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4.2 ACEITE EN RACIMOS VACIOS O TUSAS (Método de las espigas)

OBIETO: Establecer el contenido de aceite impregnodo en racimos vacios y es especiolments recomendado cuanda
se hacen determinociones diarios que requieren de un procedimiento més Ggil y simplificade.  Por lo fonto se reco-
mienda reemplazor el andlisis Aceite en Racimos Vacios (método estandar) por el denominado Aceite en racimos
vacios (método de las espigas).

Noto: El porcentaje reportado en este analisis, no puede uiilizarce pora evaluar lo pérdido total en los racimas vacios,
ya que en genaralmente resultan valores un poco moyores que con el método estandar.

4.2.1
1.

Generalidades

Conservar el recipiente en el cual se depositan las
muestras fomadas limpio y seco.

Es importante mantener la frecuencia de muestreo
establecida para este andlisis, ya que la variabilidad
de los resultados obtenidos es alta.

Identificar adecuadamente los balanes o matraces y
las cépsulas utilizadas en los procesos de extraccion.

Al pesar en la balanza cépsulas, matraces, crisoles y
otros equipos, estos deben encontrarse limpios, secos
y a temperatura ambiente, ya que “pesar equipos
calientes, frae grandes errores en los célculos”.

4.2.2 Elementos, materiales y equipos

*

L]

Balanza analitica con exactitud al miligramo.
Horno de secamiento

Desecadores con silica gel

Estufa

Cépsula de porcelona

Matraz o balén aforodo de 250 mi de fondo plano
Extractor Soxhlet volumen nominal 100 ml (Anexo 4)
Refrigerador de bolas segin Allihn

Dedales para extraccién

Algodén

Papel filiro o servilletas

Pinzas para balén aforado

Manguera de ldtex

Cuchillo

4.2.3 Reactivos

*

Selvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanca,
fraccién ligera, etc.)

4.2.4 Procedimiento analitico

I

w

Cada media hora se hace un conteo de 100 racimos,
de los que salen de la planto, separando dos racimas
al azar, a los cuales cori la ayuda de un cuchille se
les cortan dos (2) espiges o coda uno, que sen
depositadas en un recipiente limpio y seco destinado
exclusivamente para este uso, Desachar el material
de tusas restantes.

Al finalizor el dia o el furno de proceso establecido,
el laboratorista debe realizar un cuarteo de las
espigos separadas, hasta obtener un residual de
aproximadamente de 6 - 10 espigos, las cuoles son
llevadas al laboratorio pora su posterior andlisis.

En la balanzo analitica, pesar una cépsula de
porcelana limpia v seca previamente identificada y
registrar este velor en el formato respectivo.

Picar finamente los espigos de la muestra del proceso,
con la ayuda de un cuchille.

Agregar aproximadamente 15 g de muestra picada
a la cépsula que se encuentra en la balanza analitica,
registrando estos valores en el formato respectivo.

Introducir la cépsule al horno de secamiento a 105
°C hasta obtener peso constante. (aproximadamente

6 horas).

Traspasar la capsula de porcelana con la muestra al
desecador hasta obtener un total enfriamiento,
(aproximadomente 30 minutos).

En todo caso, el secamiento debe realizarse hasta
obtener un peso final constante, por lo fanto el fiempo
de secado recomendado anteriormente debe ser
revisado para cada Planta de Beneficio.
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10.

12.

13.

14.
15.

16.
17.

18.

1%

20.

Pesar la cdpsula con la muestra seca, registrando
este valor en el formato respectivo.

En un dedal de extraccién, de famafio adecuado para
el equipo Soxhlet utilizado, colocar la muestra de la
capsula cuidadosamente, evitando fener pérdidas de
espigas Secas.

. Taponar con un trozo de algodén el dedal, para evitar

que la muesira se salga del dedal al mezclarse con
el solvente,

5i se tienen los equipos de extraccién ocupados,
infroducir el dedal en un frasco de 500 ml con 150
ml de solvente para iniciar la separacién del aceite.
De esta manera se economiza tiempo.

Pesar un matraz fondo plano de 250 ml limpio y
seco, anotando el nimero del matroz.

Conectar el matraz o la parte central del extracior

Agregar aproximadamente 150 - 200 ml de solvente
al extractor y a la vez transferir lu totalidad de solvente
del frasco descrito en el numeral 12 al equipo de
extraccién y lavardo con aproximadamente 50 ml y
agregarlo al equipo de extraccion.

Abrir el paso del agua por el refrigerante de bolas

Encender la estufa para iniciar el proceso de
extraccion.

Este proceso debe continuar aproximadamente una
hora después de que el solvente que se encuentra
en la parte central esté fotalmente incoloro momento
en el cual se apaga |o estufa y se inicia el desmontaje
del equipo.

Separor cuidadosamente el matraz del extractor y
refirar el refrigerante para extraer el dedal.

Conectar nuevamente todo el equipo de extraccién,
prender la estufa y separar el solvente del aceite
extraido.

21. Apagor la estuta y retirar de ella como minimo el
conjunto matraz-extractor. Separar e! extractor del
matraz y recuperar el solvente. Solo en este momento
cerrar el paso de ogua.

22. Uevar el matraz con la muestra de aceite al horno de

calentamiento hasta lo total eliminacién del solvente

remanente (aproximadamente dos horas).

23. Transcurrido este tiempo pasar el motraz al desecador

con silica gel {aproximadamente 30 minutos).

24. Dejor la muestra en el desecador hasta enfriamiento
total y pesar el matraz en la balanza analitica,
momento en el cuaf se da por terminado el andlisis,
registrando este valor en el formato respectivo.

4.2.5 Caéleculos
Realizar los siguientes cdlculos para determinar el
porcentaje de aceite en base himeda, (% BH), el

porcentaje de aceite en base seca, (%BS) y el porcentaje
de aceite en base seca no aceitosa (%BSNAY:

muestra seca = peso capsula con muestrd seco - peso cdpsula vacia

aceite extroido = peso baldn con aceite - pesa bolén vacio

%BH = pesn ocelle extraidn x 100
peso muestra inicial
%BS = peso aceire extraido x 100
peso muestra seca
%BSNA = ___peso acaite extrai x 100

peso muesfra seca — peso oceite extraido
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4.3 HUMEDAD EN RACIMOS VACIOS

OBJETO: Determinar el contenido de agua en los racimos vacios o fusas.

4.3.1

Generalidades

La muestra para este andlisis debe ser almacenada
en recipientes cerrados para evitar pérdida de agua
por contacto con el medio ambiente.

4.3.2 Elementos, materiales y equipos

L

L J

*

Balanza analitica con exactitud al mitigramo
Cépsulo de porcelona

Heorno de secamiento

Pinzas para cépsula

Calculadora

Desecador

3.3 Procedimiento analitico

Cada media hora se hace un conteo de 100 racimos
vacios de los que salen de la palnta, separando dos
racimos al azar los cuales son depositados en un
recipienfe limpio y seco destinado exclusivamente
para este uso,

Al finalizar el dic, o el turno de proceso, los racimos
vacios son cortados en cuarlos con ayudo de un ha-
cha.

Tomar un cuarto de cada tusa y uniras formando
una solo muestra.

Separar todos los frutos presentes examinando cui-
dadosamente los pedazos escogidos.

Después de remover todos los frutos cortar los cuar-
ios gue forman la muestra, en pequefios pedazos
utilizando un machete o un cortador mecanico de
racimos vacios.

Mezclar cvidadosamente entre sf, las partes de raci-
mos vacios picadas.

1G.

11,

12

Cuartear hasta obtener una muestra de 500 g la cual
es llevada al laboratoric. En coso de haber cuartea-
do y sacado 500 g pora unc de los andlisis de deter-
minacion del confenido de Aceite en Racimos Vacios
descritos con anterioridad, se puede tomar del so-
brante otros 500 g pora lo realizacién de este andli-
515.

Esta muestra debe ser picada finamente con la ayu-
da de un cuchillo.

En la balanze analftics, pesar una capsula limpia y
seca previamente identificada regisirando el valor en
el formato respectivo.

Pesar aproximadomente 10 gramos (g} de racimos
vacios picados, sobre la capsula que se encuentra
en lo balanzo analitica, registrando estos valores en
el formato respectivo.

Introducir la cdpsulo al horno de secamiento a 105°C
hasta obtener peso constante (aproximadamente &
horas).

Después de alcanzar el peso consiante transferir la
capsulo de porcelana con la muestra al desecador
hasta obtener un total enfriamiente {aproxmadamente
30 minutos).

. En tode caso el secamiento debe realizarse hasta

obtener un peso final constante, por lo tanto el tiem-
po de secado recomendado anteriormente debe ser
revisado para cada plania de beneficio primario.

. Pesor la cdpsulo con la muestre seca registrando este

valor en el formate respectivo.

4.3.4 Céleulos

Realizar los siguientes caleulos:
peso muestra seca =peso capsula con muesta seco-paso capsula vaclio

% Humedod = pesc muestra Inicial - peso muestra seco x 100

peso muestra inicial
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4.4 FRUTO ADHERIDO A LOS RACIMOS VACIOS O TUSAS

OBJETO: Evaluar el porcentaje en peso de frutos encontrados en los racimos vacios, para diagnosticar posibles
fallos, en los procesos de esferilizocién o de desfrutacién. También es posible correlacionar este valor con los andlisis
de calidad realizados al fruto recibido en la Planta de Beneficio Primario.

4.4.1

Generalidades

Al iniciar el proceso, preparor un recipiente lo sufi-
cientemente grande para almacenar la gran canti-
dad de racimos vacios que se van a muesireor du-
rante el dio. Se recomienda la utilizacién de una
canasta del proceso.

4.3.2 Elementos, maleriales y equipos

L 4

Cuchillo
Balanza de 2.500 g de capacidad

Pesa de 12 libras de copacidad de reloj o
dinamdémetro.

Balde o recipiente plastico.

4.3.3. Procedimiento analitico

1.

Si el racimo vacio no presenta frutos, no es causal
para desechar esa muestra. Todo racimo muestreado

2.

3.

4.

sirve para el andlisis, no importa si esté bien o mal
desfrutado.

Al finalizar el dig o el turno de proceso estoblecido, el
loborotorista debe realizar un cuartes del total de
racimos vacios separados, hasta obtener una mues-
tra final de aproximadamente 3 - 4 tusas.

Llevor Jos racimos vacios al laboratorio y registrar su
peso en el formato establecido.

Con la ayuda de un cuchillo, separar todos los frutos
remonentes y registrar el peso de lo totalidad de fru-
tos encontrados.

4.3.4. Célculos

Realizar el siguiente célculo:

Fruto adheride o los racimos vacios =

Peso frutos encontrados x 100
Peso rocimos vacios exgminados
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4.5 ACEITE EN CONDENSADOS DE ESTERILIZACION

OBJETO: Esfablecer el contenido de aceite en los condensados solientes de los esterilizadores.

4.5.1
1.

Generolidodes

El muestreo de este andlisis debe ser bastante rigu-
roso, ya que la variabilidad de tos resultados obte-
nidos es bastante alta.

Los recipientes en los que se almacenan las mues-
fras deben ser lavados una vez se ho extraide la
muesira del dia anterior.

4.5.2 [Elementos, materiales y equipos

Balanza analitica con exactitud al miligramo.
Horno de secamiento

Desecadores con silica gel

Estuta

Capsulu de porcelona

Motroz o balén aferado de 250 ml de fondo plana
Extracior Soxhlet volumen nominal 100 ml
Refrigerador de bolas sequn Allihn

Dedales para extraccion

Algodén

Papel filtro o servilletas

Pinzas para balén aforado

Manguera de létex

Cuchillo

4.5.3 Reactivos

*

Solvente, (Hexano, tricloroetileno, gasolina blanca,
fraccion ligera, etc.)

4.5.4 Procedimiento analitico

1.

Una muestra de aproximadamente 200 ml debe ser
tomade de coda une de los ciclos de esterilizacién
de fruta que se realicen durante el turno, alma-

10,

11.

12,

cendndola en un recipiente limpio y seco destinado
para tal fin.

Se recomienda gue los muestreos se realicen duran-
te las purgas de condensados que se realizon du-
rante el tiempo constante de cada ciclo de esterili-
zacion.

Al finalizar el turne de procese, el loboratorista debe
llevar el recipiente con la muestra hasta el laborato-
ro.

Pesar una cdpsula limpia y seca con papel filro y
algodén, los cuales absorberdn el agua lodosa, evi-
tondo que ol secar Ja muestra, ésta se pegue a la
capsula, Registrar este valor en el formata respecti-
vo.

Agitar vigorosamente el recipiente y pesor oproxi-
madamente 50 g de lo muestra obtenida, vertiendo
cuidodosamente el liquido debe empapar el algo-
don dispuesto en la cdpsula. Regisirar este valor en
el formato respectivo.

Uevar al horno de secamiento la capsula con la
muesira hosta obiener peso constante {aproximadae-
mente 10 horas).

Sacor la cdpsulo e infroducirla en el desecador has-
fa que se obtenga un enfriamiento compleio (oproxi-
madomente 30 minutos).

Luego de este lapso pesar la cépsula en la balanza
analitica. Registrar este valor en ef formato respecti-
vo.

Seporar cuidadosamente la muestra de lo capsula,
deblarla haciende un rollo & introducirla en &l de-

dal.

Si se tienen los equipos de extraccion ocupodos, in-
traducir el dedol en un frasco de 500 ml con 150 ml
de solvente para iniciar la separacion del aceite. De
esta manera se economiza tiempo.

Pesar un matraz fondo plano de 250 ml, limpio y
seco, anctando el nimero del matraz en el formato
respectivo.

Conectar el matraz a lo parfe central del extractor:
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13.

14,

15,
16.

18.

19.

20.

21.

Separar el refrigerante de bolas e introducir el dedal
con la muestra en el axractor.

Agregar aproximadamenie 150 - 200 ml de solven-
te al extractor vy a la vez transferir la totalidad de
solvente del frasco descrito en el numeral 10 al equi-
po de exiraccion y lavarlo con aproximadamente 50
ml y agregarlo al equipo de extraccién

Abrir el puso del oguo por el refrigerante de bolos.

Encender lo estufa parg iniciar el proceso de exirac-
cién

Este proceso debe durar aproximadamente una hora
después de que el solvente que se encuentra en la
parte central esté totalmente incoloro, momento en
el cual se inicio el desmontaje del analisis, apagan-
do lo estufa.

Separar cuidadosomente el matraz del extractor, y
luego retfirar el refrigerante para extraer el dedal.

Conectar nuevamente todo el equipo de extraccion,
prender la estufa y separar el solvente del aceite
extraido.

Seguir los pasos mencionados para separar los equi-
pos de extraccién y retiror el solvere recuperado.
Solo en este mamento cerrar el paso del aguo de
refrigeracién.

Llevar el matraz con la muestra de aceite al horno
de calentamiento hasta la total eliminacién del sol-

vente remanente {aproximadamente dos horas).

22. Transcurrido este fiempo, pasar el matraz al deseca-
dor con silica gel paro retirar totalmente la hume-

dad.

23. Dejor la muestra en el desecodor hasta el enfria-
miento total y pesar el motraz en la balanza analiti-
ca, registrando este valor en el formato respeclivo.

4.5.6 Cdlcylos

Realizar los siguientes cdlculos para determinar el por-
centaje de aceite en base himeda, (% BH), el porcentaje
de aceite en base seca, (%BS) v el porcentaje de aceite
en base seco no aceitosa (%BSNA):

muestro seco = peso cépsula con muestra seca — pesc cdpsula vacia

aceite exfraido = peso balén con aceite — peso balén vacio

%BH = peso aceite extraldo  x 100
peso muestro inicial

%BS = pesc aceite extraide  x 100
peso muestra seca

%BSNA = pesc oceite exirgida x 100
peso muesfra seca - pesc aceite extraido
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4.6 RACIMOS MAL DESFRUTADOS

OBJETO: Cuantificar los racimos mal desfrutados a lo salida del tomber desfrutador.

4.6.1 Generalidodes

+ Se considera racimo mal desfrutado, aquel que
contenga un 25% (un cuaro de racimo) o mds de
frutos adheridos.

+ Hoy que ser especialmente precavidos con el manejo
del hacha, que se utiliza parg rajar los racimos vacios.

4.6.2 Procedimiento onolitico

1. Coda media hora, se hace un conten de 100 racimos

vacios, revisando cuidadosamente cada una de ellos
para evaluar los que tengon fruto en uno proporcién

mayor a la sefalade, las que se contabilizan como
racimos mal desfrutados.

2. Registrar el valor de racimos mal desfrutados en el
formato respectivo, indicando también el esterilizador
del cual proceden asi como la hora def andlisis.

4.6.4 Caleulos

Aplicar la siguiente férmula:

% Rocimos mal desfrutados = # rocimos mal desfrutados % 100
# rocimos vacios contados
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5. PRENSADO

5.1. ACEITE EN FIBRAS

QOBJETO: Determinar la cantidad de aceite que se pierde en las fibras que salen del prensado.

511
T.

Generolidades

Conservar el recipiente en el cual se depositan las
muestras tomadas limpio, seco y bien tapado.

Es muy importante mantener la frecuencia de
muestreo establecida para este andlisis, que es
necesario en el control de proceso.

Identificar adecuadamente los balones o matraces
y las cdpsulas utilizadas en los procesos de extrac-
cién para evitar confusiones.

Al pesar en la balanza capsulas, mairaces, crisoles
y olros equipos, estos deben encontrarse limpios,
secos y a temperatura amhbiente, ya que pesar
equipos calientes, trae grandes errores en los
célculos.

Si se tiene mas de una prensa se debe realizar este
andlisis para cada une de ellos.

5.1.2 Elementos, materiales y equipos

Los elementos y el méfodo que se describen a continua-
cién corresponden a lo determinacién del contenido de
oceite utilizande un aparote SOXHLET. Un procedimien-
to alternativo, utilizando un aparato DEAN STARK, se des-
cribe en el Anexo 5.

Balanza analitica con exactitud al miligrame.
Horno de secamiento

Desecadores con silica gel

Estufa

Cépsula de porcelana

Mairoz o balén aforado de 250 ml, de fondo plano
Extractor Soxhlet, volumen nominal 100 mi
Refrigerador de bolas segaon Allihn

Dedales para exdraccién

Algadén

Papel filiro o servilletas
Pinzas pora balén aforado
Manguera de lafex
Cuchiilo

5.1.3 Reactivos

Solvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanca,
fraccion ligera, etc.)

5.4 Procedimiento analitico

1.

Una muestra de aproximadamente 1.000 g debe
ser fomada cada hera de fres puntos de la descargo
de fibras de las prensos, dos laterales y uno supe-
rior, para garantizar una muestra representativa.

Esta muestro debe ser depositada en un recipiente
limpio y seco destinado para fal fin, e! cual siempre
debe estar tapado para evitar pérdidas de hume-
daod.

Al finalizar el turne o el procese, segdn se tengo
establecide, el laboratarista debe cuartear el total
de la myestra obtenida, hasta obtener una muestra
fina! de aproximadamente 2.000 g, la cual es lleva-
da al laboratorio.

Pesar una capsula limpia y seca, debidemente mar-
cada. Registrar este peso en el formato respectivo.

De la muestra tomada del proceso cuartear y pesar
aproximadamente 10 g de fibras en la balanza ana-
litica. Estas fibras ageben estar libres de clmendras,
almendras rotas, cdscaras y ofros materiales, ya que
estos afectan lo precisién del andlisis realizado. Re-
gistrar este valor en el formato respactivo.

Levar lo cépsulo ol homo de calentamiento o una
temperatura de 105°C hasta obtener peso constan-
fe (aproximadamente 6 horas) y registrorlo.
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10.

11.

12.

13.

14.
15.

16.

17.

18.

Después de alcanzar el pese constante fransterir la
capsula de porcelana con la muestra al desecador
hasta obtener un total enfriamiento (aproximadamen-
te 30 minutos).

En todo caso el secamiento debe reclizarse hasta
obtener un peso final constante, por lo tanta, el tiem-
po de secado recomendado, debe ser establecide o
cada planto de beneficio primario.

Pesar la cépsula con la muestra seca, registrando
este valor

En un dedal de extraccién, de tamofo odecuado
para el equipo Soxhlet utilizado, colocar la muestra
de lo cépsula cuidadosamente, evitando tener pér-
didas de fibras secas.

l.uego colocar un trozo de algodén, para evitar que
la muestra se salga del dedal al mezclarse con el
solvente.

Si se tienen equipos de extraccién ocupados con otras
muestras, introducir el dedal en un frasce de 500 ml
con 150 ml de solvente para iniciar le separacién
del aceite. De esta manera se economiza fiempo.

Pesar un matraz fondo plano de 250 ml limpio v
seco, anotando el nimero del matraz en el formato
respectivo.

Conectar el matraz a la parte central del extractor.

Seporor el refrigerante de bolos & introducir el dedal
con la muestra en el extractor.

Agregar aproximadamente 150 - 200 ml de solven-
te al extractor, y a la vez traspasar la fotalidad de
solvente del frosco descrito en &l numeral 12 ol equi-
po de extraccién.

Abrir el pasc del agua a fravés de la conexidn infe-
rior def refrigerante de bolas.

Encender lo estufa para iniciar el proceso de extrac-
cién.

Este proceso debe continuar aproximadamente una
hora después de que el solvente que se encuenira
en la parte central, esté totalmente incoloro, mo-

20.

21,

22.

23.

24.

25.

mento en el cual se apaga la estuta y se inicia con el
desmontaje del equipo.

Separar cuidadosamente el matroz del extractor v
retirar el refrigerante para extraer el dedal.

Conectar nuevamente fodo el equipo de extraccion,
prender la estufa y recuperar la totalidad del solven-
te del aceite extraido.

Apagar la estufa y retirar de ella como minimo el
conjunto matraz-exiractor. Seporor el extractor del
matraz y recuperar el solvente. Solo en este momen-
to cerrar el paso de agua.

Llevar el matraz con la muestra de aceite al horno
de calentamiento hasta la total eliminacién del sol-
vente remanente (aproximadamente dos horas).

Transcurrido este tiempo, pasar el matraz al deseca-
dor con silica gel, para retirar totalmente la hume-
dad (aproximadamente 30 minutos).

Dejar la muestra en el desecador hasta el enfria-
mienio total y pesar el matraz en la balanza anoliti-
ca, registrando este valor en el formato respectivo.

5.1.5 Cdlculos

Realizar los siguientes célculos para determinar el por-
centaje de acette en base himeda, (% BH), el porcentaje
de aceite en base seca, (%BS) y el porcentaje de aceite
en base seca no aceitosa (J%BSNA):

muestro seco = peso capsula con muestra seca — peso cdpsula vacio

aceite extraido = peso balén con aceite - peso balén vacio

%BH

%BS

Y%BSNA

= peso oceite extraide x 100

peso muestro inicial

= peso oceite extralde x 100
peso muestra seca

peso aceite extraido x 100

peso Muestra seca — peso oceife extraldo
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5.2, HUMEDAD EN FIBRAS

OBIETO: Determinar la humedad en las fibras que salen del prensado.

5.2.1 Generalidades

Para el almacenamiento de muestras que requieran and-
lisis de contenido de agua, se deben ufilizar recipientes
cerrados que minimicen la pérdida de agua por contacto
con el medio ambiente.

5.2.2 Elementos, matericles y equipos

Balanza analitica con exactitud ol miligramo
Cdpsula de porcelana

Homo de secamiento

Pinzas pora cdpsuta

Caleuladora

Desecador

5.2.3 Procedimiento analitico

1.

Una muestra de aproximadamente 1.000 g debe
ser tomada cada hora de tres partes de la descarga
de fibra de la prensa, dos secciones laterales y una
superior, para gorontizor uno muestra representati-
va.

Esta muestra debe ser depositada en un recipiente
limpio y seco destinado para fal fin, ! cual siempre
debe estar topado, pora evitar pérdidas de hume-
dad.

Al finalizar el turno, el loboratorista debe cuartear el
total de la muestra obtenida hasta obtener una mues-
tra final de aproximadamente 2,000 g, la cual es
llevada ol laboratorio.

Pesar una cépsula limpia y seca, debidomente mar-
cada. Registror este peso.

De la muestra traida del proceso pesar aproxima-
damente 10 g de fibros en lo balonza analitica. Es
muy importante que estas fibras estén libres de ol-
mendras rofas, cdscaras y ofros materiales, yo que
pueden afectar la precisién del andlisis realizado.
Registrar este valor. Si se ha realizado muestreo para
determinar la canfidad de aceite en fibras, de los
muestras sobrantes de los 2.000 g llevados al labo-
ratorio, se pueden tomar los 10 g requeridos.

Llevar la cépsula al horne de calentamiento a una
temperatura de 105°C, hasta obiener peso constan-
te (aproximadamente 6 horas).

Después de aicanzar el peso constante, transferir la
capsula de porcelana con la muestra ol desecador
hasta obtener un total enfriamiento {oproximadamen-
te 30 minutos),

En todo caso el secamiento debe realizarse hasta
obtener un peso final constante, por fo tanto ef tiem-
po de secado recomendudo anteriormente debe ser
revisado para cada plonta de beneficio primario.

Pesar la cdpsula con la muestra seca registrando
este valor.

5.2.4 Célculos

Realizar el siguiente cdlculo:

% Humedad = peso muestra Iniciol - peso muestro seca x 100

peso muesira inicial
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5.3. ACEITE EN NUECES

531
1.

Generalidades

Las nueces que se seleccionen para ser montadas
en el extractor, deben ser nueces enteras, que no
presenten roturas de ninguna indale, ya que se pue-
de llegar a extrcer el aceite de la almendra, alterén-
dose considerablemente el andlisis.

No se recomiendan secados excesivos a las nueces,
ni con el horno de calentarniento, ni con el horno
microondas, porgue con el calor recibido, las al-
mendras exudan su aceite.

5.3.2 Elementos, matericles y equipos

Balanza analitica con exoctitud ol miligramo.
Horno de secamiento

Desecadores con silica gel

Estufa

Matraz o balén aferado de 250 ml, de fondo plano
Extroctor Soxhlet de volumen nominal 100 ml
Refrigerador de bolas segun Allihn

Pinzas para capsula

Caleuladora

Desecador

3.3 Procedimiento analitico

Una muestra de aproximadamente 1.000 g debe
ser tomada cada hora de tres partes de la descargo
de fibra de lo prensa, dos seccionas laterales y una
superior, para garantizar una muestra representati-
va.

Esta muestra debe ser depositada en un recipiente
iimpio y seco destinado para tal fin, el cual siempre
debe estar topado, para evitar pérdidas de hume-

dad.

Al finalizar el tumo o el proceso de! dia, segun se
tenga establecido, el laboratoriste debe cuartear el
total de la muestra obtenida, hasta obtener una
muestra fingl de oproximadamente 2.000 g, la cual
es llevada al laboratorio.

10.

11.

12,

13.

14.
15.

16.

De la muestra de las prensas que operen en cada
turno, extraer partes iguales de nueces en buen es-
tado. Como se menciond, estas nueces no deben
presenfar roturds.

Pesar una capsula de porcelana limpia y seca. Re-
glistrar este valor

Pesar aproximadamente 50 g de los nueces selec-
cionadas con anterioridad y anotar su peso. Si se ha
realizado muestrec para determinar la cantidad de
aceite en fibras, de las muestras sobrantes de los
2.000 g llevados al Laboratorio, se pueden tomar
los 50 g requeridos.

Secar lo muestra hasta obiener pesc constante en el
horno de calentamiento a una temperaturc de
105°C., méximo una hora, No se recomiendan fiem-
pos mayores porque el oceite de polmiste puede
exudar,

Llevar lo cépsula al desecador hasta que se com-
plete un total enfriamiento, aproximadamente unos
30 minutos.

Pesar lo capsulo en la balanza analftica y registrar
este peso.

Si se tienen equipos de extraccién ocupados con ofras
muestras, introducir el dedcl en un frasco de 500 ml
con 150 ml de sclvente para inicicr la separacion
del aceite. De estn manera se economiza tiempo.

Colocar algodén suficiente en el fondo de la parte
central de! extractor.

Pesar un matraz limpio y seco registrando el peso y
el nimero del balén en el formato respective y co-
nectarle al equipo de extraccion.

fntroducir las nueces sobre el algodén que se en-
cuentra en la parte central del equipo soxhlet y ver-
ter aproximadamente 150 - 200 ml de solvente al
frasco para realizar un enjuague y transferir la tota-
lidad al equipo de extraccién.

Abrir el paso del agua por el refrigerante de bolas.

Encender la estufa para iniciar el procese de extrac-
cidn

Este proceso debe durar una hora después de que
el solvente que se encuentra en la parte central, este
totalmente incelore, momento en el cucl se inicia
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18.

19.

20.

21.

22.

con el desmontaje del andlisis, apagonde lo estufa.

Separar cuidadosamente el matraz del extractor y
luego retirar el refrigerante, para extraer las nueces.

Conectar nuevamente todo el equipo de exiraccion,
prender la estufa y separar el solvente del oceite
extraido.

Seguir los pasos mencionados anteriormente para
separar los equipos de extraccidn y retirar el solven-
te recuperado.

Llevar el matraz con la muestra de aceite al horno
de calentomiento hosto obtener peso constante y de
esta forma la total eliminacién del sclvente rema-
nente (aproximadamente dos horas).

Transcurrido este tiempo, pasar el matraz al deseca-
dor con silica gel paro retiror totalmente fa hume-
dad (oproximadamente 30 minutos).

Dejar la muestra en el desecodor hasta el enfria-
miento total y pesar el matraz en la balanza analiti-
ca registrando este valor en el formato respectivo,
momento en el cual se da por terminado ef andlisis.

5.3.4 Célculos

Realizar los siguientes cdlculos para determinar el por-
centaje de aceite en base himeda, (% BH), el porcentaje
de aceite en base seca, (%BS) y el porcentoje de oceite
en bose seca no aceitosa (%BSNA):

muesira seca = peso <dpsula con muestra seco — peso cdpsula vacia
aceite extraido = peso baldn con acelte - peso bolén vacio
%BH = peso_aceite extraido  x 100

peso muestra inicial

%BS = peso aceite extraido_x 100
peso muesfra seca
WBSNA = peso aceite extraido x 100

peso muestra seca — peso aceite extraido
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5.4 NUECES ROTAS NE FIBRAS

OBIETO: Determinar el porcentoje de nueces rotas durante el prensado.

5.4.1 Generalidades

.

Este andlisis es complementario al de aceite en fi-
bras descrito en 5.1 y sirve para evaluar el grado de
rompimiente de los prensos.

Para una mayor comprensién del andlisis a realizar,
tener claro el concepto de nuez entera, nuez rota,
almendra adherida a la céscara, almendra enterg,
aimendra rota y céscara. A continuacion se aclaran
estas definiciones:

Nuez Entera: Es aquella que conserva su cdscara en
perfectas condiciones y no presenta rompimientos de
ninguna especie.

Nuez Rota o Quebrada: Es aquella que sufrid rom-
pimiento y separacién de su cdscara.

Almendra Entera: Es aquello que por efecto de la
presion, se sepord de lo tofolidad de lo céscora, con-
servandose ella en perfectas condiciones.

Almendra Rota: Es aguella que por efecto de la pre-
sién, se separd de lo totalidad de la cascara, y
adicionalmente sufrié pérdidas o rompimiento en ella
misma,

Céscara: Son partes que se desprendieron de las
almendras y que se pueden encontrar en grandes o
pequefios trozos, ¥ que no presentan almendras ad-
heridas.

5.4.2 Elementos, materiales y equipos

Balanza o gramera de capacidad de 2500 g
Vaso de precipitados plastico de 1000 ml
Martillo

Bandeja grande

Tazas pldsticas

Calculadora

5.4.3 Descripcion de la actividad

1.

Una muestra de aproximadamente 1.000 g debe

ser tomada cada hora de tres partes de la descarga
de fibra de la prensa, dos secciones laterales y una
superior, para garantizar une mueskra representoti-
va.

Depositar la muestra en un recipiente limpio y seco
destinado para tal fin, que siempre debe estar tapa-
do para evitar pérdidas de humedad.

Al finalizar el turno o el proceso del dia, segun se
tenga establecido, el laborotorista debe cucrtear el
iotal de lo muestra obtenida hasta obtener una mues-
tra fina! de aproximadamente 2.000 g, la cual es
llevada al Laboratorio.

Si se ho realizade muestreo para determinar la can-
tidod de aceite en fibras, de las muestras sobrantes
de los 2.000 g llevados al Laboratorio, se pueden
tomar los 500 g requeridos.

Pesar en la gramera, aproximadamente 500 g de
fibra o torta de los prensas en un recipiente plastico
de 1.0C00 mi de capocidad.

Esparcir sobre una bandeja la fibra pesada.

Pesar dos (2) tozas pldsticas vacias limpias y secas
en la gramera. Registrar estos valares en el formato
respectivo.

Revisar cuidadosamente, parte por parfe foda ia fi-
bra seleccionada, separando en una toza las nue-
ces enteras y en ofra taza las nueces rotas, las al-
mendras adheridas al cuesco, las almendras ente-
ros, las almendras rotas y las cascaras.

Anctar el peso del contenido de cada una de las
tazas en el formato respectivo, teniendo la precau-
cién de descontar el peso de la tazo vacia.

5.4.4 Calculos

Aplicar la siguiente férmula:

% MNueces rotas =

Pese nueces rotps x 100

Pesa {nueces rolus + alm. rofas + alm. enteras + cascaras) + peso nueces enferos
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6. CLARIFICACION

6.1 ACEITE EN AGUAS LODOSAS

OBJETO: Determinar la cantidad de aceite contenideo en las

6.1.1
1.

Generalidades

El andlisis que se describe a continuocién, es apli-
cable a todos los efluentes liquidos del proceso en
que se desee determinar ei contenide de aceite.

Por tratarse de muestras liquidas, es muy importante
gue los recipientes usados al inicior el muestreo
estén completamente secos.

Recordar siempre que el aceite tiende o seporarse
en los recipientes donde se almacena, por lo tanto
se recomienda ogitarlos vigorosamente anfes de
extraer los muestras de los recipientes.

No tomor las muesiras en recipientes plasticos, ya
gue el oceite se adhiere a los paredes.

6.1.2 Elementos, materiales y equipos

Los elementos y el método que se describen a continuo-
cién corresponden a la deferminacion del contenido de
aceite utilizando un aparato SOXHLET. Un procedimien-
fo alfernativo, utitizando un aparato DEAN STARK, se des-
cribe en el Anexo 5.

+*

Balanza analitica con exactitud al miligramo.
Horne de secamiento

Desecadores con silica gel

Estufa

Cépsula de porcelana

Matraz o balén aforado de 250 ml, de fondo plano
Extractor Soxhlet, volumen nominal 100 ml
Refrigerador de bolas segdn Allihn

Dedales paro extraccidn

Algodén

Papel filtro o servilletas

p—

j—

aguas lodosas.

Pinzos para balén aforado

Manguera de lafex

Cuchillo

.3 Reactivos

Solvente

.4 Procedimiento anolitico

En un recipiente limpio y seco, tomar une muestra
de aguas lodosas de aproximadamente 200 ml, codo
hora durante el proceso.

Siempre que se agregue und nueva muestra se debe
agitar el recipiente vigorosamenle, para homoge-
neizar la totalidad del liquide.

Al finalizar e} turno o el proceso, segin se tenga
establecido, el operario de laboratorio debe reco-
ger el recipiente con la muestra y llevarlo para su
posterior andlisis.

Pesar una cdpsula limpia y seca con papel filtro y
algodén, los cuales absorberdn el agua lodosa, evi-
tando que ol secar la muestra, ésta se pegue a lao
cdpsula. Registrar este valor en el formato respecti-
vo.

Agitar vigorosamente el recipiente y pesar aproxi-
madamente 50 g de la muestra obtenida, veriendo
cvidadosamente el liquido, el cual debe empapar
el algodén dispuesto en la cdpsula. Registrar este
valor en el formato respectivo.

Llevar la cdpsula con le muestra al homo de seca-
miento a fos 105°C hasfa alcanzar peso constanie
{aproximadomente 10 horas).

En todo caso, el secado debe realizarse hasta peso
constante de la muestra seca, lo cual se logra cuan-
do la muestra ha perdido totaimente el contenido
de oguo.
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10.

1.

12

13.

14,
15.

14.

17.

18.

19.

20.

Sacar la cdpsula e introducirla en el desecador has-
ta que se obtenga un enfriamiento completo {aproxi-
madamente 30 minutos).

Luego de este lapso, pesar la capsula en la balanza
analitica. Registrar este valor en el formato respecti-
vO.

Separar cuidadosamente el papel filtro que contie-
ne la muestra seca de la cdpsula, doblarla hacien-
do un rollo & introducirla en el dedal de extroccién.

Taponar con algedén para evitar que lo muestro se
salga del dedal of mezclarse con el solvente.

Si se tienen equipos de extraccién ocupados con otras
muestras, intreducir el dedal en un frasce de 500 ml
cen 150 ml de solvente para iniciar la separacién
del aceite. De esta manera se economiza tiempo.

Pesar un mairaz fondo plano limpio y seco, anotan-
do el nimero del balén en el formato respective.

Conectar el matraz a la pare central del extractor

Separor el refrigerante de bolas e introducir &l dedal
con la muestra en el extracior.

Agregar aproximadamente 150 - 200 ml de solven-
te al extractor y a la vez traspasar la totalidad del
solvente del frasco descrito en el numeral 12 al equi-
po de extraccién y conectar el refrigerante de bolos.

Abrir el paso del agua a través de la conexién infe-
rior del refrigerante de bolas.

Encender la estufa, para iniciar el proceso de ex-
tracecién

lUna vez el solvente confenido en la parfe central del
extractor Soxhlet esté completomente translicido, se
debe continuor el proceso de extroccién por una hora
mas. Iniciar el desmontoje del andlisis opagando la
estufa.

Separar cuidadosamente el matroz del extractor y
retirar el refrigerante para extraer ef dedol.

21. Conectar nuevamente todo el equipo de extraccién
prender la estufa y recuperor la totalidad def solven-
te sin dejar quemar la muestra.

22. Apagor la estufa y retirar de ella como minimo el
conjunto matraz-extracter. Separar el extracior del
matraz y recuperar el solvente. Solo en este momen-
to cerrar el paso de agua.

23. Llevar el matraz con la muestra de aceite al horno
de calentamiento hasta la total eliminacién del sol-
vente remanente (aproximadamente 2 horas).

24, Transcurrido este tiempo, posar el matroz al deseca-
dor con silica gel para refirar totalmente la hume-
dad {oproximadamente 30 minutos).

25. Dejor lo muestra en el desecador hasta el enfria-
miento total y pesar el matraz en la balanza analiti-
ca, registrando este valor en el formato respectivo..

6.1.5 Célculos

Regiizar los siguientes cdlculos para determinar el por-
centaje de aceite en base himeda, (% BH), el porcentaje
de oceite en base seca, (%BY) y el porcentaje de aceite
en base seca no aceitosa (JBSNA):

rmuesira seca = peso capsula con muestro seco — peso cépsula vacia

aceite extraido = peso balén con oceite — peso balén vacic

%BH = peso aceite extraide x 100

peso muestra inicial

%BS

peso aceite extraido x 100

peso muestra seca

%BINA x 100

peso aceite extroido
peso muesira seca — peso aceite extraido
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6.2. HUMEDAD EN AGUAS LODOSAS

OBJETO: Determinar el contenido de agua en las aguas lodosas 6 efluentes liquidos.

6.2.1 Generalidades

Este andlisis permite conocer el porcentaje de agua en
cualquier efluente de la planta de beneficio y de esta
manera poder llegar a tener algin control en la cantidad
de agua agregada en lo dilucién del aceite.

6.2.2 Elementos, materioles y equipos

+ Balanza analitica con exactitud al miligramo

+ Cépsula de porcelana

+ Horne de secamiento

+« Pinzas para cdpsula

+ Colculadoro

+ Desecador con sflica gel.

6.2.3 Procedimiente analitico

1. En un recipiente limpio y seco, fomar una muestra de
aproximadamente 200 ml cada horo de proceso du-
rante el turno.

2. Siempre que se agregue una nueva muestra se debe
agitar vigorosamente el recipiente para homogenei-
zar la totalidad del liquido.

3. Al finalizar el turno o el proceso del dia, segin se
tenga establecido, el operario de laboratorio debe
recoger el recipiente con la muestra y llevarlo para
su posterior andlisis.

Pesar una cépsula limpia y seca con popel filiro y
algoddn, los cuales absorberdan el agua lodosa, evi-
tando que al secar la muestra, ésta se pegue a lo
capsula). Registror este valor en el formato respecti-
vo.

Agitar vigorosomente e recipiente v pesar aproxima-
damente 50 g de la muestra obtenida, vertiendo cui-
dadosamente el liquido, el cual debe empopar el
algoddn dispuesio en la capsula. Registrar este valor
en el formato respectivo.

Llevar al horno de secamiento o 105°C lu cépsula
con la muestra hasta obtener pese constanie {(oproxi-
madamente durante 10 horas).

Después de alcanzar el peso constante fransferir la
capsula de porcelana con la muestra ol desecador
hasta obtener un total enfriomiente {aproximadomente
30 minutos).

. Una vez transcurrido este tiempo, pesar o cdpsula en

la balunza analftica. Registrar este valor en el forma-
to respectivo.

6.2.4 Célculos

Realizar los siguienies cdlculos:

% Humedad = peso muestrq Inicigl - peso muestro secq x 100

peso muestra inicial
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7. TRITURACION

7.1. PERDIDAS DE ALMENDRAS

OBIJETO: El objetivo de este célculo es determinar la cantidad de almendras pérdidas en los diferentes puntos del
procesa,

7.1

1.

7.1

Generalidades

El procedimiento que se describe a continuacién, es
aplicable para todos los eguipos dal proceso de re-
cuperacién de clmendra tales como: tambor puli-
dor, ciclén de fibras, ciclon de polvos, ciclén de cds-
caras, hidrociclones, efc.

Por tratarse, casi todos los casos de muestras con
gron contenido de olmendras, es bostante tedioso
la separacién manual de los componentes, pero si
se quiere una buena exactitud, esto es absolutamente
necesario.

2 Elementos, motericles y equipos

Recipiente plésticos

Balanza de platillo o grarera de 2.500 g
Tazas plasticas

Vaso de precipitados plésticos de 1000 m
Bandejo meidlica grande

Calevladora

Merillo

Cuchillo

7.1.3 Descripcién de la actividad

1. En un recipiente limpio y seco, tomar una muestra de

aproximadamente 1000 g cada hora, preferiblemente
a la solida de cada purio.

Cada vez que se fome unc nueva muestra, es muy

imponrtante homogeneizar la totalidad acumulada.

Al finalizar el tumo, el operario del laboratorio debe
cuartear la ruestra obtenida hasta conseguir un re-
manente de aproximadamente 4.000 g, que son lle-
vados para su posteriar andlisis.

Pesar en lo balanza de platilio 500 g de lo muestra a
analizar (bien sean céscaros, polvos, fibras, cdsco-
ras del hidrociclén, etc).

. Esparcir la muestra pesada en la bandeja de andlisis.

. Registrar en el formato respectivo el peso de ios reci-

pientes gue se van a usar, que deben estar limpios y
secos. Este valor se utilizardé como tara.

Separar cuidadosamente y a la vez closificar en reci-
pientes separados las almendras enteras, los almen-
dras rotas, las nueces rotas y los nueces enteras, si
las hay.

En el coso de las nueces rotas y las nueces enteras,
partir con la ayuda del maorfillo las nueces, deposi-
tando en los recipientes Gnicamente las almendras,
desechando las cdscaras.

Pesar cada uno de los recipientes con las almendras
clasificandolos como almendras rotas & quebradas,
enferas, con céscara adherida y nueces, registrando
este valor en el formato respectivo.

7.1.5 Célculos
Aplicar lo siguiente formula:

% Almendra perdida =_pesc almendros con _recigiente -peso recipiente

Peso inicial muestra
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8. CONTROL DE CALIDAD DEL ACEITE

8.1. PREPARACION DE LA MUESTRA

8.1.1 Generalidodes

1.

La muesira se debe fomar en un recipiente apropia-
do limpio, seco y debe contar con un tapédn, que
debe ser reemplazado con cierta frecuencio paro
evitar que el aceite fome o adquiera humedad del
medio ambiente.

Lo muestra final para el andlisis se debe preparar
diariamente, tomando cada vez contidades simila-
res de 250 ml, en intervalos regulares de cado dos
horas durante el proceso o durante el iempa de lle-
nado del carrotanque, mezclunde completamente
los muestros fomadas y llenando un vaso para mues-
tra de 2.000 mi con tapa.

Para prevenir pérdida de humedad y evitar el riesgo
de axidacién las determinaciones se deben levar a

cabo en el siguiente orden:

+ Contenido de humedad

+ Valor de peréxides

+ Impurezas

» Contenido de dcidos grasas libres

Pora el contenido de humedad, valor de peréxido e
impurezos se debe ablandar la muestra con un ca-
lentamiento suave (no fundin) y homogeneizar com-
pletamente en el case que la muestra este sélida.

Para todas las otras determinaciones, la muestra debe
ser bien mezclada y completamente liquida antes
de pesarse. £l calentamiento debe ser suave y no
debe exceder de 55°C. Tompoco debe prolongarse
este calentamiento porque puede conducir o resul-
tados falsos.
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8.2 ACIDOS GRASOS LIBRES

OBJETO: Determinar el porcentaje de écidos grosos libres (A.G.L.) del aceite obtenido en el proceso o despachado.

8.2.1 Generalidades

1. El método descrito a continuacién se basa en el uti-
lizedo por el PORIM.

2. El valor de acidez expresa el peso en mg de hidréxi-
do de sedio requeride para neutralizar un gramo de
material graso. El porcentaie de A.G.L. es expresa-
do convencionalmente de acuerdo con el aceite asf:

PESCO MOLECULAR

ACEITE

EXPRESADC COMO

3. El contenido de A.GL. en el aceite de polma es el
porcentaje (%) de acido palmitico en la muestra.

4. El principio de la determinacién consiste en que una
masa conocida de aceite es disuelta en etanol neu-
tralizado y los A.GL. son neutralizados con dlcali es-
tandarizado.

8.2.2 Elementos, materiales y equipos

+ Balanza analitica con precisién al miligramo

+ Erlenmeyer, de 250 ml

+ Bureta de 25 m|

« Frascos de vidrie paro muestra.

+ Agitadores magnéficos

+ Plancha de calentamiento con agitacién o estufa eléc-

trica
+ Vidrio de Cerén
+ Frascos cuentagotas
+ Probeta de 100 ml

+ Calculadora

8.2.3 Reactivos

+ Hidréxido de sedio o de potasio estundorizado, 0.1N

»

Etanol al 95%

+ Solucién de indicador de fenolftaleing al 1% en etanol
al 5%

8.2.4 Procedimiento analitico

1. Lo muestra debe estar bien mezclada y totalmente
liquida antes de ser pesada.

2. Tarar un erlenmeyer de 250 ml limpio y seco en la
balanza analifica.

3. Colocar en el erlenmeyer de 5 a é g de aceite.

4. Medir en una probeta 50 ml de etanol ¢l 95% (volu-
men/volumen) previemente neutralizado y agregar-
los ol aceite pescdo.

5. Calentar a 40 - 50 °C, usando una plancha de co-
lentamiento, la cual debe estar separada con una
malla de asbesto o en el vidrio de CERAN del frasco
que contiene el hidréxido de sodie, para asegurar
que de esta forma no hallan cumentes significativos
de temperctura en 'a solucién standard.

6. Cuando aparezcan las primeraos gotas de ebullicién
de la solucién, agregar cinco gotas de fenclftaleina
al 1% e introducir un agitador magnético en el
erlenmeyer.

7. Detfener el calentamiento, agitar suavemente vy titu-
lar gota o gote con hidréxido de sadio 0.1 N estan-
darizado, hasta lograr un ligero pero definido cam-
bio de coler en el indicador. Este color debe perma-
necer por 30 segundos.

Les siguientes medidas se deben adopter pora obtener
una buena precisién en la determinacién de la acidez:

¢ Los alcoholes supericres tal como el isopropancl di-
suelven el aceite completamente y esto conlleva un
gran riesgo de sapoenificacion, especialmente a al-
tas temperaturas y con agitacién vigorosa. Por esto
son importantes los condiciones de titulacion con
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cuolquier solvente usado.

+ Se considera suficiente un calentamiento moderado
de la mezcla muestra - solvente durante la titulacién,
55 a 60°C méximo.

+ Agitacién suave para evitar que entre bidxido de
carbono a la mezcla, El uso de erlenmeyer de 250
ml también minimiza la introduccién de CO,

+ Es necesario fitular rdpidamente para evitar un ca-
lentamiento prolongade, lo que puede resultar en
una saponificacién.

8. Registrar el volumen de hidréxido de sodio o potasio
consumido durante la titulacién.

8.2.5 Cdleulos

Lo acidez o acidos grasos libres (A.G.L.) en el aceite de

palma, es calculada como acido palmitico de la formu-
la:

% AGL = 256 x ¥ x N

donde;

V = Volumen de solucidn de dlcali usade en mililitros
N = Nomglidad de la solucién de hidréxido de sodic o potasio
W

= Peso del oceite en g

El resultado se debe expresar con dos decimales.
Eiemplo:

Determinacion de A.GL. en aceite de palma

V = 4610 ml
N = 0.10
W = 51312 ¢
% AGL = 256 x 6.10 x 0,10 = 3.04%
51312

8.2.6 Repetibilidad

La diferencia entre los resultados de dos determinacio-
nes de la misma muestra llevada a cabo en sucesion
rdpida por un mismo analista, no debe exceder 0.02%
de acidez para contenidos de A.GL. entre 1.5 y 5% y de

{0.004% de acidez para contenidos de A.GL. menores de
1%.

Ejemplo:

3.04 %
3.02% - 3.06%

Acidez calculada =

Acidez permitida =
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8.3. HUMEDAD Y MATERIA VOLATIL

OBJETO: Determinar el contenido de humedad y sustencics voldtiles en el aceite de palma.

8.3.1
1.

Generalidodes

Este método determina lo humedad y materiales
volétiles bajo las condiciones de la prueba.

El reactive de Karl Fischer determina el contenido
de humedod en aceites. Este reacciong
cuaniitativemente con el agua y se usa solomente
para fa determinacidn de pequefias cantidades de
esta. Por su olia reactividad con fo humedad atmos-
férica este no puede ser usado en salones sin acon-
dicionomienio de oire. Lo precision de los resulta-
dos es muy alta pero esto no es necesario para el

contro} normal del procesec. Para la metodologia ver
métodos A.O.C.S.

Es importante que la capsulo se enfrie completa-
mente hosta fa temperatura de lo balanza, vo que
una pequeha desviarion de esio temperatura puede
afectar la precisién y exactitud de la pesada.  Los
platos de vidrio toman un tiempeo apreciable en en-
friarse, especialmente si se coloca un gran nimero
de ellos en el desecador al mismo fiempo. Se re-
guiere aproximadamente una hora para un deseco-
dor lleno.

Lo operocion del horno de calentamiento debe ser
revisada periddicamente. Esto se hace usando un
termémetro colocado en una cdpsula tlena con o
misma cantidad de aceite y ubicade al mismo nivel
en el horno mientras la prueba estd siendo ejecuta-

dao.

la puerta del homeo debe permanecer cerrada du-
rante |6 totalidad de la pruebe. Una vez el horna ha
alcanzado la temperaturc de 103 = 2°C no debe
operarse lo ventilacion del mismo. El homo no debe
ser usado para otros propésitos durante una prue-

bha.

Es conveniente, ol transferir los platos @ mano, usor
guanies de lgodén limpios para proteccién. £n todo
caso se recomienda utilizar pinzas metdlicos pora
crisol.

8.3.2 Elementos, materiales y egquipos

*

Balanza Analitica con precisian ol miligramo

Horno eléctrico requlado a 103 + 2 0C, con termé-
metro adaptado

Cépsula de porcelena

Desecador con silico gel.

Pinzas metdlicas poro cdpsula o crisol
Guantes de algedén

Calculadora

.3 Procedimiento analitico

lo determinacion de la humedad y material voldtil
debe ser el primer ensoyo que se le realiza ¢ la
MUESHTG.

La muestra se debe oblondor con un colentamiento
suave o 55 + 5°C, no dejondo derretir completa-
mente y se debe homogeneizar anfes de tomar la
porcién para el ensayo.

Seque una capsula de porcelana limpia en el homo
a 103+%2°C, durante aproximadamente 15 minu-
tos.

Transcurrido este tiempo sague la capsula del homo
con eyuda de los pinzas v déjela enfrior en el dese-
cador durante 30 - 45 minutos.

Pese la capsula con aproximocién al miligramo (0.1
mg). Registre este valor en el formato respectivo.

Agregue aproximadamente 10 g de aceite a la cép-
sula con la mayar exactitud posible, registre este valor
en el formato respectivo.

Introduzca la cdpsula con la muestra en el horno o
103 =+ 2°C por dos horos y media aproximadamen-
te.

Sague la capsula v déjela enfriar en el desecador,
eproximadomenie 30 - 45 minuios.

Transcurrido este fiempo vuelva a pesar con aproxi-
macién al miligramo y registre e valor en el formato
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respectivo.

10. Redlice los célculos de Humedad y Material Voldtil,
Si este valor excede de 0.3% continle el secado,
introduzeo nuevamente la cépsula al horno de ca-
lentorniento por intervalos de 30 minutos a 103 +2
°C, con enfriamiento en el desecador de silica gel
hasta alcanzar peso constante. En todo caso la dife-
rencia entre dos pesos sucesivos no debe exceder

0.002 g
8.3.4 Célculos

Lo humedad y el material voldtil se expresa como por-
centaje en peso vsande lo férmula:

%H = Wh - Wd
Wb - W

donde:
W= Peso de lo cépsulo
Wh = Peso de la cépsule con aceite
Wd = Peso de la capsula mds aceite después de secado.

Los resuitados se expresan con dos (2) decimales.

8.3.5 Repetibilidad

la diferencia entre los resultados de dos determinacio-
nes hechas simultdneamente o en rapida sucesién por el
mismo analisia no debe exceder de 0.003% para un con-
tenido de humedad y materia voldtil entre 0.04 y 0.30%.
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8.4 HUMEDAD CON DESECADOR INFRARROJO (ANALISIS OPCIONAL)

OBJETO: Determinar la humedad y el material volatil del aceite de palma, en forma rapida y aproximada .

8.4.1 Generalidades

1. Este método genera resultados rdpidos y oportunos,
permitiendo corregir fallos que se presentan en el
proceso, sin defrimentos graves en lo calidad del
aceite producido.

2. Regularmente se deben realizar comparaciones con
el método standard para verificar los resulfodos ge-
nerados por el desecador infrarrojo.

8.4.2 Elementos, materiales y equipos

+ Balanza onadlitica con desecador infrarrojo para me-
dicién de humedad

+ Platillos metdlicos de fondo plano.
+ Pinzas pora cépsulo

+ Guontes

8.4.3 Procedimiento analitico

1. El equipo normalmente debe estar calibrado a una
temperatura entre 105 - 115 °C y un tiempo de se-

cado de 10 a 15 minutos. Se deben seguir las ins-
trucciones del fabricante para el ajuste de los valo-
res.

La muestra se dehe ablonder con un calentamiento
suave o 55 + 5°C, no dejando derretir completa-
mente y se debe homogeneizar antes de tomar la
porcién para el ensayo.

Colocar un plaiillo metdlico seco en la bolanza anc-
litica.

Tarar el equipo, de forma que la pantalla muestre
peso = 0

Agregor aproximadamente 10 g de aceite en &l pla-
tillo.

Oprimir el botén de inicio. Transcurride el fiempo
programado el equipo mostrard el valor de la Hu-
medad y Moteria Voldtil.

Con una buena calibracién de tiempos y tempera-
turas, el equipo no debe mostrar diferencios en dos
decimoles con el método descrito.
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8.5 IMPUREZAS INSOLUBLES

OBJETO: Determinar el porcentaje de impurezas insolubles en el aceite

8.5.1 Generalidades

1. Las impurezas son definidas como los materiales in-
solubles en el solvente utilizado.

2. El principio del andlisis consiste en que el aceite es
disuefto en el solvente, luego es filtrado y las impu-
rezas lavadas con solvente. Posteriormente las impu-
rezos se secan y se pesan.

8.5.2 Reactivos

+  Solvente

8.5.3 Elemenios, materiales y equipos

+ Crisol Gooch de porcelana de didmetro de base in-
terna 20 mm.

Filtro de fibra de vidrio para el crisol Geoch,
Juntas de goma

Hormo de calentamiento

Trompa de vacio por agua con manguera,

Mairaz para vacio fondo plano de 250 ml con deri-
vacién (Kitasato).

> * ¢

¢ Desecodor con silica gel

8.5.4 Procedimiento analitico

1. La muestra se debe mezclar completamente. Si es
necesario, ablandar con un calentamiento suave {no
fundir completamente} y homogeneizar.

2. Cuando se derrite lo muesfra por completo, pueden
acurnularse impurezas en la parte de abajo. Esto
dificuite un poco la homogeneizacién.

3. Colocar un papet de filiro de fibra de vidric en el
crisol Gooch.

4. Lavar con apraximadomente 10 ml de solvente, se-
car o 103 = 2 °C por 30 minutos, enfriar en deseca-
dor y pesar con oproximacién al miligramo. Regis-
trar este valor en el formato respedivo.

5. Pesar aproximadamente 20 g de aceite con preci-
sién al miligramo en un vaso de precipitados de 250
ml fotalmente limpio y seco.

6. Agregar 100 ml del solvente, calentar y ogitar hasta
lograr la fusidén y homogeneizacién completa.

7. Deior cerca de 5 minutos hasta que la materia inso-
luble se hoyo precipitado.

8. Simuldneamente, montar el equipe de vacio v aco-
plar el crisol Gooch con ayuda de los juntas de goma.

9. Aplicar un vacio suave abriendo el paso de agua en
la have {cerca de 300 mm Hg).

10. Usar solvente fresco para transferir el total de aceite
y materia insoluble en el crisol Gooch y lavar con
varias porciones de 10 ml de solvente hasta remover
la fotalidad del aceite.

11. Suspender el vacio con precaucién, remover el crisol
y limpiarlo por fuera con un papel limpio.

12. Secar en el hormo a 103 = 2°C hasta obtener peso
constonte [aproximodamenie 20 minutos} y dejarlo
enfriar en desecador hasta femperatura ambiente
(oproximadamente 20 minutos).

13. Pesar con aproximacién al miligramo y registrar este
valor en el formato respective.
8.5.5 Cdlculos

Las impurezas insolubles se expresan como porcentaje
en peso asi:

risot con impurezas - pese Crisolinicigl x 100
Paso de la muestra de aceite

% Impurezas = peso

Los resultados se deben expresar con tres decimales.
8.5.6 Repetibilidad

La diferencio entre los resultados de dos determinacio-
nes hechas en rdpida sucesion por el mismo analista, no
debe exceder de 0.003% en el valor reportade para im-
purezas insolubles entre 0.002 vy 0.150%.
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8.6 iINDICE DE PEROXIDOS

OBIETO: Determinar el indice de perdxidos en aceite de palma.

8.6.1
i.

Generalidades

El valor del peréxido es una medide de las sustan-
cias que oxidan el yoduro de potosio bajo las condi-
ciones de esta prueba, expresadaos en términos de
milieguivalentes de oxigeno activo por kilogramo.

La muestra se trata con vna sclucidn de deido acéti-
co y cloroformo, ademas de una solucién de yoduro
de polosio. La oxidacién reduce el yoduro a yodo, ¢l
cual se titula con tiosulfato de sodio en solucidn.

Las condiciones de este ondlisis requieren una bug-
na ventilocidn en el laboratorio. Referirse al Anexo 1
para clasificacién de riesgos.

8.6.2 Elementos, moteriales y equipos

*

*

Beaker de 50 ml

Estufa

Balanza Analitica con precisién al miligramo
Probeta de 100 m!

Erlenmeyer

Pipeta de 1 ml

Pinzas para beaker

Cuchara de porcelana

Gafas de proteccién

Balén alorado de 250 m

Balén aforado de 50 ml

8.6.3 Reactivos

Agua destilada y desionizada
Acido acético glacial reactivo analitico
Cloroformo

Yoduro de potasio

*

-

Almidén reactivo analitico

Tiosulfato de sodio 0.01N

8.6.4 Procedimiento analftico

1.

Antes de empezar el pracedimiento, en un beaker de
50 ml anadir esta cantidad de agua desionizada y
ponerla a calentar en lo estufa.

En un erlenmeyer pesar con precisién al miligramo 5
g de aceite de palma y registrar este valor.  Si el
aceite esta frio agitarlo vigorosamente y extraer la
muestro asi, pero no calentar la muestra, ya que se
obtienen resultados erréneos.

En una probeta de una capacidad de 100 ml, medir
30 mi de la solucién de dcido acético ~ cleroformo,
teniendo la precaucién de usar guantes y topabocas
y dando la moyor ventilacién posible ol laboratorio.
Estos 30 ml de solucién de écido acético y clorofor-
mo, depositarlos en el erlenmeyer donde esta ¢l acei-
te.

Agitar el erlenmeyer hasta que la muestra se haya
disuelto completamente en la solucién,

inmediatamente se ha cumplido el paso anterior, en
un beaker de 50 ml, ogregar aproximadamenie 5
ml de agua desionizado y 8 g {12 cucharada} de
yoduro de potasio, hasta lograr que todos los crista-
les del compuesto queden totaimente disuelfos. Con
esta cantidad de yoduro nonmalmente algunos cris-
tales no se disuelven en el ogua, lo cual se com.
prueba observando detenidomente el baaker. Este
punto es el punto optimo de preparacion. Si todos
les cristales se disuelven, agregar ofros 2 g de yoduro
de potasio y agitar hasta lograr el punto optimo de
preparacién (cristales sin disolver).

Con la ayuda de una pipeta graduada medir 0.5 m
de la solucién de yodure de potasio preparada en el
punito anterior y depositarlo en el erlenmeyer que
contiene la muestra de aceite. Desechar el resto de
solucidn de yodure de potasio.

Agitar el erlenmeyer duranite un minuto.

Medir 30 ml de ogua desionizada en una probeta
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10.

1.

12.

13.

14,

de 100 ml de capacidad y agregarlos al erlenmeyer
openos hayo pasado el minuto de ogitacién y agitar
nuevamente otro minuto.

Con la ayuda de unas pinzas socar el beaker que
contiene 50 ml de aguo, el cual desde el paso 1 esta
calentdndose. En este momento el agua desionizado
debe estar en ebullicién, momento en el cual se debe
sacar de la estufa,

Pesor aproximadamente 4 g {una cucharada) de al-
midén reactivo anclitico y agregerlos al beaker con
agua caliente y agitar inmediatamente con la misma
cuchara hasta disolver completamente. Es posible que
se presenten algunos grumos, lo que es normal.

Medir 1 ml de la sclucion de almidén en agua ca-
liente recién preparada y agregorios al erlenmeyer
con la muesira. Desechar el resto de la solucién de
almidén recién preparada.

Llenar una bureta de 50 ml de caepecidad, con
tiosulfato de sodio 0.0TN.

Si en el momento de agregar la solucién de almidén
lo muestra adguiere un coler negro, es sefal de pre-
sencia de perdxides, si no hay color negro no hay
perdxidos por lo tanto el andlisis queda ferminado
en este punto.

Si hay presencia de perdxidos fitular gota a gota con
el tiosulfato de sodio 0.01 N agitando vigorosamen-
te, hasta que el color negro de la muestra desapa-
rezca dando lugar al color amarille inicial de la
muestra.

. Debe hacerse una valoracién en blanco. En esta

valoracién no debe utilizarse més de 0.1 ml de solu-
cidn de tiosulfato de sodio 0.01 N,

16. La valoracién en blance consiste en repetir simylté-

neamente este mismo procedimiento sin utilizar aceite
de polma. Esto es importante si se tiene duda en el
grado de confiabilidad de los reactivos.

8.6.5 Céleulos

Aplicar la siguiente formula:

| = ¥ x N x 1000
W

donde:

I indice de peréxidos

Il

V = Volumen gastado de tiosulfate de sodio 0.01 N
N = Normalidod del tiosulfato de sodiec 0.01 N

W =Peso d& lo muestra de aceite

8.6.6 Preporacién de reacfivos

1.

Acido acética en cloroformo: Usando tapabocas y
gafas de proteccién y la mejor ventilocién posible
medir 150 ml de écido acético y depositarlos en un
balén aforado de 250 ml, después agregar clorofor-
mo hasta la marca del afore. Esta preparacién al-
conzo pora 10 andlisis, momenio en el cual debe
volver a prepararse.

Tiosulfato de sodio 0.071 N: esta solucién se consi-
gue preparada estondarizada en el mercado pero,
si es necesario preparario remitirse al capitulo 15.11.
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8.7 INDICE DE DETERIORO A LA BLANQUEABILIDAD (DOBI)

OBJETO: Determinar el indice de deterioro a la blanqueabilidod del aceite de palma.

8.7.1
1.

Generalidades

El indice de detericro a la blanqueabilidad (DOBI),
es ung medida de la calidad del aceite crudo de
palma que serd sometido ol proceso de blanqueo y
refinacién.

2. Este pardmetro mide la relacién entre los productos
antioxidantes (carotenos) medidos a 446 nm y los
productos de oxidacién secundaria a 269 nm

8.7.2 Principio

El andlisis involucro lo medicién especirofotométrica de
una solucién de una muestra de aceite en iso -~ octano ©
n — hexano (0.5 - 1.0 % en volumen) contra el solvente,

8.7.3 Reactivos

*

1 — 2 — 4 Trimetil pentano (iso — octano) o hexano

8.7.4 Elementos, materiales y equipos

*

Espectrofotometro disponible para ser usado a 269
nmy 446 nm

Matraces fondo plano aforado 10 ml

Vaso de precipitados de 25 y 10 ml

*

Pipeta de 2 m!

8.7.5 Procedimiento

.

Pesar con exactifud al miligramo, 0.100 g de una
muestra de aceite completamente homogeneizada y
derretida, en un matraz oforado de 70 ml. Disolver y
completar hasta la marca can hexano. Lienar la cel-
do de medicién con la solucién de aceite - solvente
y medir los obsorbancias o 269 nm y 446 nm contra
el solvente puro.

Seguir las instrucciones del fabricante para e} mane-
io del equipo.

8.7.6 Interpretacién de fos resultados

DOBI =

Absorbancia g 446 nm

Absorbancia a 269 nm

Exprese el resultado en dos lugares decimoles.

CRSERVALCIONES

VALOR BE DORI
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9. CONTROL DE CALIDAD DE LAS ALMENDRAS

9.1TOMA DE MUESTRAS

OBJETO: Establecer los procedimientos que deben seguirse para la toma de muestras de granos y cereales. Este

andlisis se encuentra referenciado a la Norma ICONTEC 271.

2.1.1 Definiciones

Para los efectos de esto norma se establecen las siguien-
tes:

1. Lote: Contidad especifica de material ya sea empa-
cado en recipientes de caracteristicas y capocida-
des similares o a granel.

2. Productos a granel: Los que no estin empacados.

3. Muestra: Unidad representafivo de uno o verios lotes
que se ulllizon para determiner su conformidod can
los requisites de la Norma carrespondients

4. Muestra parcial: Cierta cantidad de producto toma-
do en un punto de un lote o en un momenfo defer-
minado durante la descarga.

5. Muestra global: La suma de todas las muestras par-
ciales.

6. Muestra reducida: Cantidad obtenida a paortir de la
muestra global por cuarteo cuidadoso v otro géne-
ro de fraccionamiento que, en virtud de su origen,
es representativa del lote,

7. Muesirc para andlisis: Cantidad obfenida a portlr de

la muesire reducida v sobre lo cual se harén los ané-
lisis.,

-

—

.2 Toma de muestras productos arrumados

1. Cuanda se trate de tomar muestras de un arrume
recién conformado donde no sea posible movilizar
la mercancia para efectuar la operacién, se proce-
de a muestrear las 5 caras visibles (5 laterales y unc
superior en Jo siguiente formo: Si por ejemplo 2|
orrume es de 2.000 sacos, of lomofo de la muestia
serd de 125 unidades, como éste tiene 5 caras visi-
bles, se procede o calcular el numero de sacos por
cada cara y las 125 unidades se reparten propor-
cionalmente a éstas, procediendo a escoger
aleatoriomente los sacos a sondear en cado cora.

2,

Seguir siempre la siguiente tabla para determinar el

famaro del lohe lanong de lo muesing

tamafno de la muestra:

La extraccién de las muestras se hace con sondas del
tipo de los liguros siguientes. Es necesario gue lo
longitud de la parte que penetro equivalgo ol menos
a lo mited de lo diogonal del soco. Se introduce lo
sonda en dingone! hasta la mited del saco y se llena
Se introduce la sonde une vez mas, preferentemente
por debajo del saco a lo largo de la ot diagonal,
hasta el cugro infesior. Si se infroduce la sanda indi-
cada en lo Figura 1, se hoce con la venianc hacia

Profundidad del canal: 10

da

Figura 1. Arpén muestrendor (probader obierto).
Medidas en milimelros

obaw en el socoy luego sg (e dao ja vuelta y se flena
Si se utilizo o sondo indicada en o Flgure 2, Ss in-
troduce ésta en posicion carada con lgs oberturas
hacia armbo. Haciende giror el lubao interior, se abre
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Figura 1 Arpén muestreador (probador obiero)

Medidas en milimetros

la sonda y una vez llena, se cierra otra vez.
Inmediatamente después de extraida la sonda se vacia
su contenido en la caja o saco destinado o contener
la muestra global. En algunos casos (por ejemplo
para una determinacién de impurezas) es preciso abrir
el saco antes de sondear. En el caso de tomar mues-
tras de sacos de papel, uno vez exiroidos las mues-
tras, deben cerrarse herméticamente los agujeros
hechos.

Cuondo se toman muestras de lotes pequefos, la

2.1

muestra global debe tener un volumen tal que se
puedon deducir de ella las muestras de expedicién y
de reserva.

.3 Producios o granel

La extraccién de muestras de productos a granel se
hace por sondeos efectuados con regularidad y en
dos tiempos. En el primer tiempo se hunde la sonda
verticalmente lo més posible; en el segundo tiempo
se infroduce la sonda lo més oblicuamente posible
a derecha e izquierda de lo direccién longitudinal
del vehiculo o vagén. Ef nimero de sondeos depen-
de del tarnafio del lote, de acuerdo o lo indicado en
la tabla anterior.

Cuando se necesita obtener una muestra represen-
tativa de un silo, se debe trasegar en su fofalidad ya
que de lo contrario la muestra no es representativa.
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9.2 ACIDOS GRASOS LIBRES

OBIETO: Determinar la acidez en el aceite de almendra de palmo o palmiste.

@.2.1 Generalidades

1.

Los dcidos grasos libres del aceite de palmiste, se
calculan generalmente bien seq como dcide laurico,
y olgunas veces como acido oleico. Es muy impor-
tante definir con los comaradores de aceite, cual
acidez debe calcularse, para de esta manera evitar
confusionss.

Para esta determinacién debe estar siempre dispo-
nible un equipo de extraccién soxhlet.

Cuando se estén separanda el aceite de palmiste
del solvente, tener precaucidn y no dejar guemar e
aceife ya gue se afferan los resulfados.

9.2.2 Equipos, materiales y equipos

*

+

Balanza onalitico con exactitud al miligramo
Estufa eléctrica

Equipo de exiraccion soxhlet completo.
Beoker de 250 m

Erlenmeyer de 250 mi

Agitador de vidrio

Embude

Servilletas

Plancha de calentamiento con agitador
Frasco cuentogotas

Erenmeyer de 1.000 ml con boca esmerilada
Mairaz fondo plane de 250 ml boca esmeritada

Calcviadora

9.2.3 Reactivos

L4

Solvente

9.2.4 Procedimiento analftico

1.

De cado bulto de almendra empacada se debe to-

Acido Léurico:

mar una muestra de aproximodaments 100 g, de
acverde al procedimiento descrito en 9.1

El volumen total de la muestra se mezcle bien y luego

¢l finclizar el turmo o el process, se cuartea hosta
aproximadamenfe 2.000 g siguiendo un méiodo es-
tablecido. Esto constituye la muestra de laboraiorio
y debe ser llevada inmedictamente ol mismo para
su respectivo andalisis.

En el loboratorio se realiza un cuarteo siguiendo el
método de los cuadrantes, hasta alcanzar una mues-
tra finai de 50 g, que es llevado ol molino donde se
tritura completamente.

La muestra molida se deposita en un vase de precipi-
tados de forma clia de 250 mi, y se le agregan
aproximadamente 100 ml de solvente.

Se realiza un calentamiento suave (50 — 60°C) con
agitacién para permitir un répido desprendimiento
del aceite, hosia que empiece a aparecer los prime-
ras burbujas de ebullicion,

La muestra molida con solvente es pasada a través
de un papel filtro en el que se separa la mezcla aceite
- solvente de la masa mclida.

La mezcla aceite - solvente se lleve a un equipo
Soxhlet de extraccién para recuperar el aceite ex-
iraido por la almendra.

Una vez se ho retirado el baldn del equipe de extrac-
cién se vierte el aceite en una cdpsula de porcela-
na, la cual se pone en un horno de colentamiento o
103 °C durante 15 minutes para la evaperacion total
del solvente.

El contenido de A.G.L. se defermina exactamente
igual ol descrito en el numeral 8.2, teniendo en cuen-
ta el t#érminc usado para expresar el contenido de
ceidez, ya sea oleico o laurico.

9.2.5 Calculos

Bl caleulo de % A.GL. se hace usande lo farmula:

%BAGL =_20x VxN
W
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dénde:
V= Volumen del hidréxido de sodio consumido en ml
N = Normalidad del élcali usode
W = Peso del aceite en g

Para calcular los dzidos grasos libras, con base en &l
dcido oleico, se usa lo siguiente férmulo:
287 x V. x N

Acido Oleico: % AGL =
W
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9.4.

IMPUREZAS DE LAS ALMENDRAS

OBIETO: Determinar los impurezas de los clmendros de palma.

%.4
1.

1 Generalidades

Tener claros los conceptos de los elementos gue se
consideran impurezas en las almendras, entre ellos
cdscaras, fibras, piedras y ofros elementos extrofos

2 Elementos, materiales y equipos

Balenza con platillo de 2500 g
Tozas plésticas

Bandeja grande

Martillo

Calculadora

.3 Procedimiento analitico

Pesar en la gramera 2.000 g de almendras de la
muestra recolectada.

Esparcir las almendras sobre la bandeja pora su ins-
peccidn,

% lmpurezas =

Pesar uno toza limpia v seca. Registrar este valor en
e! formato respectivo

Revisar cuidadosamente todas las almendras, sepa-
rando las cdscaras encontradas al igual que las nue-
ces enteras, nueces rofas, piedras y ofros elementos
extrafos.

En el coso de lo nueces enteras y partidas, estas
deben ser golpeadas con el martillo y la almendra
contenida en ella desechada, no asi los céscaras
las cuales son llevadas a la taza.

Pesar la taza con las cascaras y otros matericles en
lo balanza y registrar este valor en el formato res-
pectivo.

9.4.4 Cdlculos

Los impurezas se expresan ccmo porcentaje en peso osh:

Peso lgzo con Jmpurezos - Pesa taza inicial x 100
Paso de lg muestra de almendros
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9.3 HUMEDAD DE LAS ALMENDRAS

OBJETO: Detferminar el contenido de humedad de las almendras de palma de cceite.

9.3.1
1.

Generalidodes

Para asegurar una mejor eliminacion de la hume-
dad contenida en los almendras se recomiendo un
molido fino.

El conlenido de humedad de las almendras empo-
cadas debe esfar enfre 6.5y 7.5.%. Si es mds del
8% puede ocurrir la formacién de moho, v existe el
riesge de desarrollar aflatoxinas que incrementan el
confenide de A.GL. en el aceite de lo almendra.

Esta aprobodo el uso de cuclguier equipe pora el
célculo de la humedad, siempre que no genere una
diferencia mayar de 0.5%, del obtenido con el des-
crito ¢ continuacién.

Se recomienda, que por loc menos 50 g de los al-
mendras sean molidas aungue no se use la totali-
dad de esta muestra para el andlisis. Esto es nece-
sario garg asegurdr que se Seca UNd Muestra repre-
sentafive del material. Para prevenir la pérdida de
humedad, las almendras molidas se colocan en un
pequefic recipiente cerrado antes de pesar.

2.3.2 Elementos, materiales y equipos

*

Balanza Anclitica con precisién al miligramo

Horno eléctrico regulado a 105 “C, con termémetro
cdapfado.

Cépsula de porcelana
Desecador con sllice gel
Pinzas metdlicas
Molino

Tazas pldsticas

%.3.3 Procedimiento analitico

1.

De cada bulto de aimendras empacadas se debe
tomar una muestra de aproximadamente 100 g, de
acverde al procedimiento descrito en 9.1

El volumen tota! de la muestra se mezcla bien y lue-
go ol finalizar el tumoe o el procesc, se cuartea hasta
aproximadamente 2,000 g siguiendo un método
estoblecido. Esto constituye la muestra de laborato-
rio y debe ser llevada inmediatamente ol mismo para
su respectivo andlisis.

En el luboratorio se realiza un cuareo siguiendo el
método de los cuadrantes, hasta alcanzar une mues-
tra final de 50 g, gue es llevada ol melino donde se
tritura completamente

Secor une cépsula de porcelana limpia v seca en el
horno a 105°C durante aproximadamente 15 mi-
nutos.

Transcurrido este tiempo sacar la cépsula cor ayu-
da de las pinzas y dejarla enfriar en el desecador
durante 30 - 45 minutos.

Pesar la cdpsula con aproximacién al miligramo.
Registrar este volor en el formato respective.

Agregar 10 g de almendras molidas a la capsula
con la mayor exactitud posible.

Infroducir la cépsula con la muestra en el homo de
colentamiento a 105°C, hasta obterer peso cons-
tante {oproximodamente 2'% horos).

Sacar la cdpsula y dejarla enfriar en el desecador.
(Aproximadamente 30 minutos).

. Transcurrido este tiempe volver a pesar con aproxi-

mocion al miligramo y registrar el valor en &l forma-
to respectivo.

©.3.4 Cdlculos

Lo humedad se exprese como porcentaje en peso usan-
do la f&rmule:

%l = Peso capsulo+peso almendra Inicicl-peso cap. chmendra seca x 100

Peso almendra lnicia!
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9.5 ALMENDRAS ROTAS

OBJETO: Determinar el porcentaje de almendras rotas contenidas en una muesiro.

2.5

9.5

9.5

.1 Generalidades

En el procesamiento de los almendras se recomien-
da que exista el menor nimerc de almendras rotas,
ya que un elevado ndmero de estas va en detrimen-
to de lo colidod del aceite de palmiste.

Deniro del proceso de la Planto de Beneficio, los
punios que mas influyen en el contenide de almen-
dras rotas son las efopas de prensodo y la tritura-
cion de los nueces.

.2 Elementos, materiales y egquipos

Balanza de plato
Tazas plasticas
Bandeja grande

Calculadora

.3 Procedimiento analitico

De lo misma muestia usado para o determinacion
del contenido de humedad, pesar 1.000 g en la

balanza y registrar este valor en el formato respecti-
vo.

2. Esparcir las almendras scbre la bandeja para su ins-
peccién

3. Pesar una taza limpia y seca. Registrar este valor en
el formato respectivo.

4. Revisar cuidadosamente todas las almendras, sepa-
rando las olmendras rolas. Si alguna de estas pre-
senta cascaras adheridas considerar dnicamente el
peso de las almendres,

5. Pescr la taza con las almendras rotas y registrar este
valor en el formato respectivo.

9.5.4 Cdleulos

Las almendras rotos se expresan como porcentaje en peso
asi:

% Alme~dras Rotas — peso taza con almendras rotas — oeso oza inicial x 100
peso de o muestra de a-mendras
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9.6. COLOR DE LAS ALMENDRAS

OBJETC: Establecer el color de las almendras.

?.6.1 Generalidades 2. Caonla ayuda de un cuchillo se paren cuidadosa-
mente en dos (2) partes todas las almendros selec-
1. En esto prueba se closifica el color de las almendras cionadas y se examina el color inferno, separdndo-
en oscuras, emarillas y blancas, dando una idea de las en tres grupos: blancas, amarillas y oscures.
cdmo se hen efectuado los proceso de esterilizacién
y prensado. 3. Contar lus almendras de acuerdo a su color vy regis-

trar este valor en el formato respective.

2. En una muestra se considera norme! que los almen-
dras bloncas sean superior al 60%, las amarillas

menos del 30% vy las oscuras menos del 30% 9.6.4 Cdleulos
El color de almendras se expresa como porcentaje del
9.4.2 Elementos, materiales y equipos némero de almendras analizadas asi:
+« Cuchille
% Almendras oscuros - nimere almendras oscuras
+ Tazas pldsticos nimrere almendros iniciales

¢ Bandeja

% Almendras amaorillas = ntmere almendras cmarillas
+ Colcuiedora niimero clmendras iniciales
2.6.3 Procedimiento analitico % Almendras blorcas nGrmero a'mendras bloncas

nomero almerdros iniciales
1. Siguiendo una de los técnicas de cuarteo estableci-
das, de la muestra tomada en el proceso se obtiene
una muestra final de 100 almendras enteras.
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9.7. CONTENIDO DE ACEITE EN LAS ALMENDRAS

OBIETO: Determinar la cantidad de aceite en los almendras

9.7.1
1.

Genercolidodes

Acelte es la fofalidod de sustancias extraidas bajo
los condiciones descritos.

El contenido es expresade como porcentaje de las
almendros empacedos.  Si se quiere, el conlenido
puede ser reportado como un porcentaje de las al-
mendras purcs (removiendo las impurezas),

Lo extraccion Soxhlet con solvente, especialmente
de semillas, es una cperacién larga la cual incluye
un peligro de fuego.

El contenido de aceite de las almendras de palma
es casi constante para cada tipo de palma. Este no
deberio ser incluido en las pruebos de rutina del
laboratorio de ta planta.  Cualguier desviacion del
métode descrite arrojard resultodos erréneos

Se recomiendo usar este procedimiento pora almen-
dras cuya humedad no sea superior al 5%.

9.7.2 Elementos, materiales y equipos

Los elementes que se describen a continuccidn corres-
ponden @ lo determinacién del contenide de aceile ulili-
zando un aparato SOXHLET, Un procedimiente alterna-
tivo, utilizando un aparato DEAN STARK, se describe en
el Anexo 5.

*

*

Horno de calentamiento.
Extractor Soxhlet.
Matraces de fondo plano
Dedoles

Mortero

Arena

2.7.3 Reactivos

Selvente

Perlas de ebullicion

9.7.4 Procedimiente analitico

1.

13.

14,

Pesar 2 matfraces fondo plano A y B, previamente
secados, con 2 a 3 perlas de ebullicién. Ten rapido
como sea posible después de molida, pese cerca de
10 g de almendra molida con exactitud al miligrame,

Colocar la muestra en el dedal v este en el extractor.
Verter cerca de 150 ml de solvente en el matraz A.

Ajustar el matrez al extractor y abrir el paso de agua
a través del condensador.

Iniciar el calentemiento de modo que el solvente en
el matraz hierva suavemente, per un tiempo de 4
horas.

Apagar la estuta y dejar enfriar

Remaover &l dedal del equipo v colocario en una co-
rriente de aire para evaporer gran parte del solven-
fe.

Vaciar el contenido del dedal dentre de un mortero
o micropulverizador.

Moler el material tan finamente como sea posible
con 10 g de areng; Si usa micropulverizador, puede
ser omitide la arena.

. Colocar el material de nuevo en el dedal y retornar

éste al extractor.

. Colocar de nueve el matraz A, abrir el paso de agua

y encender la estula.

. Extraer por dos horas {segunda extraccién) y apagar

la estufa.

Moler nuevamente o pulverizar la mezcla de arena y
horine de almendra después de evaporar el solven-
te.

Celocar nuevamente en el extractor y adaprar el
matraz B,

. Exiroer por dos horas  [tercera exiraccién).
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16,

20.

21,

22,

Destilar la gran mayoria del solvente de los matraces
Ay B.

Eliminar las frazas de solventes en un horne a 103

°C x 2°C.

. Tiempo: 20 minutos.

Enfriar en un desecador. Pesar con aproximacién al
miligramo registrando este valor en el formaoto res-
pectiva.

Colocar nuevamente en el horno por 10 minutos.
Volver a enfriar. Pesar v registrar el valor en el for-
mato respective. La diferencia entre estos dos pesos
no debe ser més de 10 mg Si esto no es osi, colocar
nuevamente en el horno por 10 minutos haste que
la diferencia no sea mas de 10 mg

Anctar el peso final del matroz A apuntande el valor
en el formato respectivo.

Si ei peso de aceite en el matraz B es menor de 10
mg la operacién ha terminado. Sino 1o es, moler el
material nuevamente y usando el matraz B, extraer
de nuevo por 2 horas confinuando lo misma opera-
cién hasta que el peso de aceite de la dltima extrac-
cién no sea mas de 10 mg

23. Anotar el peso final del matraz B.

24, El aceile extraido debe sar limpio. §i no es asf, de-
terminar las impurezas con ayuda de un solvente y
hacer el ajuste correspondiente.

9.7.5 Célculos

Seguir el siguiente procedimiento:

Peso Contenida

{al %

Peso de la muestra p

Suma de Ios pesos de aceite en a

los vasos Ay B

Cantided de cceite en ¢ muesira H = g x 100

P

Cantidod de imourezas no olesginosas remavidas previcmente. X

Contidad de oceite como porcentaje de las almendros. G =Hx 100 - X
100
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9.8. HISTOGRAMA DE NUECES

OBIJETO:  Clasificar las nueces segin el fomaofio.

Generalidades

92.8.1

1. Con esfe procedimiento se puede conocer el punto
éplimo de clasificacidn de las nueces, para cjustar
las condiciones del proceso de fituracion,

2. Enlo posible el periodo de muestreo para esle and-
lisis debe ser como minimo durante e fiermpo gue
dura el ciclo de la cosecha, para cubrir lo totalidad
del fruto que normalmente es procesado durante este
periodo en la Planic de Beneficio.

2.8.2 tlementos, matericles y equipos

+ Balanza de ploto de 2.500 g

+ Plantilla para histogramas

+ Recipientes

9.8.3 Procedimiento analftico

1. Code hora fomar una muestra de 500 g de las nue-
ces o la salida del tamber pulidor, almacenéandola
en cosiales.

2. De la muesira digrig, siguiendo una de los técnicas
de cuarteo, recolectar una muestra final de 2.000 g

3. Pasar cado una de las nueces que componen la

muestra final por lo plantilla, clasificandola y
almacenéndola segun el famafic.

4. Pesar cada una de las fracciones correspondientes a
cada tomano v registrar estos valores en el formato
respectivo.

5. Este procedimiento se realiza diariamente durante lo
totalidad del Hempo de muesireo.

6. Aldinalizor el fiempo de muestreo, totalizar los pesos

registrados dicriemente de acuerdo al tamafio de
los nueces.

9.8.4 Céleulos

Tabular los resultados de la siguiente forma:

Tamanc Nuez = 10 mm
Peso Total Analizado = 40,000 g
Peso Nueces 10 mm -- 6.000 g

_6000g %100
40.000 g

% MNueces 10 mm

15.00%

% Mueces 10 mm
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10. ANALISIS RAPIDOS

OBJETO: E! objetivo de estos andlisis es determinar lo composicién volumétrica de los principales flujos del proceso
de extraccién de aceite.

10.1 Generalidades

1.

7.

Agitar muy bien los frascos que almacenan las mues-

tras ares de llenar los tubos de ia centrifuga.

Si no se observa fase aceitosa después de realizodo
la cenirifugacidn, reporfar el resultado como irazus
(7).

En el momenfo de io cuantificacion de las fases sola-
mente se realiza la medicién para (n - 1) fases sepa-
rades. Lo fase restante se calcula por diferencia de
100% contra la suma de los fases medidas.

Mediante la reclizacion de estos ensayos se puede
concluir si la planta de beneficio frabaja bajo con-
diciones estables v acerfadas.

Estos ensayos complementan los dascritos en los ca-
pitulos de control de calidad y deferminacién de pér-
didas de aceite.

Los Andlisis Rapidos, son prushas sencilias y su chije-
tivo es dar una informacién rapida que permita la
correccidn a fliempo de un pardmetro que se aparte
de su valor desecdo.

Se recomienda gue la centrifugacion se realice como
minimo a 3.000 rp.m. paro asegurar una adecua-
da separacion de las foses

Antes de opercr la centrifugo, tener en cuenta las
recomendaciones del fabricante en cuanto o lo ope-
racién de la misma.

10.2 Elementos, materiales y equipos

+

Cenhrifuga con cabezal flotente.

Tubos graduados para centrifuga
Frascos da vidrio para tomar los muestra
Tomamuestra

Regla

10.3 Procedimiento analitico

Al menos cada dos horas tomar del proceso una
muestra con sus respectivos frascos como minime en
las siguientes puntos:

+ Tangue de aceite crudo tomizado

+ Salido de aguas lodoses de los separadores pri-

marios ¢ clarificodores

+ Aceite recuperado en los cenirifugas
+ lodos a la solida de las cenirifugas

¢ Lodos a lo salida de las trampas de grosas

Anfes de llenar los tubos de ensayo, agitar fuerte-
mente los frascos con las muestras

Llenar los tubos de ensayo de la centrifuga con sus
respectivas muestras. |dentificar plenc y claramente
cada uno de los tubos de ensayo para evitar errores.

Colocar los tubos de ensayo en la centrifuga en su
respeciive orden de proceso. Es imporfante conser-
var siempre un mismo orden para evitar confusio-
nes.

Centrifugar como minimo o 3.000 revcluciones por
minuto durante tres minutos.

Pasados los tres minutos, destapar la cenfrifuga y en
el mismo orden que tueron ingresados, sacarlos mi-
diendo cada una de las fases, que se separan en el
tubo o saber:

¢+ Aceite
+ Lodoes livianos
+ Agua

+ lodos pesodos

Anotar los datos respectivos en el formato estableci-

do
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10.4 Calculos

Aceite — Lodes 1 Agua + Lodos Pesados - 100% de la muestra

% = Yolumen de cooo fose. % 107
Valuman total

En cada Lehoratorio pueden obfenerse resultados dife-
renles dependiendo de lo dilucién utilizada. Lo imper-
fante es gque permitan obfener un manejo adecuado de
la Planto de Beneficio Primaric,
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ANEXO 4. RECOMENDACIONES PARA LA
DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
ACEITE MEDIANTE EXTRACCION
SOXHLET

La mayoria de ios procedimientos donde se vsa el Soxhlet,
involucran lo extroccién de lo muestra seca con solventes
(gter, fricloroetilena, gasoline blenca, hexano, etc.) para
asi deferminar el confenide de aceite,

Es recomendable utilizar extractares de volimenes pe-
quedos, para gue los sifones que realiza el solvente sean
mucho mdas répidos.

Un extractor de famafio pequefio confiens:

¢ 1 Matraz fondo plane de 250 ml NS 29/32

+ | Extractor de 100 mt volumen nominal

+ 1 condensador de 4 bolas segun Allihn

En un sisternc de estos la cantidad de solvente a utilizar
es de aproximodemente 150 ml. Con esta cantidad se

asegura que hoy una huena confidad de solvente en el
matraz, cuondo e exdrodior esta ol mdxime de capaci-

dad.

Normatmente el nimero de muestras para analizor es
mayor of de exiroctores disponibles; por to fonto es nece-
sario reclizar el andlisis en varias corridas.

Uno forma de agilizar lo extraccién de! aceite en las
muestras que estdn en espera, es colecar los dedales
con la muestra seca en un frosco tipe mayonesa con
aproximadamente 100 mi de solvente. Mientras la pri-
mera corrida esfo en funcienamienio, el aceite se ird
desprendiendo con el simple contacto con el solvente.

Después, cuando sea el momento el dedal serd fraspa-
sade al exractor y junto a @ todo el solvente agregada
iniciglmente. Serd necesaric lovar el frusco para osegu-
rar que no quede oceite en el.

En condiciones normales de operacidn un tiempo de 8
horas es buenc para obfener resultodes desde el mo-
mento de pesar la muestra, hasta cuondo se conoce su
contenido de aceite.
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ANEXO 5. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE ACEITE EN MUESTRAS MEDIAN-

TE EXTRACCION CON UN APARATO DEAN STARK

CONTENIDO DE ACEITE EN FIBRAS

. Generalidades

. Conservar el recipiente en el cucl se depositan los
muestras tomadas limpio, seco v bien fapado.

. Es muy importante mantener lo frecuencia de muestreo
establecida para este andlisis, que es necescrio en el
control de proceso.

Identificar adecuadamente los balones y las capsulas
utilizadas en los procesos de extroccidn para evitar
confusiones.

. Al pesar en lo balonze cépsulas, matraces, crisoles y
otros equipos, estos deben encontrarse limpios, secos
y a temperatura ambiente, ya que pesar equipos ca-
lientes, trae grandes errores en los cdlculos.

. Si se fiene mdas de una prensa se debe realizar este
anélisis para ceda una de ellas.

. Elementos, matericles y equipos

Balanza analitica con exactitud al miligramo.
Horno de secamiento

Desecadores con sfiica gel

Estufa

Cépsula de porcelans

Matraz o balén alorado de 250 mil, de fondo pleno
Extractor Dean Stark

Dedales para extraccion

Algoedén

Papel filtro o servilletas

Pinzas para bolén aforado

+

I

OBJETO: El abjetiva de este andlisis es determinar la cantided de aceite que se pierde en las fibras que salen del
prensado.

. Reactivos

Solvente: Tricloroetilenc.

. Descripcién de la actividad

Una muestra de aproximadoments 1.000 g debe ser
tomada cada hora de tres puntos de la descorga de
fibra de la prensa, dos laterales v uno superior, parc
garantizar una muestra representativa.

Esta muestra debe ser depositada en un recipiente
limpio v sece destinado para tal fim, el cual siempre
debe estar tapado para evitar pérdidas de humedad.

Al finalizar el turno o el procese, segun se tenga es-
tablecido, el laboratoriste debe cuartear el total de
la muestra obtenida, hasta obtener una muestra final
de aproximadamente 2.000 g, lo cucl es llevada al
Laboratorio.

Pesar una cdpsula limpia y seca, debidamente mar-
cada. Registrar este peso en el formato respectivo.

De la muestra tomada del procese cuartear y pesar
aproximadamente 10 g de fibras en la balanza ana-
litica. Estos fibras deben estar libres de clmendras,
clmendras rotas, cdscaras y otros molerioles, ya que
estos afecten la precision del andlisis realizado. Re-
gistrar este valor en el formato respectivo.

En un dadal de extraccién, de famche adecuado para
le columna del eguipo Dean Stark ufilizade, colocar
lo muestra de la capsula cuidaodosamente, evilando
tener pérdidas de fibras.

En el balén, previamente pescdo, se colecan 150
cm® de Tricloroetileno, se ensambla el aparato y se
somete a calentomiento.

Los vapores de solvente ascienden hosta condensar-
se y luego bajan al tuboc de medicién del aparato
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Dean Stark, arrastrande el agua, lo cual, por dife-
rencia de gravedades especfficas e indisolubilidad
se localizard en la parte superior. Per el principic de
vasos comunicantes, el Tricloroetileno baja por la
columna hacia el balén diselviendo el aceite y acu-
muldndolo alll. Le determincciédn concluye cuando
se aprecie que las gotas de Tricloroetilenc que salen
del dedcl de extraccién estén incoloras. El tiempo de
exfraccion de una muestra de este tamafo, con el
aparato Dean Stark es de aproximodamente dos ho-
ras.

9. Ll agua presente en la muestra se acumula en el
tubo greduodo del aparate Dean Stork, lo cual per-
mite su fécil medicidn, en cm3 y por lo tanto en gra-
Mos.

10. Como en el caso del aparafo Soxhlet, ef solvente se
recupera del baldn mediante destilacion v se deter-
ming el aceite recuperado pesando nuevamente el
matraz en la balanze analitica, registrando este va-
lor en el formato respectivo.

5. Cdlculos

Raalizar los siguientes célculos para determinar ef por-
centaje de aceite en base himeda, (% BH), el porcentaje
de aceite en base seca, (%BS) v el porcentaje de aceite
en base seca no aceltosa (%BSNA):

G

%BH peso goelte extraide X 100
peso ruestra inic ol

%BS = peso aceite extraico X 100
pesc muestra - humedad
%BSNA = pesc aceite ext-aido X100

peso mueste — humedad - peso aceite extraide

Muasrd secd = peso cdpsua con muestre — horedad — peso cdp

su c vacia

aceife exiraldo = neso na & cor aceife — peso baldn vacio

Ague

Capacdad 19 cm?®
{gradvac'ér 1510 cn?)

Celurno de 20C cm3
b L2227 mir

Retorz de friz oroeslenc

caveesado

Yazotes ne
triciareetlenc

Faras acetoscs no secas

Cartucka

Triclooatilers vaperes

Boca 29/32

—— Caocacidad 250 cm?

; i
Tric crce-lere | Acoite

Apcrato de Dean Stark
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ANEXO 6. RECOMENDACIONES PARA EL SECADO DE MUESTRAS EN HORNO

MICROONDAS

Es imprescindible que antes de usar el horno microondas
para el secado de muestras, estdn esfén por lo menos 2
horas en un homo de calentamiento o 105°C.

Si las muestras de los lodos son secadas directamente en
el microondas hay demasicdas probabilidades de
salpicaduras de lodos y por consiguiente pérdidas de ma-
teria. Esto nunca deberia reclizerse de este maonera.
Después de un secade en el horno de calentamiento de
2 horas a 105°C, éstos son los tiempos y procedimientos

recomendados de sacado, de todas formas estos proce-
dimientos deben de ajustarse en cada lehoratorio:

LODOS

5 minutos a méxima potencia
« Abrir la puerta 3 minutes
5 minutos a méxima potencia

+ Abrir la puerta 3 minutos

3 minutos maxima potencia

+ Abrir la puerta 3 minutos
2 minutos méxima potencia
+ Abrir lo puerta 3 minutos
2 minutos mdxima potencia

+ Abrir la puerta 3 minutos

FIBRAS

3 minutes a mdxima potencia
o Abrir la puerta 3 minutos
3 minutes mdxima potencia
+ Abrir la puerta 3 minutos
2 minutos @ méxima potencia

+ Abrir o puerta 3 minutos
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11. PROCEDIMIENTO UNIFICADO PARA HACER UN BALANCE DE MASAS

Un balance de masas v la evaluacién de los niveles de
pérdidas de aceite, en las distintas fuentes donde estas
se suceden, son herramientas de practica generaiizada
en esta industria ya que permiten tomar las occiones per-
tinentes en forma cportuna parc mejorar la eficiencia de
los plantas.

La valorocion de los pérdidas de aceite y el balance de
masas sirven pare poder expresar las pérdidas como
porcentaje en peso de aceite sobre racimo de fruta fres-
ca, es decir, % AC/RFE El primer puso es determinar fa
cantidad de aceite de palma que sale con las diferentes
corrientes del proceso {racimos vacios 6 tusas, frutos ad-
heridos en los racimos vacios, fibras v aguas efluentes) v
también la cantided de aceite impregnade en la cdscara
6 el cuesco de lo nuez,

Para la evaluacién de pérdidas de aceite de palma en
las plantas extractoras, se debe contar con métodos prdc-
ticos y procedimientos de muestreo y evaluacion dgiles y
representativos. Los procedimientos que se indican a con-
tinuacién son bastante simples con el fin de que su pre-
paracién requiera un menor fiempo pero, de todas for-
mas, permitan un buen control del proceso v. por lo tan-
to, los mejores resultados en cuantc a pérdides se refie-
re,

La frecuencia de lo toma de las muestras depende de
que ton precisos se quiera llegar a ser. La variocidn de
las muestros depende también de las caracteristicas del
fruto que se procesa en la planta de beneficio, de la
continuidad del proceso y del control mismo gue se ten-
ga sobre él. Por ejemplo, si las caracteristicas del fruto
son muy voriobles (edad, ciclos de cosecho, variedad de
los palmas, etc.) se sugiere aumentar la frecuencia de lo
toma de muestras.

11.1 BALANCE DE MASAS O FLUJO
MASICO DE LOS EFLUENTES DE LAS
PLANTAS DE BENEFICIO

Los halances de masa & flujos mdsicos deben hacerse
para aquellas fuentes de pérdidas de acete mas impaor-
tantes. Las mayores pérdidas de oceite en una planta de
beneficio se presentan en los siguientes puntos:

1. Pérdidas de aceite en racimos vacios & tusas.
Z.Péardidas de acsite en frutos adheridos.

3. Pérdidos de aceite en fibros.

4, Pérdidas de aceite en aguas efluentes.

5. Pérdidas de cceite en nueces.

Lo determinacién de los porcentajes de tusas sobre RFF,
thrus sobre RFF y nueces sobre RFF, se hace dependien-
do de los condiciones fisicas, equipos y personal dispo-
nible en cada planta. Dependiendo de la instalacién y
las posibilidades de cada planta, se puede escoger el
métode mds adecuade para determinar cada uno de los
flujos. Por ejemplo, para lo medicién del flujo de fibras
se debe tener en cuenta la dispenibilided de alimenta-
cién de fibras a las calderas, el personal para alimentar
manualmente la fibra o cdscarilla y del tiempe que las
calderas puedan mantener su presién normal, sin ser ali-
mentadas con tibras, En general los tlujos pueden regis-
trarse en periodos de tiempo desde 15 minutos hosta
una hora, en los momentos mds representativos del pro-
ceso normal y estabilizado de las plantas.

Las toneladas por hora de racimos vacios & tusas, de
fibras y de nueces, pueden delerminarse recolecténdolas
un determinadeo tiempo en recipientes, carretcs
volquetas, pare ser pesadas en lo bascula de lo plonta.
Estas toneladas por hora obtenidas para coda flujo son
multiplicadas por el nimero de horas de trabajo efectivo
de la planta y divididas por la cantidad de fruto procesa-
do el dia de la medicion.

Uno forma mas exacta de obtener el % de rocimos vacios
sobre los racimos de fruta es determinar el peso fotcl de
los racimos vacios que salen del proceso diariamente.

Para obtener el % de fibras himedas scbre los racimos
de frutc fresca, se sugiere fomar muestras de fibras en la
descarga infericer del ciclén del sistema desfibrodor é o
la salida de la torta de las prensas (en este caso, antes de
pesar las muestras se debe separar bien las nueces, cds-
caras ¢ almendros que existan} para calcular el peso de
fibras por la unidad de fiempo gue dura la toma de la
muestra. Se pueden tomar dos datos por cada Tumo, con
el proceso debidumente estabilizado. Los datos obteni-
dos en los diferentes muestreos deben promediarse.

Los m¥/TRFF de efluentes liquidos aportades por los des-
corges de centrifugos deslodudoras y por los condensa-
dos de esterilizacién pueden caolcularse midiendo los
descargas de las centrifugas con un recipiente de 10 [i-
tros, haciendo unas 10 mediciones y cronometrands su
tiempo. Las descargas de los condensodos de esteriliza-
cion pueden medirse con un recipiente similar cada 3
minutos, en un intervalo de tiempo comprendido entre
1.5 y 2 horas, con el fin de obarcar los condensados de
todos los esterilizadores.

Una forma combinada para obtenar el % de efluentes
liquidos sobre los racimos de fruta fresco, se sugiere to-
mar muestras de efluentes liquides en el canal de los
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efluentes de las trampas de grasas 6 florentinos y deter-
minar el volumen en litros por unidaa de tiempo. Se pue-
den tomar dos datos por cada turno, con el proceso de-
bidamente estabilizado

11.1.1 Pérdidas de aceite en racimos vacios & tusas y
en fibras

Para los racimos vacios y las fibras, las pérdidas de acei-
te come porcenfoje en peso de aceite sobre racimo de
fruta fresca, se calcula multiplicando la pérdida velo-
rada mediante ensayos de [oboratorio en gramos de acei-
te sobre base seca sin aceite (expresado por porcentaje
en pesa, es decir % ac/ssna), por los sélidos secos no
aceitosos obtenidos sobre muestra himeda (expresado
por porcentaje en peso, es decir % ssna/racimos vacios
6 tusas & % ssna/fibras, segin sea lo muestra de tusas o
fibras; multiplicanda por el porcentaje en peso de raci-
mos vacios 6 tusas sobre los racimos RFF que se proce-
saron (% Tusas/RFF), y multiplicando por el factor para
convertir a porcentaje de aceite sobre RFF (% AC/RFF ).

En forma de expresién matemdtica, la pérdida de aceite
en racimos vacios ¢ tusas es:

% AC/RFF =

Y%ac/ssne*Y%ssna/racimes vacios o fusas *%racimos va-

cios & tusas/RFF*C.0001

11.1.2 Pérdidcs de aceite en frutos adheridos y en
nueces

Para el caso de la pérdide de aceite en los frutos adheri-
dos o los racimos vacios & tusas y en las nueces, se toma
el porcentoje de aceite en estos frutos y en las nueces (%
ac/rutas y % ac/nuez) gue se evalian medionte ensayos

de laboralorio} y se multiplican por la cantidad de frutos
adheridos a los racimos vacios & tusas y la cantidad de
nueces sobre los racimos de fruta fresca RFF (% fruto
odheridos/racimos vocios & tusas y % nuez/RFF).

En forma de expresion matemdtica, la pérdida de oceite
en frutos odheridos y en los nueces es:

% AC/RFF = %ac/frutos adheridos*%irutos/racimos
vacios*%racimos vacios/RFF*0 0001
% AC/RFF = Yoc/nueces*% nueces/RFF

11.1.3 Pérdidas de cceite en oguas efluentes

La pérdida de aceite en las aguas efluentes es decir en
los descargas liquidas del proceso, provenientes de los
condensodos de esterilizacién y de las centrifugos
deslodadoras, se muliiplican el promedio de los gramos
de aceite por litro de efluentes de dichas descargas por
el volumen en melros cObicos sobre toneladas de raci-
mos procesados. Por ejemplo, si los m®/TRFF de un pro-
ceso fueron 0.660 (0.473 en descargas de centrifugas y
0.187 en descargas de esterilizadores), y si los g/L de las
centrifugas fueron 2.2 v los de los condensados 2.9, se
tiene:

g/l = 92%0.473/0.660)+2 9*(0.187/0.660)= 7 4

promedio

* 01

promadio

BAC/RFE —  m3/TRFF * g/l

En la Tablo 7, se presenta un ejemplo del registro de
pérdidus y balance de masas para una plania de benefi-
cio.

Tabla 1. Registro de las pérdidas v del balance de masas en una planta de beneficio

% Tusas/RFF 19 53 24 30 27 53 19 80 22 34
! . % AC/SSNA 11,90 9 70 10.39 g 4y 10 50
Rocios vcis o sl | . s 36 40 36.70 3151 34 70 36.03
% AC/REF 085 087 074 058 085

. % Fruto/Tusa 122 098 027 1.39 090
Frutas adheridos % AC/Fruto 35.00 3110 2479 2399 22 58
% AC/RFF 008 007 0.02 007 005
% Fibras/RFF 17 40 14 50 12.99 12 47 1200

Filiras % AC/SSNA 7 50 530 634 755 691
% SSNA/Fibras 5090 7710 64 70 4522 6533

% AC/RFF 044 0 5% 053 061 0 58

M/ TRFF 0.58 056 061 064 045

Efiyentes g ac/L efluentas 2800 5.70 844 & 24 800

% AC/RFF 046 032 05 040 0.52
% MNuez/RFF 1400 1440 805 1414 11 97

Nueves o AC/Nuer 0.49 082 0.43 041 0,50

% AC/RFF 0.07 012 004 006 0 06

Total pérdides % AC/RFF 184 1.97 | 34 T2 206
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12. CALCULOS DE EFICIENCIAS

Como una medide de compertamiento de proceso, es deseable para el Director de Planta poder calcular separada-
mente la eficiencia de exiraccién de aceite y de recuperac'don de almendra.

Para poder esiimar este valor, se deben programar balances de mesa durante el proceso para conacer el flujo de
sclido de cada uno de los ftems en que se evalian las pérdidos.

Estes eficiencias son calculades con base en el rendimiento de la planta y las pérdidas en aceite y elmendra conoci-

daos segin los métodos descritos anteriormente.

12.1 EFICIENCIA DE EXTRACCION DE ACEITE (BASES HUMEDAS)

x 100

% extroccidn aceite/raciro 4 %pérdides de aceireiracima

Flic'encio = % extraccién aceite/racima

donde,

Parcentaje de pérdidas de aceite sobre racime esta con-
formado por:

+ Pérdido de aceite en fibras/racimo

+ Pérdida de aceite en nueces/racimo

+ Pérdida de cceite en racimos vacios/racimo

+ Pérdida de aceite en efluenfes/racimo

+ Pérdida de cceite por fruto adherido en racimos va-

clos/racimao

12.1.1 Pérdida de aceite en fibras/racimo

% Pérdido en Fibras = % Aceite er Fibras (BH) X % Fibros/Racirmo

12.1.2 Pérdida de aceite en nueces/racimo

% Pérdida en Nueces = % Aceite er Nueces (BH) X % MNueces/Racimo

12.1.3 Pérdida de aceite en racimos vacios & tusas

Pérdida an Tusas = % Aceite en racimos vacios & tusas [BH) X
% racimos vacios ¢ tusos/Racimo

La formula anterior se aplica cuande sea calculado el
aceite de racimos vacios segun el métode tradicional {pro-
cedimiento 4.7}. S se ha optado por calcular el aceite
en racimes vaclos por el método de las espigos {proce-
dimiento 4.2}, es necesario mulfiplicar el resuliade de la
farmula presentada por un factor F

F es un facior de correccitn, ya gue la pérdida de aceite
se calcul6 sobre las espiges, por comodidad del andli-
sis. Por lo tanto, es necesario calcular un valor como si ¢
andlisis se hubierc realizado sobre los racimos vacios
completos.  Algunos aulores y verificaciones de vorias
plantas han establecide este foctor como 0.65%. Sin em-
parge, cada Planta Extractora debe realizor sus propics
experimentaciones.

En todo case, el valor concuerda muy bien con el hecho

conocide de gue los espigos obsorben mds aceite que
los pedinculos en una proporcién de 3 a 1,

12.1.4 Pérdide de oceife en efluentes/racimos

% A ceite en e](\UBH1ES IB X% EHUE‘H‘ES,«"
‘
Racimo

% Pérdida en erlyentes =
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12.2 EFICIENCIA DE EXTRACCION DE ACEITE (BASES SECAS NO ACEITOSAS)

12.2.1 Cdleulos de los sélidos secos no aceitesos en
los racimos vacios, en fibras vy en aguas icdosas

12.2.1.1 Solidos secos no acsitosos en los racimos
vacios

OBIJETO: Determinar la cantidad de sélidos secos no
ACeitosos.

Generalidades

1. Es el porcentaje de racimos vacios, libres de aceite y
agua en las muestras.

2. FEl resultade de esle cdlcule elimina los errores pre-
sentados por variaciones del contenido de cceite &
agua en las muestras.

3. Para conocer este valor es necesario haber calculodo

el Aceite en racimos vacios y la Humedad en raci-
mos vacios, que fueren descritos con antericridad.

Cdlculos:

Realizar la siguiente operacién:

% 5.5.N.A. = peso muestra seca - peso aceite extraido x 100

peso muestc inicial
NOTA: S1 se desea realizar el andlisis independiente-

menta sequir los procedimientos descritos en los nume-
rales 4.1 & 4.2,

12.2.1.2 Sélidos secos no oceitosos en los fibras

Objetivo

+ Determinar la cantidad de solidos secos ne aceite-
sos en las fibras.

Generalidades

1. Es el porceniaje de ias fibros, libres de aceite y agua
en las muestras.

2. El resultade de esle cdiculo elimina los errores pre-
sentodos par varicciones del contenide de acsite o
agua en las muestras.

3. Para conocer este valor es necesaric haber calculade
el oceite en las fibras y la humedad en las fibras, que
fueron descritos con anterioridad.

Cadleulos
Realizar la siguiente operacién:

% SOSMNA =

PESC MUesira secq - peso acefre extraido x 00
peso muesira iricial

12.2.1.3 Sélidos secos no aceitosos en aguas lodosas
4 efluentes

Chijetivo

+ Detferminar el contenido de sélidos secos no aceito-
sos en una muestro de oguas lodosas & efluentes.

Generolidades

1. Pero conocer este volor es necesario haber calcula-
do el contenido de oceite y la humedad en cguas
lodosas, que fueren descritos con anterioridad.

Calculos

Realizar la siguiente operacion:

% S.SMNA. = peso muestra seca - peso coelte extralde x 100

peso muesten inicial

NOTA: Si se desec realizer este andlisis independiente-
mente seguir &) procedimiento descrifo en el nurmeral 6.1
joceite en aguas lodosas).

12.2.2 Eficiencia de extraccidn de aceite en bases
secas no aceitosas

Hiciencia - % extraccidn gogite/rocimos Cox 10D
% mxtoccdn aceiteirocimas — % pércidas de aceitesroc mos
donde,

% de pérdidos de oceiie schre rocimo esta conformado
por:




cenipalma 53

. Pérdida de aceite en fibras/racime
. Pardida de aceite en nueces/racimo
. Pérdida de aceite en racimos vacios & tusas/racimo

+  Pérdida de aceite en effuenies & aguas lodosos/
racimo

+  Pardida de aceite por frute adherido en tusas/raci-

mo

12.2.3 Pérdida de aceite en fibras/racimos

% Pérdida en Fibros = % Aceiie en Fibras (BSNA] X SSNA en Fibras X %
Fibras/Racimes

12.2.4 Pérdida de aceite en nueces/racimos

% Pérdida en Nueces = % Aceite en Nueces (BSNA X S5MNA en Nueces
X % Nueces/Racimos

12.2.5 Pérdida de aceite en racimos vacios/racimos

% Aceite en Tusas (BSNA) X SSNA en racimos
vacias X % racimos vaclos/Racimos X F

Pérdida en Tusas =

F: as of fuctor explicado en el numeral 12.7.3

12.2.6 Pérdida de aceife en efluentes/racimos

% Pérdide en efluentes == % Aceite en efluentes (BSNA) X SSNA en
Efluertes X % Efluentes/Racimos

12.2.7 Pérdida de aceite por frutos adheridos a los
racimos vacios
% Pérdidu por frutos adheridos =

pesa fryos adheridos x aceite_en frutgs adheridos x % racimoes vacios/racimas
peso racimaos vacios frutos adheridas
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12.3 EFICIENCIA DE RECUPERACION DE ALMENDRAS

Hicencia = % Recuparozén chrgacre/ oz mos % 100 + Pérdido de almendra en los diferentes partes de tri-
% Recupenaién alnerdrairacimos — % Pe-dides almengra/acmos turacién/racimos
donde, + Pérdida de almendra en céscaros del hidrociclén/

racimos. (5i existe)

% de pérdidos de almendras sobre racimos esta confor-
mado por: En la trituracidn es muy dificil llegor a estimar los valores
enire los cuales puede oscilar los flujos de solido en cada
seccién, pero con algunos belances de maso qus se rea-
+ Pérdida de almendra en fibras de las calderas/raci-  ficen, se puede llegar a estimar con bastante confiabilidad
mos esfos valores.
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ANALISIS DE AGUAS Y PREPARACION DE REACTIVOS
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. 13. ANALISIS DE AGUAS RESIDUALES

13.1 ALCALINIDAD + Pipetos aforadas de 25 - 50 - 100 ml

13.1.1 Generalidades

La alcalinided en el agua es la medida de la capa-
cidod de neutrolizar los 6ecidos y es debide prino-
polmente o sales de dcides débiles y/o bases fuer-
fes.

Se considera que toda lo alcalinidad se debe a iones
carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos, suponiendo
la ausencia de otros dcidos débiles de origen orgd-
nico e inorgdanico.

Estas sustancias acitan como amortiguadoras para

Erdenmeyer de 250 ml
Centrifuga de cabezal flotante
Plancha de agitacién

Agitedor magnético

13.1.3 Reactivos

Agua destilade
Acido sultorico 0.1 N

Solucién standard de carbonato de sodio 0.1 N

resistir la caida del pH, resuftante de la adicién de  +  Indicador de pH 8.3 (fenolftaleina al 1% en etanol o
Gcidos. 95%)
En esto veloracién puede influir la presencia de ¢  Indicador de pH 4.5 (naranjo de metileno)
boratos, fosfatos o silicatos.
¢ Tiosultato de sodio 0.1 N
. Este valor es muy importonte en el conlrol de las ) ) )
procesos del frutamiento de oguos noturales y ¢ Solucién tituledora de écido sulfirico 0.02 N

residuales.

La muestra no debe presentar altos niveles de tur-
biedad que impidan apreciar el punto final de la
titulacién, En estos casos se utiliza un equipo de
medicion de pH para controlar la adicién de reactivo,
hasta los pH indicados en el procedimiento.

13.1.4 Procedimiento analitico

1.

Tomar la muestra en el frasco de polietileno llenan-
do el frasco a ras y toparla herméticamente.

2. Esta muestra se debe tomar cuando hayan transcu-
Al determinar lo alcalinidad para muestras con séli- rrido varias horas de bombeo de efluente desde la
dos suspendidos es necesario centrifugarlas o de- planta.
jarlas reposar para aue los sélidos se asienten. To-
das las muestras se deben mantener refrigeradas y 3. Llenar la bureta de 50 ml con solucién titulodora de
deben ser analizadas lo antes posible. dcido sulforico (Hp5O4 ) 0.02 N,
Las muestras se recolectan en botellos de polietileno 4. Medir el volumen apropiado de muestra segin el

o vidrio borosilicatado, deben llenarse compietamen-
te y taparse bien debido o que las muestras de aguas
residuales pueden estar sujetas a la accidn
microbiana y/o a la pérdida o ganancia de bidxido
de carbono u otros gases.

intervalo de alcalinidad esperado con la ayuda de
la respectiva pipeta volumétrica (Tabla 1).

Tabla 1. Volimen de muesira de acuerdo con lo alcalinidad esperade

Volumen Muestra Alcolinidod

ml) [ppm CaCo)

13.1.2 Elementos, materiales y equipos

+ Potenciémetra para medir pH

s Bureta de 50 ml
. 5. Colocar el volumen de la muestra en un erlenmeyer

¢ Soporte con base aporcelanada de 250 ml.
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6. Sise conoce la presencia de cloro residual, remué-
valo agregando una gola de solucién de tiosulfato

de sodic 0.1 N

7. Afadir cinco gotas de seolucién indicadora de
fenofftaleina al erlenmeyer y mezclar bien.

8. Si la muestra se forna rosada hay alcalinidad por
carbonatos o hidréxidos (pH = 8} si la muestra per-
monece incolora sign directamente con el paso si-
guiente

?. Anada cinco gotas de indicodor naranja de metilo al
erlenmeyer.

10. Intreducir un agitador magnético en el erlenmeyer,
colocando el frasco sobre la plancho de agitacidn.

|1, Anodir lantamenta la solucién tfituladora de Hp504
0.02 N, agitando constantemente hosto que el color
rosade justarnente desaparezca (pH 8.3). Registrar
el volumen en ml de dcido consumide, el cual se
llamard abreviadamente, F

12. Titule nuevamente con H2SOy4 0.02 N hasta que el
color azul cambie a amarillo (pH =4.5).

13. Registrar el volumen de deido consurnido en esto -

tulacidn y sumarselo ol valor obtenido en el punto F
Este resultado se llamara abreviadamente M.

13.1.5 Cdleulos
Calcular los valores de:

F = Alcalinidad a la fenolftaleina {ppm CaCO,)

M = Alcalinidad tofal (ppm CaCO,)

De acuerdo a las siguientes relaciones:

F= mlHSO 0.02 N consumidos (F}) X 0.02 X 50000
2 mi de muestra

M = _ml Hp504 0.02 N consumides (M) X 0.02 X 50000

m| de muestra

donde,

50 000 = Constante de asociacién al Carbonate de Colcio

Reportar los resultados de la alcalinidad de acuerdo con
la Tabla 2.

Tabla 2 Reporte de los diferentes tipos de alcalinidad, de acuerdo con
los resultades de la fitulacién

Alealinided por | Alealinided por | Alealividod por

Banultodo de
lo thuiecion

hidribsidos coma | carbenntos come | carbonaios cemo
CaCO,

CnCQ CoCO 1
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13.2 ACIDOS GRASOS VOLATILES (método de destilacion)

OBJETO: Determinar el confenide de Acidos Grasos Voldtiles {A.G.V) en aguas residuales.

13.2.1
1.

4.

Generalidades

El proceso de digestidn anaerobio en la fase
acidogénico invelucre lo preduccion de grandes
centidades de dcidos grasos volatiles (A.G.V) en el
reactor, lo cual puede Nlevar a ¢uidas de pH, a ren-
gos en los cuales la actividad metanogénica es se-
riamente inhibida.

Esta técnica uliliza el método por destilacion el cudl
es empirico y fiene que ser llevado a cabo como se
describe a continuacién. Fste andlisis es rutinario
para el control del process en el sistema,

£l dcido sulfirico es extremadamente peligrose, por
consiguienfe se aconseja utilizar balas de laboroto-
rio v godos de seguridad para lo proteccién del per-
sonal. Al manejar este dcido se cconseja tener ex-
fremo cuidodo para prevenir accidentes.

Nunca se debe pipetear con la boca este écido, ufi-
lice siempre la pera universa! de goma.

13.2.2 Elementos, molericles y equipos

*

Centrifuga de laboratorio con cabeza! flotante

Sistema de destilacién de arrastre por vapor confor-
mado de:

+ Balén de 500 m! fordo plano boca esmerilode

+ Condensador intensivo de aproximadamente 76
cm de largo

+ Bolones aforados de 100 - 250 - 1C00 mi
Probeta de 250 ml

Bureta de 25 ml

Pipetas de 10 mi

Peras universales de goma

13.2.3 Reactivos

*

Acido sulfirico 1:1 {volumen/volumen)
Hidréxido de sodio 0.1 N

Solucién indicodorg de fenolftaleina a! 1% en etanol

al 5%

13.2.4 Procedimiento analitico

1.

Tomar un recipiente pldstico con muestra de aproxi-
madamente 1.000 ml, llenando o ras el frasco v
tapéndolo hermétficamente.

Centrifugar 200 mi de muestra por 5 minutos a 3.000
R.PM. o dejar reposar por 30 minutos hasta que se
asienten los sélidos.

En un baldn de destilacidn de 500 ml separar 100
ml de sobrenadante, medidos con ung pipeta
atorada del mismo volumen.

En ofra pipeta aforada medir 100 ml de agua desti-
loda y afadirles al balén de destilacién.

Agregar 4 a 5 perlos de vidrio o de ebullicion por
prevenir salpicaduras

En una pipeto volumélrica medir 5 ml de acido sul-
furico 1:1 y agregarios muy lentamente c! baldn de
destilacian, preferiblemente por las paredes del mis-
mo.

Agitar el balén suavemente parg evitar que el dcido
quede en el fondo del balén.

Conectar el balén al aparato de destilacidn por arras-
tre de vapor.

Abrir el paso de agua y encender lo estufa

. Destilor a unc faso de aproximadamente 5 ml/min.

hasta recoger en un voso de precipitados (becker)
150 ml de destilado.
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11. Une vez recogido este volumen, agregaor de 3 o 4
gotas de fenclftaleino al destilado.

12. Titular con hidréxido de sadio 0.1 N, tomande come
punto fing! de la valoracién lo oporicién de un color
rosado que permanezca por 10 seg.

13.2.5 Calculos

Calcule o concentracion de los dcidos grosos voldtiles

como Gcido acético mediante la relacién siguiente:

AGY (ppm Acido Acsfice) = miNgCGH 0.1 N consumido X A0.000% 0.1
ml de muestra X 0.7
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13.3 ACIDOS GRASOS VOLATILES (método Volumétrico)

OBJETO: Determinar ¢l contenido de Acidos Grasos Voldriles (A.G.V) en aguas residuales.

13.3.1
1.

Generalidades

El proceso de digestién ancerohio en la fase
acidogénica involucra la produccién de grandes
canfidades de dcidos volatiles (A.GV] en el reactor,
lo cual puede 'levar a coidas de pH, a rangos en los
cuales o oclividad mefanogénica es seriamente

inhibida.

En esta t&cnica (os A .GV son convertides desde su
forma ionizade haste su forma disociode a pH neu-
tros. Los equivalentes de AGV. se calcuian a partir
del volumen de dcido utilizade en la titulacidn.

13.3.2 Elementos, motericles y reactivos

*

*

+*

+*

Sistema de condensacion por refluic conformade por:
Cendensador por reflujo

Balén de 500 ml con boca esmerilada

Centrifuga de cabezal flotante

Pipefa aforada de 100 ml

Potencidmetro para medir pH

Bureta de 50 ml

13.3.3 Reuciives

*

*

Acido clorhidrico (HCH 01N

Agua destilada

13.3.4 Procedimiento analitico

1.

En un recipiente pléstico tomar una muestre del agua

10.

11.

12.

13.

residual, llenondo a ras el frasco y tapdndole her-
meéticamente.

Cenfritugar 200 ml de muestra por cinco minutos a
3.009 raveluciones por minuto.

En un mairaz aforado de 100 m! medir un volumen
de 50 m! de muestre scbrenadante.

Completor a 100 m! de aguo destilodo.
Siel pH es > 6.5, anodir HC) 0.TN haste pH = 6.5.
No fener en cuenta este valumen de dcido consumi-

do para los cdlculos.

Bajar el pH = 6.5 hasia pH = 3.0, regisirondo el
volumen consumido de HCl 01N

Traspasar la muestra al balén de 500 ml
Conector el balén al condensador
Abrir el poso del ogua

Encender la estute y dejor ebullir la muestra por 3
minutos

Seporar cuidadosomente el balén del condersador
y dejor entriar el balén por 2 minufos

Titular con NaOH 01N hesta aleanzar un pH de
6.5.

Registrar este valor.

13.3.5 Cdiculos

A.GV (ppm Acido Acético! = ml Na©OH corsumiaos X Q.1 X 1,000

mi de muestra
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13.4 CAPACIDAD BUFFER

OBIETO: Determinar lo capocidad buffer o de amortiguamiento del sistema

13.4.1
1.

Generalidodes

La operacion eficiente de un reactor anaerobic, im-
plica el control en el digestor de una adecuada ca-
pacidad bufler del sistema

Lo capacidad amortiguadora de un sistema acuoso,
incluidos las aguas residuales, esté dada por lo exis-
tencia en el agua de compuestos carbonatados, que
impiden flucluaciones bruscas de ph.

En un reactor anaercbio esa copacidad amonigua-
dora puede ser sobrepasada, cuando por sobrecar-
gos del sistema, ocurre una alta produccién de A.GV.
Por lo tanto una buena aproximacion al estedo de
«saluds puede hacerse con base en la defermina-
cién de la copacidad butfer existente en el medio en
un momento dado,

El fundamerto del métedo se basa en dos titulaciones
a volores de pH de 5.75 y 4.3. Lo seleccion del pH
de 5.75 busca cuontificar lo capacidad buffer il
del sistema, representada coma alcalinidad
bicarbondtica, yo que ¢ este pH ef 80 % del HCO3
presente en solucicnes acuosas se ha converlido en
CO9 por accién de Ha fitulacién con acido e igual-
mente menos de/ 20 % de los A.G.V. son cuantifica-
dos,

Este método propone utilizar la relacién AGV/ABY,
(donde AGVY son los dcidos grasos volatiles y ABY la
alcalinidad bicarbondtica verdadera), como
pardmetros de contral. Un sistema buffer fendrd una
adecuada capacidad cuando esta relacidn sea prox-
ma a 0.20. A nivel practico se han encontrade reac-
tores anaercbios que por encimo de 0.35 el sistema
empieza a acidificarse.

13.4.2 Elementos, materiales y equipes

*

Centrifuga de laboraterio con cabezal Hiotonte
Potenciometro para pH
Pipeta aforada de 50 ml

Vaso de precipitade de 250 ml formo haja.

*

-

Planche de agitacion

Agitador magnético

13.4.3 Reactivos

*

+

Acido clorhidrico HCI

G.IN &

Acido sulfdrico HpSO4 01N

13.4.4 Procedimiento onofitico

1.

F_;J

En un recipiente plédstico tomar une muestra del aguo
residual, llenonde a ras el frasco y tapandolo her-
méticamente.

Centrifugar 200 ml de muestra por cince minutos a
3.000 revoluciones por minufo.

En una pipeta aforada medir 50 mi de efluente
cenfrifugado.

Medir el pH de la muestra con el potencidmetro

Agregar écido clorhidrice gota a gota midiends al
mismo fiempo el pH hasta olcanzar un valor en el
potenciémetro de 5.75

Registrar el valor consumide hasta alcanzar el pH
de 5.75 indicado.

Sobre la misma muesira seguir agregande HCH has-
to cleanzar un pH 4.3 en el potenciémeatro.

Registror el volumen de dcide consumido

La diferencic entre el volumen gastado para la titu-
lacién de la muestra hasta 4.3 pH y el volumen gas-
tado para lo titulacién de la muestra a pH 5.75,
serd el volumen consumido por los A GV, presentes

13.4.5 Calculos

A pH = 4.30 alcalinidad tofal (AT)

A pH = 5.75 aicalinidad bicarbendtica verdadera (ABV)




Manual de Laboraterio Plamas de Beneficio 92

Aplicar las siguientes relaciones:

ABY {meq} = mi HC! consumidos (pH = 5,75 X 0.1 X 1000

ml de muestro

AT !meq) =_ml HCl consumidos (pH = 4.30) X 0.1 X 1000

ml de muestra

AGV {meo) =_(ml pH 4.30) - (mi pH 5.75} X 0.1 X 1000

mi de muestra

Capacidad Bulter = AGV/ABY
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13.5 DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO (DQO)

OBJETO: Determiner lo demandao quimica de oxigeno en aguas residuales

13.5.1
1.

Generalidades

El ensayo de loboraterio de la demanda quimica de
oxigeno mide el equivalente en oxigeno de la frac-
cign de materia organica presente en Jo musstro,
que es syuscaplible de oxidacién en medio Acido,
por parte del dicromato de potasio.

La DQO representa casi un valor limite de posibili-
dad de oxidacién tofal de un residuo; por ello gene-
ralmente el valor de la DBO Gltima o lo DBO9gq se
debe aproximar o lo DQO,

Ung de los principoles limitociones del andlisis de
DQO es lo incopacidad de diferencior entre mate-
ra orgdnica bioldgicomente oxidoble y materia
margdnica biolégicomente inerte, Ademds, no per-
mite medir la velocidad ron gue e estahilizard lo
matero biologicomente exidoble en condiciones
narmaoles. Sin embarge, la mayer veniaja de la DQO
es el coro fiempo que requiere la determinacion,
unas tres horas en comparacion cen los cinco dics
que demora la DBO.

La demanda quimica de oxigena es Gtil para defer-
minar las diluciones necesarias en el ensayo de de-
manda bioguimica de oxigeno. Este parédmetro es
importante en estudios de corriente de agua y aguas
residuales industriales, asi como en el control de
plontas de tratamiento de aguas residuales.

En ousencio de un catalizador, el método puede fa-
llor vy no incluir algunos compuestos organices (tal
tomo acido acétice] gue son biolégicamenta
valorables para los organismos que estdn presentes
en los rios mientras que el méfodo incluye algunos
campuestos bialdgicos {tal come celulesa) que no
son parte de Jo corgo de una demanda bioguimica
en el oxigeno disponible del agua receptora. Una
porcién de compuestos carbondceos o nitrogenados
puede ser incluida en la DQO, pero no hay reduc-
cién del dicromato por el amoniaco liberado de
material protefnico.

Con cierlas oguas residuales gue contienen sustan-
cias toxicas, esta prueba & uno determinacién de
carbono orgdnico total puede ser la Unica forma de
evaluar la carga orgdnica, de un modo fdcil. En &
caso de las aguas residuales de nutrientes organi-
cos y materia no toxica para Jas bacterias, los resul-

10.

1.

tados pueden ser usados para aproximar los valores
de DQO, debido a material carbondceo.

Es importante usar la misma técnica fodas las veces
que se efeciie la determinacion de DQO, debido a
que en la prueba se incluye sélo una porcién de
materia orgdnica, la gue depende del oxidante qui-
mice empleado, la estructura de los componentes
orgdnicos v la forma de manipular lo muestra.

El método de reflujo con dicromato ha sido selec-
cionado para efecluar esta prueba debido a las ven-
tajas que el dicromato tiene sobre ofros oxidantes,
tales como su poder oxidante y su fcil aplicacién
una amglia variedad de muestras.

Parg propésitos de control la prueba encontrard su
mejor uso después que se han obtenido los datos y
¢éstos son correlacionados con algin ofro u ofros
parémetros importantes.

La mayoria de tipes de motengl orgénico son des-
sruidos mediante ebullician con uno mezcla de doi-
do crémico y sulfirico. En una muestra sometida a
reflujio con cantidades conocidas de dicromato de
potasio y écido sulfirico, el exceso de dicromato se
titula con sulfato aménico ferroso y la cantidad de
materia orgdnica titulade se irasiorma en equiva-
lentes de oxigeno lo cual es proporcional al
dicromato de potasio consumido.

interferencias. Interfieren en la prueba las cadenas
normales de compuesfos alifdticos, hidrocarburos
aromdticos y piridina, si estdn presentes en un gro-
do apreciable. Para el método do un valar mas cer-
cano ol de uno oxidocion compleia que el método
del permongenato. Lot compuestos de cadena nior-
mal son oxidodos més efeciivaments cuando e adi-
ciona sulfato de plata como cafolizador adn cuando
el sulfato de plata reacciona con los cloruros,
bromuros, para producir precipitodos gue son oxi-
dados solo parcialmente en el procedimiento.

Los nilritos ejercen @ DQO de 1,1 mg/mg N, perc
rara vez exceden de 1 & 2 ppm en nguas poluidas y
su interferencia es ignorada por considerarla insig-
nificante. La interferencia debida o nifritos se puede
eliminar adicionando 10mg de acido suliémico/mg
da Nifrito-N en &l frasco de réfluje; esta adician debe
ser considerada en el testigo de agua destilada.
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Con solucién concentrada de dicromato se puede
determinar valores con DQQO de 50 ppm o més y
con fa solucién diluida de dicramata se determinan
los valores menores de 10 ppm. Esfos son menos
precisos pero indican el orden de la magnitud.

12. Muestreo y almacenamiento. Primero se debe ho-
mogeneizar los muestras que contienen solidos
sedimentables en una licuadora para obtener una
muestra representativa. Se preserva la muestra con
acido sulfirico. Se hacen diluciones iniciales en un
frasco volumétrico para aguas residuales que tienen

un alto contenido de DQO; esto es pora reducir el
error de lo medido de pequefios volimenes.

13. Cuando se utilizan muestras de diferente tamafio a
la de 50 ml se recomienda mantener lo relacién de
los distintos compuestos en la solucién de acido sul-
furico y dicromato de potasio.

14 El tiempo de reflujo puede variar si se ha visto gue
la oxidacién se completa en menos tiempo. El tiem-
po aconsejado por los manuoles de técnicas stan-

dard es de 2 homs de reflujo. El DQO ferminal sa
gstima que s aleanze 2 U r|:+’r]u|r;| de 7 homs.

13.5.2 Elementos, materiales y equipos
+ Equipo de reflujo conformado por:

+ Matraces fondo plano de 500 ml

¢+ Condensador de 300 ml tipo Wuest
+ Perlos de vidrio para ebullicién

+ Pipetos oforadas de 5 - 25 ml

o Pipefas graduadas de 5 - 10 - 25 ml
+ Baldn alorado de 1 litro

¢ Bureta de 50 ml

s FEstufa eléctrica

+« Agitador mognético

+ Plancha de agitacién

13.5.3 Reactivos
+ Dicromato de potasio 0.25MN

« Sulfato de plota en 4cido sulfdrico

+ Solucién fituladora de sulfate ferroso aménico (FAS)

G.25N

¢+ Solucién indicadora de ferroing

+ Sulfoto de mercurio en cristales

13.5.4 Procedimiento analitico

1. Enun recipiente plastico tomor una muestra del ogua
residual, llenando o ras et frasco y tapdndolo her-
méticamente .

2. De ocuerdo al DQQO, diluya la muestra con agua
destilada siguiendo la Tabla 1.

TJobla 1. Dilucién de la muestra segin lo DQO esperado

Valumer da o
iuEsirg (o
onalist on ml

R0
fFspsrnds

Volursan de ogeo
t1 il @

Valiymen de
mhleslm &n

PPN D? ml il

Estas diluciones deben ser verificadas para coda Planta
de Beneficio, de acuerdo a lo experiencia.

3. Medir los 10 ml de ta dilucién a analizar con una
pipeto aforada v depositartos en el balén de destila-
cién.

4. Agregar 0.2 g de Sulfato de Mercurio (HgSOy) al
balén,

5. En todo caso las cantidodes de reactivos usados se
deben ajustar de acverdo con la Tabla 2.

Tobla 2. Cantidod de readtives usados de acuerdo con el volumen de
muestra

Mareihdined dsd | 'ajimsn Aran
s forpome
aeqemicol

=illafe o

::~|:|,|:r\:'lln un Wi s e
o i pralise [ 2L

salmy i e
weuleaisn

IS
HEZ5ED, g

6. Depositar oproximadomente 10 perlas de ebullicidn
para prevenir salpicaduras o balén con la muestra.

7. Medir el volumen requerido de sulfato de plata en
écido sulfirico en la probeta adecuada.

8. Verer aproximadamente 5 ml de la solucién de sulfato
de plata en dcido sulforico, muy lentfamente por las
paredes del balén, Tener siempre precavcién ya que
esta reaccién es bastante exotérmica, disolviendao cui-
dadosamente el AgSO4 agregado.
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14.

15.

19.

20.

Medir ef volumen de dicromato de potasio, segin la
tabla anferior y agregarios al baldn.

- Mezclar bien nuevamente
. Conectar el balén al equipo de reflujo.

. Iniciar lo circulacién del agua de enfriomiento abrien-

do la respectiva {lave.

. Agregar el volumen restante de sulfato de plata en

acido sulfdrico, per la parte superior del condensa-
dor teniendo precaucién de verterle lentamente.

Mientras se afiade el dacido restante, agitar suave-
mente e! balén conectado al condensador para que
el Geido se incorpore o la solucidn.

Agitar muy bien, para evitar que en el fonde del ba-
|60 queds &l dcido y al momento de calentar se pre-
sente una explosion de écido concentrado celiente ¢
través del condensador que puede llegar a ser muy
peligroso.

. Colocar en la parte superior del condensador un vaso

de precipitodos o becker de 50 ml come tapo, para
evilor gue malerial forénec entre denfro del conden-
sador v contamine la muestra.

. Encender la estufa y abrir el poso de cgua a través

del condensador

. Poner en reflujo la muestra per espacio de 2 hores,

contados a partir del inicio de o ebullicion.

Transcurrido este tiempo, se apagoe lo estufa y se deje
enfriar.

Cuando se encuentre totalmente fric, agregar un
volumen de oguc desfilada aproximadamente igual

22

23.

24,

al que se encuentra en el balén, El agua se debe
agregar por la parte superior del condensador muy
lentarmente, cgitando el balén,

. Agregar ol balén 2 gotes de indicader de ferroina

Titular con sulfato ferreso omeniacal (FAS), fomando
como fin de lo titulacién el cambic de color de azul -
verdoso a un café - rojizo.

Es probable que el color verdoso aparezca de nue-
vo, esto no es importante.

Simultdneamente @ todes los pasos descrites, se debe
realizar un blanco, que es tomar como muestra a
analizar, agua destilada. Todeos los cantidades indi-
codas se mantienen.

13.5.5 Célculos

Expresar el resultode come miligramo de oxigeno por
litro de muestra:

DQO {ppm O3) =

(A-B) XN XB8.000XF

ml de muestra

Donde:

A = Volumen de FAS consumido para el blanco

B = Volumen de FAS consumido para el aguo efluente

N =

Normalidad del FAS, de acuerdo a valoracién reclizada
antes de realizar cade ensayo.

F {Factor de dilucion} = Volymen Total Muestra Diluida {mf)

Velumen Muestra Aguo (ml)
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14. ANALISIS PARA EL TRATAMIENTO DE AGUA DE CALDERAS

14.

T4.1.7

1.

14.1
»

*

1 RESIDUAL DE SULFITOS

Generalidades

La determinacién del residual de sulfitos permite eva-
luar con alguna certeza el hecho gue el oxigeno di-
suelto remanente o la entrada de las calderas haya
sido removido en su totalidad.

Normalmente se estima que el residual de sulfitos
debe ser como minimo 30 ppm 503

En el comercio se consigue kits de andlisis que ho-
cen estas pruehas mucha mds sencillas y conficbles.
.2 Elemantos, matericles y equipos

Mortero

Frasco de 100 ml

Pipeta graduada de 1 mi

Balanza analfica con precisién al miligramo

Pineto cforcda de 50 ml

Horno de calentamiento

Erlenmeyer de 250 mi

Yaso de precipitados

1.2 Reactivos

Acido sulfarico 1:1

Solucién indicadora de almidén. Ver procedimiento
ndice de perdxidos para su rapida preparacidn.

Solucién estandor de yoduro y yodalo de polasio,
0.0125 N: disvelva 44.8 mg de vodoto de potasio

14

1.

anhidro KIO3, secado durante 4 horas a 120°C; 4.35
g de Kl y 810 mg de NaHCO3 en agua destilada.
Complete el volumen o 1000 ml. Lo selucién es fal
gue 1 ml = 0.5 mg SO3

Reactivo de EDTA: disuelva 2.5 g de EDTA disddico
en 160 ml de agua destilada,

Acido sulténico, NH25O3H, oristeline

Agua deslilada

1.4 Procedimiento analitico

Recoja una muestra fresca avitando contacto con el
cire. Fije inmediatamente, agregando 1 ml de EDTA/
100 m! de muesira.

Agregue 1 ml de H25C4, 1:1 y C.1 g de dcido
sulténico en cristales a un frasco erlenmeyer de 250
mi. A continuacién mida 50 m! de muestra y frons-
fiéralos a un frasco. Agregue 1 ml de solucién
indicadora de almidan. Titule con solucién estdndar
de yoduro y yodeto de potesio hosto que ss desa-
rrelle un color azul suave permanante en la mues-
tra.

Titule un testigo de agua destilada

14.1.5 Célculos

Calcule lo concentracion de sulfitos por o expresion si-
guiente:

ppm SO = (A - B) X 500

3 ml muestra

Donde-

A = ml de titulador gastados para la muestra

B = ml de titulador para el festigo
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14.2 SOLIDOS DISUELTOS TOTALES

14,2.1 Generalidades

1. Este andlisis se realiza con frecuencia al agua de
purga de los calderas y permite estimar el grado
de conceniracién de productos guimicos en lo
misma.

2.  Normalmente se considera que este valor no debe
sobrepasar de 3000 ppm para calderas entre 150
- 300 psi de presion de operacion.

3. Porlo general, la reduccién de los sélidos disuel-
tos se logra por una reduccién de varios contami-
nantes individuales (dureza, silice, hierro, etc.}.

4. Algunos procesos de tratamiento aumentan los
sélidos disueltos ol afadir subproductos solubles
al agua; por ejemplo el ablandamiento con zeolita
de sodio aumenta los sélidos en virtud de la adi-
cién de un ion (sodio] que tiene un peso equiva-
lente més alto que el del calcio 6 el del magnesio,
que se remueven del agua cruda.

14.2.2 Elementos, materiales y equipos

+ Crisol Gooch de porcelana de didmetro de base
interna de 20 mm

+ Filtro de fibra de vidrio para el crisol Gooch.
+ Juntos de goma «Gukon

+ Horno de calentamiento

+ Trompo de vacio por aguo con manguera.

+ Desecador con silica gel.

Matraz para vacio fondo plano de 250 ml con
derivacion (Kitasato).

+

14.2.3 Reactivos

+ Agua destilada

14.2.4 Procedimiento analitico

1. Cologque un disco filtrante de fibra de vidrio con fa
cara corrugada hacia arriba o una capa filtrante
de ashestos sobre el fondo de un crisol Gooch
apropiado. Lave el filtre con 3 succicnes de 20
ml de agua destilada, continde la succién hasta
remover toda el agua. Descarte el agua de los
lavados. Seque el horno durante dos horas a
105°C, enfrie y pese en fa balanza analitica. Este
pesc se denoming (B)

2. Mida 50 ml de muestra (la cantidad de muestra
apropiada es aquella que produce un residuo to-
tal filtrable de 2.6 a 200 mg) v filtrelos, mediante
vacio, a través del filtro. Lave con 3 succiones de
10 ml de agua destilada, continuando la succién
3 minutos después de completar lu filtracion para
remover asi tanta agug como sea posible.

3. Transfiera la cdpsula al horno de calentamiento y
evapore hasta completo secamiento.

Seque la muestra evaporada durante una hora en una

estufa a 180 = 2°C; enfrie en el desecador y pese.
Este peso se denomina {A).

14.2.5 Cdlculos

mg/! sélidos disueltos totales = (A-Bl X 100
ml de muestra usada

Donde:
A = Peso del crisal + sdlidos (mg)

B = Peso del crisol inicial {mg)
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14.3 OXIiGENO DISUELTO (MODIFICACION DEL NITRURO)

14.3.1
1.

Generalidudes

Es tal vez uno de los andlisis més importantes en el
agua de climentacién de las calderas, ya que per-
mite detectar la presencia del oxigeno disuelto, el
cual ocasiona graves problemas en la tuberia de las
calderas.

Realizado este andlisis, se considera que no debe
exceder 0.04 ppm O2,

Este procedimiento es bastante complejo por lo tan-
to se recomienda adquirir un kit para determinacién
de oxigeno disuelto. Consulte con su asesor en fre-
tamiento de oguas.

14.3.2 tlementos, materiales y equipos

*

*

Balanza digital

Erlenmeyer de 250 ml

Pipetes aforadas de 20, 50,100, 110
Bureta de 25 m

Probeta de 50, 100 ml

14.3.3 Reactivos

*

Solucion de sulfato manganoso: disuelva 480 g de
MnSO4. 4H20, 400 g de MnS(4.2H20 & 364 g de
MnSQO 4. H20 en ague destiledo, filre v diluya a 1
litro. Este solucién no debe producir color en almi-
don, cuando se agrega a una solucién de yodure
de potasio acidificada.

Reoctivo clcaline de yodure - nitrito. Disuelva 500 g
de NaOH (6 700 g de KOH) y 135 g de Nal & 150
g de nifruro de sodio, NaN3, disuelic en 40 ml de
cgua destilada. y diluye a 1 litro. Agregue 10 g de
nitrure de sodio, NaN3, disuelto en 40 ml de agua
destilada. Este reactivo no debe producir coler con
la solucién de almidén ol diluido v acidificarlo.

Acido sulfirico concentrado.
Almidén: disvelva 2 g de olmidén soluble grado
cnalftico y 0.2 g de dcido salicilics, como preserva-

tive, en 100 ml de agua destilada caliente.

Solucidn estandar fituladora de tiosulfato de sodic

*

0.1 N: disuelva 24.82 g de NapS90O3 5H9O en
agua destiloda hervida y fria y diluya a 1 litro. Pre-
serve agregando 5 ml de cloroforme ¢ 1 g de NaOH.

Solucién estander tituladora de tiosulfato de sedio
0.025 N: diluya 250 ml de solucién patrén de
tiosulfate de sedic a 1 litro. Normalice con solucion
estandar de dicromoto de potasio 0.025 N o con
solucidn estandar de biyodate de polasio 0.025 N.
La solucién estdndar de tiosulfato de sodio 0.025 N
es de una concentracién tal gue 1 ml es equivalente

0 0.2 mg de OD.

Solucién estandar de dicromato de potasio 0.025
N: disuelva 1.226 g de K9CrpQO7, secudo a 103 °C
durante 2 horas, en agua destilada vy diluya a 1 litro
en un frasco volumétrico.

Disvelva 2 g de Kl pura en un frasco erlenmeyer con
100 ml de agua destilada. Agregue 10 ml de HpSO4
{1 + 9) y 20 ml de solucién estdndar de dicromato
de potasio. Coloque en oscuro durante 5 minutos y
diluya o 400 ml, titule con solucion de tiosulfato 0.025
N el yodo liberade, agregando almidén al final de
la titulacién cuando se alcanza un color amarillo
pajizo pdlido. Cuando las soluciones son de igual
concentrocion se gostardn 20 ml de tiosulfate 0.025
N. Si no es el caso, hoga la correccién necesaria.

Solucién estandar de bivodate de potasio 0.025 N:
disuelva 812.4 mg de KH{IO3) en agua destilada y
diluya o 1000 ml

Disuelva 2 g de Kl puro en un trasce erlenmeyer con
100 ml de aguo destilada. Agregue unas pocas go-
tas de H25Q4 concentrado y 20 ml de solucién
estandar de biyodato de potasio. Diluya o 200 mly
titule con ung solucién estdndar tituledora de
tiosulfato de sodio 0.025 N el yodo liberado, agre-
gando almidén al final de lo fitulacién cuando se
alcanza un coler amarillo pajize pélido. Cuando las
soluciones son de igual concentracion se requieren
20 ml de solucién de Nap590O3 - 0.025 N. De lo
contrario, ajuste la normalidad de la solucion de

Naz59073 o 0.025 N.

Solucidn de floruro de potosio: disuelva 40 g de
KFoH2O en ugua destilada y diluya @ 100 ml. Esta
solucidn se usa cuando la muestra confiene mas de
5 ppm de hierro. Agregue, cucndo sea necesario, |
ml de solucién de fleruro para inhibir la inferferencia
de hierro.
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14.3.4 Prccedimiento analitico

1. Llenar completamente la botella de 250 ¢ 300 ml
con la musstra a analizar y dejondo reboser paro
inserfar el tapsén sin dejar burbujas.

2. Adada 1 ml de solucién de sulfate manganoso y 1
ml de solucién Glcali de yodure - nifruro de sodic
usando una pipeta. S7 las soluciones son agrege-
das debojo de o superficie del liguido, enjuague
las pipetas antes de volver a iniraducirlas en las be-
tellas de los reactivos.

3. Tapone cuidadosomente la botella para evitar bur-
bujas de cire y mezcle bien, invitiendo lo botello
unas quince veces. Deje sedimentar el precipitado
hasta la mited de la botella. Si el precipitado es blan-
co {hidroxide de monganeso) no existe oxigeno di-
suelto.

En coso contraric el precipitado serd éxido bésico
mangdnico de color calé.

4. Remueva el fapdn y agregue 1 mi de H2504 con-
centrado, sosteniendo lo pipeta sobre la superficie
del liquido contra el cuello de lo botella. Retapone
lo botella, mezcle bien hosto que no se observe nin-
gin floc. Si hay oxigeno se liberard yodo. El volu-
men que se toma paro fitulacién debe corresponder
a 200 ml de muestra criginal, por ello debe hacerse
una correccién por la pérdida de muestra debida al
desplazamiento provocado por la adicién de los 2
mi de reactivo: 1 ml de sulfato manganosa y 1 ml de
reactivo dlcali de yoduro - nitruro. Para botellas de
300 ml el volumen que se foma para la titulacion
debe ser de:

(200) (300)/(300-2) = 201 ml

Retire 201 ml de lo botello y coléquelos en un frosco
erlenmeyer. Titule ofadiendo tiosultate de sodio v agi-
tando la solucién hasta obtener un color amarillo pajizo
pdlido. Agregue 1 mi de solucién fresca de almiddn, el
cual produce un color azul vy continde la titulacién hasto
que el color ozul desaparezca. Anote la cantidad de
liosulfato gastado. Ignore cualguier reaparicién del co-
lor azul.

14.3.4 Célevlos

Calcule el contenido de oxigeno disuelto OD por la si-
guiente relacion:

pom OD = ml gastedos X N X 8.000

ml| muestra

donde:

N = normalidad del tiosultoto de sodio empleado

Cuando la normalidad del tiosulfato de sodic es exacta-
mente 0.025 y el volumen de muestra es de 200 ml,
coma se indicd en el procedimiento anterior, calcule el
contenido de OD asi:

ppm CD = ml de tiosulfato gestado.
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14.4 HIERRO TOTAL, EN AGUAS TRATADAS, POR COMPARACION VISUAL. METO-

14.4.1
1.

DO DE LA FENANTROLINA

Generalidades

El contenido de hierro normalmente se evalic en las
corrientes de agua a la enfreda v selida de los cal-
deras, y permite conccer sl sslodo interno de la mis-
ma.

14.4.2 Elementas, materiales y equipos

*

*

Balanza analitica con precisian al miligramo
Pipeta aferada de 5C, 100 ml

Erlenmeyer de 125, 250 1000 ml

Estuta eléctrica

Pipeta graduada de 20 ml

Tubos de Nessler de 700 ml foerma alta
Balén aforade de 100 mi

Espectrofotémetro

14.4.3 Reactivos

+

Acido clorhidrico, HCI, concentrado.

Solucién de hidroxilemina: disuelva 10 g de
NHoOH.HCL en 100 ml de ague destilada.

Solucién buffer de acetato de amonio: disuelva 250
g de NH4CoH309 en 150 m! de ogua destilada.
Agregue 700 ml de dcido acétice concentrado 6 gla-
cicl. Prepare uno nueva curva de calibracion cada
vez que cambie la solucidn,

Selucién de fenclitateina: disvelva 100 mg de
ortofenantroling o 1.10 fenantrolina monchidratada;
calentamiento a 80°C, sin hervirla. Descarte lo so-
lucién si se vuelve oscura. El calentomiento no es
necesario si se agregan 2 gotas de HC| concentrado
al agua destilada. (Nota: Un mi de este reactivo es
suficiente para concentraciones menores de 0.1 mg
Fe).

Solucién patrén de hierro: mida 50 ml de agua des-
tilada y coléquelos en un vaso de precipitedos de
250 ml. Agregue fentamente y mezciando 20 ml de
H2504 concentrade al agua destilada. Reclice esia

operacidn con cuidado y deje enfriar la solucién
temperatura ambiente. Pese 1.404 g de
Fe(NH4}2(SO4)2.6H2C, sullato ferrose amoniacal,
y disvélvalo en la solucién anterior mediante cgita-
cidn.

Agregue solucidn 0.1N de KMnO4 gota agela hos-
ta que persista un color rosade suave en la solucion.
(Lo solucidn 0.1 de KmnO4 se prepara disclviendo
3.16 g de KMnO4 en 10C0 ml de agua destilada).
Diluya en un frasco volumétrico a 1000 ml con agua
destilada. La solucidn pairén es tof que 1 ml = 0.2
mg Fe.

Nota: Los reactives anferiores son los mismaos del mé-
todo con Especirofotémetre.

Solucidon estdndar de hierro: con unc pipeta
volumétrica mida 50 ml de solucién patrén de hierro
y coléqueles en un frasco volumétrico de 1000 ml.
Diluya hasta la marca de 1000 ml con agua destiia-
da; T ml = 10 Hg Fe.

14.4.4 Procedimiento analitico

I.

Preparar los estdndares de hierro en los tubes de
nessler de 100 ml, siguiendo las diluciones indica-
das, segin la concentracion esperada de hierro.

Una vez conocidos los mililitros de solucién esténdar
de hierre necesarios depositarlos en un erlenmeyer

de 125 ml

Diluir este volumen con agua destilada hasta alcan-
zar 50 ml totales.

Agregar 2 ml de écido clorhidrico concentrado.
Agregar 1 ml de solucidn de hidroxilamina

Afadir 4 & 5 perlas de ebullicidn y caliente el frasco
hasta ebullicion.

Continde la ebullicion hasta reducir el volumen total
a unos 20 ml

Deje enfrior a temperatura ambiente
Transtiera la solucidn en un balén aforade de 100

ml y agregue 10 ml de solucién buffer de acetato de
amanio.
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10.
11.

12,

14.

Agregue 4 ml de solucién de fenaniroling

Diluir con ague deslilada hasta la sefal de enrase
(100 ml)

Agitar vigorosamente y dejar reposar entre 10 a 15
minutos para lograr un desarrollo méximo del color.

. Pare cnuler la interferencia de cualquier colar o tur-

biedad de !a muestra prepare un testigo con la mis-
ma cantidad de muestra utilizada y aplicandole to-
dos los pascs descrifos anteriormente perc sin agre-
gar los 4 ml de fenentrolina.

Colocar el testigo en el portamuastra del espectro-
fotémetro an = de chsorbancia (100% de transmi-
tancia con el equipo en 510 nm).

15. Retire el festigo y cologue la muestra con fenanirolina
en el aparato y hogo lu lecture correspondiente de
absorbancia.

16, Conviertr la lectura de absorbancia leido en mg de
Fe mediante la curva de colibracién.
14.4.5 Cdlculos

Calcular la concentracion de hierro en ppm, mediante la
siguiente relacién.

Fe (ppm) = mg de Fe X 1.000

ml de muestra
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14.5 DUREZA (método EDTA)

14.51
1.

Generalidades

La durera del agua esta conformada por los iones
calcio y magnesio los cuales se presentan disveltos
en el agua de alimentecién de las calderas.

Los procesos de coagulacian, floculacién o fiftracion
no disminuyen el valor de dureza a niveles dptimos
sin embargo ciertas operacicnes unitarias (como el
infercambio ionico de sodio) remueven el caicio y &l
magnesio del agua, reemplardndalos por elementas
quirmicos inofensivos

14.5.2 Elementos, moteriales v equipos

L 4

Solucion buffer: Disuelva 16.9 g de NH,CL, cloruro
de amonio, en 143 ml de hidréxido de amonlo con-
centrade NH, OH; agregue 1.25 g de sal de
magnesio de EDTA (disponible comercialmente) y
diluya en 250 ml con agua destilede. Si no se dispo-
ne de la sal de mognesio de EDTA disuelva 1.179 g
de sal disddica de EDTAy 780 mg de MgSO,.7H20
en 50 ml de hidréxido de amonio concentrado
NH,OH, mezcle hien y diluya o 250 ml con agua
destilado, Mantenga le solucién bien tapada y no lo
clmacene por mds de un mes en un recipiente que
se abre continuamente. Descarte lo solucién cuando
al egregar 1 6 2 ml o la muestra no se oblenga un
pH de 10.0 = 0.1 al punte final de titulacién,

Mezcle indicadora de Eriocromo negro T: pese se-
poradamente 0.5 g de Eriocromo negro Ty 100 g
de clorure de sodio NoCl. Coloque ambas compues-
tos en un mortero y pulvericelos hasta distribuir uni-
formemente el colorarie wscuro en la sal blanca,
Almacénelo en une botella bien topoda.

Solucién indicadora de Calmagita: disuelva 0.1 g
de Calmagita en 100ml de aguc destilada.

Cristales de cianuro de sodio, NaCN: maneje con
extremo cuidado, con una peguefia cuchara o espd-
tule. Es muy téxico. Evite la ingestién e inhalacién
de los vapores mortales de cianuro. En le mayoria
de las aguas no se requiere agreger este inhibidor
de interferencias parc el ensayo de durezo.

Solucién tituladora esténdar de EDTA - 0.01 M: Pese
8.723 g de EDTA o Na,EDTA, Na,H,C10H!

208N, 2H ,O.Disvelvales en agua desfilada ¥ dl\u—
yaa itro con agua destilada. Tapone y mezcle bien.

Lo solucién es gensralmente estable durante seis
meses. Almacene preferiblemente en frasco de
polietileno o vidrio de horosilicato.

14.5.3 Elementos, materioles v equipos

+*

Bureta de 25 ml

Pipeta oforada de 50 ml

Pipeta graduada de 1 ml

Balanza analitica con precisién al miligramo

Erlenmeyer de 125 ml

14.5.4 Procedimiento analitico

1.

Coleque 50 ml de muestra en un frosco siempre v
cuande ne consuma mdas de 15 ml de solucién
tituladora. En caso contrario debe hacerse dilucién o
50 ml con agua destilada.

Agregue 1 o 2 ml de solucion buffer, Usualmente 1
ml de buffer es suficiente para obtener un pH de 10.0

a 10.1. Lo ausencia de un punto de vire claro del
mdlcodor demuestra la necesidad de agregar este
inhibidor. Uselo con precaucién cuando el cambio
de color del indicodor no es claro y distintivo

Agregue 0.2 g de mezclo indicadora de Eriocromo
negro T. Alternativamente use 1 ml de solucién
indicadora de calmagita.

5i la colorocién obtenida es vine tinte agregue solu-
cion fituladora de EDTA haste obfener el color azul.
La titulacién no debe durar mds de cince minutos,
contados a partir de la adicién de la solucion butter.

14.5.5 Cdlculos

Calcule la dureza en mg /L CaCO, por ia siguiente rela-
cion:

Dureza mg/L CaCC, = ml EDTA gastados X 0.0] X 100000

ml de muestra




cenipalma 103

15. PREPARACION DE REACTIVOS

15.1 VALORACION DEL HIDROXIDO DE SODIO CON FTALATO ACIDO DE POTASIO

15.1.1 Generolidades
1. Verificar el buen estado de los aparatos.
2. Utilizar Unicamente ogua destilada.

3. Llos equipos deben estar completamente limpios y
$eCos.

4. Esto pruebc debe hacerse por duplicade v trabajar
con el promedio.

5. El resultado debe escribirse con cuatro cifras deci-
males significativas.

15.1.2 Elementos, moteriales y equipos

+ Capsula de porcelona

+ Heorme de calertamiento

+ Desecador

+ Pinzas paro crisel

+  Erdenmeyer de 25C ml

¢ Erienmeyer de 1000 ml con boco esmerilada

+ Agitador magnético con calentarniento

¢+ Probeta de 50 ml

+ Bureta automdética de 25 ml

+ Frasco cuenta gotas de 50 ml

+ Balanza cnalitica con exactitud al miligramo

+ Calculadora

+« Cuchera de porcelana

15.1.3 Reactivos
+ Hidroxido de sodio @ valorar

+ Falate 4cido de potasio

+ Agua destilada

+ Fenclftaleina

1514 Procedimienio onalitico

1. Secar en una cépsuta limpia y seca aproximadamenie
1 g de ftolato édeido de potasio en un hormo a 120°C
por dos horos.

2. Dejar entriar en un desecador antes de usarlo gor
espacio de media hora.

3. Pesar 0.400 g. de falato dcide de potasio en un
erlenmeyer de 250 ml limpic v seco, anotar el peso.

4. Agregar 50 ml de agua destilada al erlenmeyer,

5. Colocor el erlenmeyer en el agitador magnético y
calentario a una temperatura de 5G°C, agitando muy
bien hasta que todo el faleto dcido de potosio se
haya disueito en el ogua destilada.

6. Agregar cinco gotas de fenolftaleina

7. Titular con el hidréxide de sedio y/o potasic hasta la
aparicidn de un permanente y suave color rosado.

15.1.5 Cdlculos

Aplicar la siguiente formula

N = Wx1000
Vx 204.2

donde:

N = Normalided del hidréxide de sodio.
W = Peso de ftalato dcido de potasio en g

V = Volumen de hidréxido de sodio y/c potasio consu-
midos en ml
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15.2 VALORACION DEL HIDROXIDO DE SODIO CON ACIDO SULFURICO 0.1 N

(opcional)

15.2.1 Generalidades

1. Este procedimiento sirve para valorar la soda o hi-
dréxide de sodio 0.1N, que es utilizado para calcu-
lar el porcentaje de dcidos grasos libres, como solu-
cién titvladora.

2. Fste procedimiento puede reemplazar el método de
estondarizacion del hidréxido de sodio 0.1 N usan-
do ftolato deido de potasio.

15.2.2 Elementos, materiales v equipos

+ Erenmeyer de 250 ml

+ Pipeto de 25 ml
+ Probeta de 25 ml

15.2.3 Reactivos
o Acido sulfirico 0.1 N

+ Agua desionizada

+ Fencliialeina

+ Hidréxido de sodic 0.1N

15.2.4 Procedimiento analitico

1. Enun erlenmeyer medir 25 ml de dcido suifirico 0.TN
o fitriscl con una pipete graduada de 25 ml.

2. Agregar cuidadosamente 25 ml de agua desionizada
con una probela de 25 ml de capacided.

3. Anadir dos gotos de fenolttaleina v titular con el hi-
dréxido de sodio Q.1N, con agitacién constante has-
ta la aparicién de un ligero pero constante calor ro-
sado sucve.

4. Aplicar la siguiente formula:

N = Volumen dcido sulfdrice X 0.1
Volumen consumido de hidréxido de sodio
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15.3 PREPARACION DEL ACIDO SULFURICO 0.1 N

15.3.1 Generalidades

1. Se utiliza en la valoracidon del hidréxide de sodio o
de potasio y en la titulacién de la muestre de los
piscinos de tratamiento de efluentes pare calcular la
alcalinidad de las mismas.

2. El 4cido sulfirico 0.1 N o ftifrisel se presenta en
ompolletas pldsticas.

15.3.2 Elementos, materioles y equipos

+ Bolén aforado de 1000 mi

+ Frasco lavador

15.3.3 Reactivos
+ Ampolleta de dcido suildrico 0.1 N.

+ Agua desfilada.

15.3.4 Descripcién de lo actividad

1.

Cortar la ampolleta de dcido sulldrico 0.1 N con un
cuchillo, conservéndola hacia arriba pora evitar de-
rames.

En un balén aforado de 1 litro limpio y seco, infrodu-
cir la empollets, dejando caer todo el producto en el
balan.

Lavar con agua destilada la ampelleta asegurando
que todo el acido sulfirico se haya lavado y quede
dentro del balan,

Complelar con agug destiloda los 1000 ml del bo-
l4n.

Agitar muy bien el balén

Guardar al terminar en el frasco respectivo.
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15.4 PREPARACION DE ACIDO SULFURICO 1:1

15.4.1 Generalidades

1. El dcido sulfirico 1:1 es utilizade en la preparacién
de la muestra para el cdlculo de los dcidos grasos
voldtiles en las piscinas de tratamiento de efluentes.

15.4.2 Elementos, materiales v equipos

« Bolén aforado de 500 ml

+ Belén aforado de 1000 ml

+ Doasificader pléstico de agua

15.4.3 Reactivos
o Acido sulfirico al 96%

+ Aguc destilada

15.4.4 Procedimiento analftico

1.

Medir 500 ml de agua destilada en un balén aforado
de 500 ml y verter en un balén aforade de 1000 ml

Medir 500 ml de acido sultirico ol 96% de concen-
tracién en un balén cforado de 500 m!, guardendo
las méximas precouciones.

Anadir lentfaments el deide en el agua. Esta reaccidon
hace calentar el balén y emana vapores #xicos, los
cuales no deben ser inhalados.

Agitar cuidedosamente el balén.

Guardar en el respectivo frasco.
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15.5 PREPARACION DE LA FENOLFTALEINA AL 1% EN ETANOL AL 95%

15.5.1 Generalidades

1. Lo fenolfialeing es usada come indicador de la titu-
lacién con hidréxido de sodio o de potasio 0.1 N, en

el cdlculo del porcentaie de dcides grasos libres.

15.5.2 Elementos, materiales v equipos

+ Balanza anadlitica

+ FEmbudo de vidrio

+ Erenmeyer de 500 ml con boco esmerilada

+ Capsula de porcelana

15.5.3 Reactivos
+ Fenolftaleina

+  Alcohol neutralizado.

15.5.4 Procedimiento analitico

1. Pesar en una cdpsulo de percelana 5 g de

fenolftaleina, o lo mayor exactitud posible.

volumen a preparar =

Con le ayude de un embudo se intreduce la
fenolltaleina a un erlenmeyer de 500 ml.

Lavar lg capsulo vy &l embude con alcohol neutralize-
do, cuidando que tode el producto lavade caiga en
el erlenmeyer de 500 ml.

Después de que ha posado la totalidad de la
fenolftaleina ¢! erlenmeyer se completa con alcohol
neutralizado hasta los 5C0 ml.

Agitar muy bien teniendo cuidade de haber coloca-
do lo tapa esmerilada, para gue la fenolfialeina quede
bien disuelta en el alcohol.

15.5.5 Cdlculos

Celeular o cantidad o pesar de fenclficleina asi:

Concentracién requerida = 1%

500 ml {opcional)

X =500 mlSclucién X1 % = 5 g de fenolfialeina
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15.6 PREPARACION DEL HIDROXIDO DE SODIO 0.1 N

15. 6.1 Generglidades

1. Esta solucién se utiliza para determinar el porcentaje
de deidos grasos libres.

2. Verificar que los reactivos usados respondon ¢ la
calidad necesaria paro el ensayo.

3. Revisar que los instrumentos utilizados se encuentren
limpios y en buen estado.

15.6.2 Elementos, materiales y equipos

+ Balanza analitica con exactitud al mifigramo

+ Cépsula de porcelanc

+ Bureta automdiica de 25 ml

+ Erlenmeyer de 1000 ml con boca esmerilada

+  Pinzas para crisol

+ Cuchara de poreelana

15.6.3 Reactivos
+ Hidroxido de sodic en hojuelas af 99%

+ Agua destilada

15.6.4 Procedimiento anclifico

1. Tarar en la balanza une cépsula de porcelana limpio
y seca.

2. Pesar 4.040 g. de hidréxido de sodic en lerigjas.

3. Disclver las lentejas con aguo destiloda

4. Una vez se ha alcanzodo la completa disolucién de
las lentejas, traspasar estd solucién a un erlenmeyer
de 1000 m! con boca esmerilada, teniendo cuidado
en lograr que ¢! producto de la cdpsula sea transte-
rido en su tofalidad, esto se logra lavando vorias ve-
ces la capsula con agua destilada, verificando que
estd agua de lavado sea llevada al erlenmeyer.

5. Uenar el erlenmeyer con agua destilado hosto lo se-
fial de 1000 mi

4. Colocar la tapa al erflenmeyer, agitar cuidadosamen-
te.

7. Tener en cuenta que no se observe hidrdxido de sodio
sin disolver.

8. Traspasar la solucién preparada al frasco de alimen-
tacidn de la bureta automética,

9. Llenar la bureta utilizando la respectiva pera y des-
alojando por la llave principal hidréxido de sodio.

10. Valorar la selucién segin los procedimientos reco-
mendcdos.

15.6.5 Cdlculos

Se realizan los siguientes cdlculos para determinar las

canfidodes de reactives necescrias:

Concenfrocidn requerida = 0.1 N

Volumen Requerido = 1.000 ml

Pureza = 99 %

0.l ea-gMaOH X _40¢g. NeOH X 160 % = 4.040 g.
1 Lt Selucion 1 eq - g NaOH 99 %
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15.7 NEUTRALIZACION DEL ALCOHOL ETiLICO

15.7.1 Generclidades

1. El alcchol efilico 6 etanol utilizado en el calouio de
lo acidez debe ser neufralizade paro evitar que este
preducto interfiera en la neutralizacidn del aceite con
el hidréxido de sodic 0.1 N.

2. La neutralizacién del etanol se realiza con hidréxido
de sedio 0.1 N.

15.7.2 Elementos, matericles y equipos

+ Vaso de precipitodo

+ Frosco cuenta gotas

+ Frasco de neutralizacién

¢ Embudo

15.7.3 Recctivos

+  Alcohol etilico

*

L 4

Fenolftalaina

Hidréxide de sodio

15.7.4 Procedimiento anclitico

1.

Agregar un litro de alcohal efilico al frasco de neu-
tralizacion.

Agregar 10 gotas de fenolftaleina.

Medir 5 ml de hidréxide de sodio 0.1 Ny agregarlos
al frasco de neutralizacion.

Agitar y observar lo aparicién de un color rosado
suave gue indica la finalizacion de la neutralizacion.

Sieste color no cparece repetir el procedimiento des-
de el punto 1.

Almacenar
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15.8 SOLVENTIZACION DE GASOLINA BLANCA

15.8.1 Generalidades

1.

La gascling blanca es usada como solvente para
determinar lus pérdidas de oceite mediante lo ex-
traccién soxhlet.

Esta gasolina es necesario fraccionarla en sus fases
liviane y pesada para poder usarla ya que lo fase
pesada contiene gases que pueden ofecfar los resul-
tados.

Este producto se utiliza como remplazo del hexano o
del tricloroetilenc.

15.8.2 Elementos, matericles y equipos

*

Balén de 500 ml de fondo planc
Refrigerante
Soporfe con bose plona

Condensador

*

*

Vaso de precipilado

Estufa

15.8.3 Procedimiento analftico

1.

En un matraz de 500 m! de fondo plano se agregan
aproximadamente 400 ml de gasolina blanca.

En el aparato de destilacion para gasolina se instala
el balon que contiene la gasolina.

Se abre la llave que permile el flujo de agua a través
del refrigerante intensivo.

Se prende la estufa en la posicidn alta v se recupe-
ran 350 ml de fraccién liviana. Esta medicion corres-
ponde a la capacidad de un frasco grande de maye-
nesa.

Se guarda la gasclina solventada en el respective
trasco. La fraccion pesoda se desecha.
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15.9 SOLUCION STANDARD DE CARBONATO DE SODIO 0.1 N

15.9.1 Generalidades

1. Este producte es usedo parg valoror el acido sulfdri-
co O.1N, usade en el cdlculo de la aicolinidad de
cguas.

2. Se debe completar con el respectivo procedimiento
de valoracién descrito en el presente manual.

3. Moantengo los reactivos preparados en lugares fres-
cos y oscuros, conservdndolos bien topados.

15.9.2 Elementos, materiales y equipos

+ Horno de calentamiento

+ Cdpsulas de porcelana

+  Pinza para capsulos

+ Desecodor con silica gel

+ Boianza digital con precisién al miligramo

+ Balén aferade de 1 Litro

15.9.3 Reactivos
+ Corbenofo de calcio (NaoCO3 ) en cristales

+ Agua destilada

15.9.4 Procedimiento analiiico

1. En una cépsula de poreelana, infroduzca aproxima-
damente & g de NagCO3 '

2. Secaren el hermo de calentamiento a 250 °C duran-
te 4 horas.

3. Transcurrido este fiempo refire lo cdpsula del hormno &
infroddzcala en el desecador hasta fotal enfriamien-
o {aproximadamente 30 minutos}.

4. Tarar en la balanza digital ofra capsula de porcelo-
na limpia y seca

5. Pesor exaclomente 5.300 g de NepCO3 seco.

6. Agregue aproximadamente 25 ml de aguc destilada
a la <dpsula y disuelva el carbonate de calcio.

7. Traspuse los productos con sl moyor cuidado, a un
balén aforado de 1 1, lavando varias veces la cdp-
sula con agua destilada, y permitiendo que el agua
destilada llegue hasta lo sefal de enrase (L1).

8. Agitar vigorosamente la solucién

Q. Transterir al respectivo frasco limpic y sece de alma-
cenamiento

15.9.5 Célculos

Para detarminar o cantidad de NapCO23 requerida se
necesita conocer:

Concentracion de la solucién a preparar = 01N
volumen de la solucidn o preparar = 1000 mi
Entonces:

_J06g. MNey = 53009 NepCOj3
2 eg-g. NapCOg

Ne2CO3 = 0.1 eg - 9. NapCO3 X
1 Lt sel.cién
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15.10 ACIDO SULFURICO 0.1 N

15.10.1 Generalidades

1. Todas los adiciones de reactivos deben hacerse len-
tamente

2. Este procedimiento es una gliernativa ol mélodo des-
crito en el cual se usa la ampolleta o titriscl.

3. El 4cido sulfurico (H25C4) 0.1 N es usado frecuen-
femente en la valoracién del hidréxido de sodio O.TN,
en la determinacion de lo alcalinidad de aguas.

4. Sise desea preparar una solucién de acide sulfirico,
con otfra concentracién o un volumen de solucién
diferente, realizar los célculos respectivos.

5. No inhaler los vapores emanades durante la prepo-
racién.

15.10.2 Elementos, materiales v equipos

+ Bolén aforado de 1 Lt

+ Pipeta groduade de 5 ml y 50 ml

+ Pera de gomao universal

15.10.3 Reactivos
+ Acido sulfirico concentrado (H9504) 0.1 N al 96 %

+ Agua destilada

15.10.4 Procedimiento analitico

1. Agregar aproximadaomente 50 m! de cgua destitada
al balén aforado de 1 Lt

2. Medir 2.8 ml de acido sulfurico al 96 %, succicnando
cuidadosamente con la pera de goma.

3. Adadir esfe volumen cuidadoso y lentamente al ba-
l6n aforade, nunca dejando caer el producto direc-
jomenie ¢l agua, sino por las paredes dst balén.

4. Completar con agua destilada hasta la sefial de en-
rase. Esta es uno reaccién exctérmica y es normal un
aumento en la temperatura del baldn,

5. Mezclar cuidodosomente.

6. Trasposar al respective frosco de almacenamiento,
que debe encontrarse perfectamsnte identificade

15.10.5 Cdleulos

Para realizar lo preperacion de la solucién se necesita:

Conacer

Normalidad de lo solucién a preparar = 0.1 N

= 1000 ml

Volumen de la solucién a preparar

Aplicar lo siguiente formula para cenocer el volumen {ml)
de H2SC 4 necesario

w9504 = Olen-g X 98¢ o504 X _1m H2S04 X [00.000= 2.3
1000 ml Solugion Zec.g HoSO; 1834 g H2SC4 96

preparar 500 Ml ce H2504 0.02N

Ljzmp o:

1 mlH2804 ¥ 100000
1,634 g. bSOy 95

m. HZ502 = 0.02eq-g. X 8Bg oS04 X
500 ml Selucién 2eq- g. Ho504

= 1.1 nlF23Cy,
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15.11 TIOSULFATO DE SODIO 0.1 N

15.11.7 Generalidades

1. Esta es una sclucién usada en la determinacién del
indice de perdxidos.

2. A portir de ella se prepara el fiosulfato de sodio 0.07
N, lo cual se logre diluyendo 10 veces.

15.11.2 Elementos, moteriales y equipos

+ Homo de caleniomienio

e Cépsulas de porcelena

¢ Pinza parc cépsulas

+ Desecador con silica gel

+ Bolanza digital con precisién al miligramo

¢ Bdlén alorado de 1 1t

15.11.3 Reactives
+ Tiosulfato de sodio RA. (Reactivo analftico)
+ Agua destiledo

+ Hidréxido de sodio

15.71.4 Procedimiento anatitico

1. En una capsula de porcelana, introduzca aproxima-

domente 30 g de Naps203 . 5HoO

2. Secar en el horno de calentamiento a 250 “C duran-
te 4 horas.

3. Transcurrido este iempo retire la cdpsula del horno e
ntroddzcala en el desecodor hasta total enfriamien-
to {aproximadamente 30 minutos).

4. Tarar en la balanze digitel ofra cdpsula de parcela-
na limpia y seca

5. Pesar exactamente 24.818 g de NapS203 . 5H0O

seco,

6. Agregue aproximadamente 25 ml de agua destilada
a la cépsula y disuelva el tiosuliaio de sodio.

7. Traspase los productos con el mayor cuidado, a un
bolén oferade de 1 LY, lavando varios veces la cdp-
sula con agua destilada y permitiende que el agua
desfilada llegue hasta la sefial de enrase (1 W),

8. Agitor vigorosamente la solucidn

9. Transferir al respectivo frasce limpio y seco de almo-
cenamiento

15.11.5 Cdiculos

Para determinar la cantidad de NapSoO3 . 5HoO re-
querida se necesita conocer:

Conceniracion de la solucién a preparar = 0.1N
Volumen de la solucién o preparcr = 1000 ml
Entonces:

5. 5095203 SHpQ = 01eq-g. X 248.]18g = 24.818 3.Nap52C3. 5HO
1 lito so:wzion T eg-gramso
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15.12 PREPARACION DEL DICROMATO DE POTASIO 0.25 N

15121 Generalidades

1. Lla solucién de dicromato de peotasio es utilizado en
la deferminacidn de la demanda quimica de oxige-
ne en aguas residucles.

2. El dicromato de potosio se anade en exceso en la
reaccion de determinacién del DQO. Después de la
digestién de 2 horas, se mide el dicromalo de polasio
residual parc determinor la cantidad consumida du-
rante la oxidacién de la materia orgénica.

3. Los productes una vez preparados, deben
almacenarse perfectamente identificados en lugares
frescos y oscuros.

15.12.2 Elementos, materiales y equipos

+ Homo de calentamiento

+« Cdpsula de porcelana

+ Pinzas para cdpsulo

+ Desecodor con silica gel

e Bolonzo digiiol con precision al miligramo

+ Balén aforado de 1 1t

15.12.3 Reactivos
+ Dicromafo de pofasio RA. (reactivo analftico)

+ Agua destilada

15.12.4 Procedimiento analitico

1. En una cépsula de porcelana, introduzea aproxima-

damente 15 g de KoCroO7

2. Secar en el horno de calentamiento a 250 °C duran-
te 4 horas.

3. Transcurrido este tiempo, refire la cdpsula del hormo
e infrodizcala  en el desecador hasta fotal enfric-
miento (aproximadamente 30 minutos).

4. Tarar en la balanza digital otra capsula de porcela-
na limpia y seca

5. Pesar exoctamente 12.259 ¢ de KoCrpO7

6. Agregue oproximodamente 25 ml de agua destileda
ala cépsula y disuelva el dicromato de potasio.

7. Traspase los producios con el mayor cuidado, o un
balén aforado de 1 U, lavando varias veces la cép-
sule con agua destilada, y permitiendo que el agua
destilada ilegue hasto la sefal de enrase (Lt).

8. Agitar vigorosamente la solucién

9. Translerir ol respectivo frasco limpio y seco de alma-
cenamiento

15125 Calcules

Para determinar la cantidad de KpCroO7 reguerido se

necesita conocer:

Concentracién de la solucién a preparar = 0.25 N

Volumen de la solucién a preparar = 1000 Lt

g. KeCn0O7 = 294,838 =12.259

beg-g Kglraly

0.25 eq-g KpCraO7 X

1 litro soluciér
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15.13 SULFATO DE PLATA EN ACIDO SULFURICO

15131
1.

Generalidades

Esta solucidn es usada en la determinacién de la
demanda quimica de oxigeno (DQO) en aguas
residuales.

El manejo del acido sulfirico concentrado, debe ser
especialmente cuidadoso. No olvidar leer las reco-
mendacicnes sobre sequridad dados en los anexos
Ty2.

Esta solucion se debe empezar o usar 2 dias después
de preparada, fiempo que demora en disolverse el
sulfate de plata.

15.13.2 Elementos, materiales y equipos

*

Balenza digital
Cépsula de porcelanc
Balén aforado de 1 litro

Embude de vidrio

15.13.3 Reactivos

*

Sulfato de plate

*

Acido suffurico concentrade

15.13.4 Procedimienta analifico

1.
2,

Tarar una cépsulo de porcelana limpia y seca .

Pesar 2.9 g de sulfato de plata o la mayor exactitud,
Evilar tener contacto con este producto, en caso de
ello, lavar abundanfemente con agua.

Transfiera el producto totalmenie al balén aferade
de 1 lifro, lavando varias veces en pequefias poarcio-
nes de dcido sulfirico pora asegurar gue el reaciive
haya pasado totelmente.

Completar con dcido sulférico concentrado hasta la
sefial de enrase (1 litro), tan lentamante como seq
posible,

Agiiar suavemente hasta disolver la totalidad del
sulfato de plata

Almacenar lg solucién en un frasco dmbar, debida-
mente marcado que debe mantenerse en un lugar
fresco y oscuro.




Manuai de Latioratorio Plantas de Beneficio

116

15.14 SOLUCION DE SULFATO FERROSO AMONIACAL (FAS) 0.25 N

15.14.1 Generalidades

1.

El sulfato ferroso amoniacal (FAS} es utilizado para
titular el dicromato de potasio, que no se oxidd en la
delerminacién de io demanda quimica de oxigeno.

Es aconsejable preparar cantidades apropicdas de
FAS, teniendo en cuenfa gue este producto se oxida
rapidamente. Se aconseja no preparar cantidades
mayores a 250 ml

Este reactivo se debe valorar el dic en que se vayan
a realizar las determinaciones de la demanda guimi-
ca de oxigeno, seqdn el procedimiento

15.14.2 Elementos, materiales y equipos

+

Balon aforado de 250 ml
Balanza digital con precisidon al miligromo
Pipeta graduada de 5 ml

Cépsvla de porcelano

15.14.3 Reactivos

*

*

»

Sulato ferroso amoniacal {FAS!
Acido sulfirico concentrado

Agua destilado

15.14.4 Procedimiento analitico

1.

En lo hoca del balén aforado de 250 ml, se hace un

cone con papel aluminic que hoga los veces de
embudo,

2. Tarar el baldn oforade con el pape! aluminic

3. Pesar 24.500 g. de sulfato ferroso amoniacal a la
mayor exactitud.

4. lovar el producto con agua destilada, permitiendo
que el agua y el reactivo escurran dentre del balén,

5. Disclver lo totalidad del reactivo.
6. Medir 5 ml de dcido sulfdrico concentrado al 98 %
agregarlos al baldn aforado, por los paredes del

mismao.

7. Completar con agua destilade hasta la sefal de en-
rase

8. Mezclar suavemente.,

Q. Valorar esta solucidn segun el procedimiento reco-
mendado.

15.14.5 Calculos

Para determinar las cantidodes de productos a usar se
recomienda basarse en el siguiente cuadro.

Estas cantidades de reactivos, son lus necesarias para
preparar el sulfato ferraso amoniacal 0.25 N,
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15.15 VALORACION DEL SULFATO FERROSO AMONIACAL (FAS) 0.25 N

15.15.1 Generalidades

1.

Esta waloracidn debe realizar el dio en que se vayon
o reclizar determinaciones de la demanda quimica
de oxigeno.

Se ha observado experimentalmente que ung solu-
cién de FAS puede llegar o tener uno vida Ofil de 1 -
2 meses, tlempo durante el cual vo disminuyendo
po(;ﬂcﬂnamenfe la concentracién a la gue fue prepa-
rada.

Todos los reactivos que se usen en la valorocion del
FAS deben prevenir de los mismos [rascos que se usan
pare realizar los montajes de demende quimice de
oxigeno del dia.

15.15. 2 Elementas, materiales y equipos

*

15

*

*

Bureta de 25 mi de capacidad
Erlenmeyer de 250 mi
Probetas de 100 ml

Pipeta oforada de 10 ml

.15.3 Reactivos

Dicromato de potasio 0.25 N
Acido sulfirico concentrado
Aguc destilada

Solucién de sulfato ferroso amoniaca! o valorar

15.15.4 Procedimiento analilico

1. Tomar un erlenmeyer de 250 ml limpio y seco.

2. En una pipeta atorade medir 10 mi de solucion de
dicromato de potasio 0.25 N y depositarlos en el

erlenmevyer.

3. Medir 60 m! de agua destilada con una probeta y
agregarlos al erlenmeyer

4. En ofra probeta medir 30 ml acido sulfirico concen-
rodo al 96% y agregarlos al erlenmeyer, dejandolo
caer por los paredes del mismo.

5. Dejar enfriar hasta la misma temperatura en la cuol
se reclizaron las valoraciones de la demanda quimi-
ca de oxigeno.

6. Agregar 2 o 3 gotes de ferroina

7. Llenar la burete con la solucién FAS o valorar.

8. Titular gota agota hesta el cambic de verdoso a cofé
- rojizo.

9. Registrar el volumen de FAS censumido

15.15.5 Cdleulos
Pare determinar la normelidad del FAS preparado apii-

car la siguiente relacién.

Mormalidod FAS = (.25 X 10 ml Dicromato de potasio
ml de FAS consumidos






