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P RESENTACION 

Durante el diagnóstico tecnológico de plantos de beneficio de lo palmo de aceite, que CENIPALMA realizó 
en el año 1996, se observó que la falto de conocimiento de los procesos, de las condiciones de operación 
que deben mantenerse durante el procesamiento y de los controles que deben realizarse periódicamente, 
pueden provocar pérdidas de aceite y deficiencias en lo calidad de los productos, que colocan a la indus­
tria nocional en desventaja en los mercadas internacionales. Una de las prioridades que se definieron 
como resultodo de ese diagnóstico fue la necesidad de establecer un procedimiento unificado para hacer 
un balance de masas, para mejorar la eficiencia de las plantas y disminuir las niveles de pérdidas de aceite 
en las distintas efluentes. 

Teniendo en mente esta necesidad, el comité regional de plantos de la zona oriental consideró conveniente 
iniciar lo difusión de la metodología para llevar un verdadero control de proceso y para ello se hacía 
necesario elaborar un Manual de Laboratorio con los ensayas y la metodología internacionalmente acep­
tada para esta industria, que a la vez sirviera para evitar la ocurrencia de errares, tanto en la toma de datos, 
como en los ensayos mismos. 

Para facilidad en la presentación y también, para permitir su actualización permanente con nuevas hojas 
que contengan metodologías corregidas ó nuevas ediciones, se ha encontrado útil dar una presentación a 
este manual en forma de hojas separadas. Las correcciones y actualizaciones que sean sugeridas por 
escrito a CENIPALMA serán tenidas en cuenta para las nuevas ediciones. El manual estó dividido en cuatro 
secciones, y en cada una de ellas se incluyen los anexos respectivos. El contenido de cada una de estas 
partes es el siguiente: 

Sección l. Generalidades, Objetivo del laboratorio. Registros, equipas y reactivos, cuidados y limpieza, 
aspectos de seguridad, Clasificación de riesgos, precauciones contra el fuego y elementos de protección, 
Recomendaciones de seguridad en el laboratorio. Clasificación NFPA del riesgo, Productos químicos usa­
das en el laboratorio, Clasificación de peligros especiales (Normas R), Precauciones aconsejables (Nor­
mas SI, Elementos, materiales y equipas usados en el laboratorio de la planta de beneficio. 

Sección 2. Métodos de muestreo y análisis. Frecuencia de muestreo. Control de calidad del aceite, Control 
de calidad de las almendras y Análisis rápidos. Recomendaciones para la determinacián del contenido de 
aceite mediante extracción Soxhlet. Determinación del contenido de aceite en muestras mediante extrac­
ción con un aparato Dean Stork. Recomendaciones para el secado de muestras en el hamo microondas. 

En esta sección, para mayor facilidad en lo consulta, las ensayas se presentan por separada para cada una 
de las etapas del proceso: Recepción. Esterilización, Prensado, Clarificación y Trituración. 

• 

• 

• 



• 

• 

• 

cenipalma 

Sección 3. Procedimiento unificado poro hacer un bolance de masas para me¡orar la eficiencia de las 
plantas y disminuir los niveles de pérdidas de aceite en los distintos efluentes. Metodología para el cálculo 
de los eficiencias de extracción de aceite de palma y la recuperación de almendras. 

Sección 4. Análisis en aguas residuales, Análisis para el trotamiento de agua de calderos, preparación de 
reactivos. 

El procedimiento para hacer los balances de masas para me¡orar la eficiencia de las plantas y disminuir los 
niveles de pérdidas de aceite en los distintos efluentes, consignado en la Sección 3, ha estado utilizándose 
por más de un año en las pla ntas de beneficio de los zonas Central y Norte, con la guía permanente por 
porte de CENIPALMA y ha sido una herramienta valiosa para llevar un control estricto del proceso que 
necesariamente ha permitido me¡orar los resultados de las plantos. 

Durante la elaboración de este manual se cantó con la experiencia de muchos ingenieros de plantas, 
académicos, personal operaria y de laboratorio de las plantas mismas de las diferentes zonas palmeras del 
país, al igual que con lo colaboración de los miembras de los cuatro comités regionales de plantos, 
destacándose entre ellas, el Ing. Jaira Prado P de la empresa MANUELlTA, actual presidente del comité 
regional de plantos de la zona Oriental, quién impulso desde un comienzo los trabaios; el Ing. Carlos 
Alberto Echeverny o. de lo empresa MANUELlTA, en la recopilación de los métodos y procedimientos; el 
Ing. Jesús Alberto Gordo N. de CENIPALMA, en la organización de los métodos para el análisis de los 
efluentes y en la divulgación y revisión en los diferentes comités regionales de Plantas de Beneficio; el Ing. 
Francisco Delgado, de lo empresa GUAICARAMO, por lo coordinación del análisis del documento en lo 
plantas de Beneficio del Depto. Casanare; el Ing. José Antonio Rangél, de la empresa UNIPALMA, quien 
aportó buena parte de lo información sobre seguridad, riesgos, precauciones en el laboratorio; el Ing . 
Sergio Amaya , actual presidente del comité regional de plantos de la Zona Norte, el Ing. Jaime Humberto 
Acero, actual presidente del comité regional de plantas de la Zona Central, ellng. Omar Cadena, anterior 
presidente del comité regional de plantas de la Zona Central, ellng. Jairo Iván Hoyos, actual presidente del 
comité regional de plantas de lo Zona Occidental; el Ing. Augusto Hoyos, anterior presidente del comité 
regional de plantos de lo Zona Occidental; ellng. Denis A. Pedrazo, Asesor de CENIPALMA, quién partici­
pó en la revisión de la metodología y terminación del documento final y el Dr. Evaristo Ayuso, Director de 
Investigación de la Universidad de la Sabana, durante la revisión final del manual. 

Esperamos que el presente manual contribuya 01 meioramiento del sectar, logrando la meior eficiencia de 
los plantas y disminuyendo los niveles de pérdidas de aceite en los distintos efluentes. De esta manera, 
consideramos que se han cubierto las expectativas planteadas cuando se emprendió este traba¡o y será el 
fruto del esfuer70 de todo el grupo de personas que en él han participado. 

PEDRO LEON GOMEZ CUERVO 
Director E¡ecutivo 



Manual de Laboratorio Plantas de Benencio 

GLOSARIO DE T ERMINOS 

ACEITE EN AGUAS LODOSAS: Contenido de aceite en uno muestra de aguas lodosas (fose pesado de lo mezclo 
aceite} agua, sólidos) de la clarificación. 

ACEITE EN FIBRAS: Medición del contenido de aceite en uno muestra de fibras del mesocarpio de los frutos. 

ACEITE EN NUECES Medición del contenido de aceite en uno muestra de nueces de los frutos de palma. 

ÁCIDOS GRASOS LIBRES DEL ACEITE DE ALMENDRA O PALMISTE: Los ácidos grosos libres del aceite de almen­
dra ó poi miste son medidos como porcentaje (%) de ácido lóurico en la muestra. 

ÁCIDOS GRASOS VOLÁTILES (MÉTODO DE DESTILACIÓN): Técnico empírico que sirve poro determinar el 
contenido de Acidos Grasos Volátiles (AGV) en aguas residuales. 

ÁCIDOS GRASOS VOLÁTILES (MÉTODO VOLUMÉTRICO): Técnica analílica donde los AG-Y son convertidos 
desde su formo ionizada hasta su forma disociada o pH neutros. Los equivalentes de AGV se calculan a partir del 

volumen de ácido utilizado en la titulación. 

ALCALINIDAD: Medido en los aguas residuales que represento lo capacidad de neutralizar los ácidos, debido 
principalmente a sales de ácidos débiles ó bases fuertes. 

ALMENDRAS ROTAS: Almendras rotas ó triturados, contenidos en uno muestra. Un contenido alto de almendras 
rotos causo el detrimento de la calidad del aceite de almendra ó palmiste, 

ANALlSIS EN AGUAS RESIDUALES: Determinación de lo calidad de las aguas residuales ó efluentes del proceso, 

ANALlSIS RÁPIDOS: Determinación rápido de lo composición volumétrica de los principales flujos del proceso de 
extracción de aceite. 

BALANCE DE MASA: Estimación que se hoce del flujo de salida de las principales fuentes donde se presentan los 
pérdidas del producto, necesaria para poder calcular las eficiencias del proceso. 

CAPACIDAD BUFFER: Capacidad de amortiguamiento de un sistema acuoso, incluidos los aguas residuales, está 
dada por lo existencia en el agua de compuestos carbonatados, que impiden fluctuaciones bruscas de pH. 

CLARIFICACIÓN: Etapa del proceso donde se trata de separar 01 agua, el aceite y los sólidos contenidos en el aceite 
crudo que sale del prensado. 

COLOR DE LAS ALMENDRAS: Color que adquieren los almendras dependiendo de cómo se han efectuado los 
proceso de esterilización y prensado. Las almendros pueden ser oscuras, amarillas y blancas. 
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CONDENSADOS DE ESTERILIZACIÓN: Mezcla de líquido, sólidos y aceite que san productos de la condensación 
de! vapor durante el proceso de la esterilización, que normalmente contiene algo de aceite y sólidos (arena, lodos, 
impurezas, etc.). 

CONTENIDO DE ACEITE EN ALMENDRAS: Cantidad de aceite que se puede extraer de las almendras. 

CONTENIDO DE ÁCIDOS GRASOS LIBRES EN EL ACEITE DE PALMA: Acidas grasas libres (AG.L.) del aceite 
obtenido en el proceso o despachado, medidos como poreentaie ('Yo) de ácido palmítico en lo muestra. 

DEMANDA QUíMICA DE OXíGENO (DQO): Lo demanda química de oxígeno es la medida del equivalente en 
oxígeno de la fracción de maferia orgánica presente en la muestra, que es susceptible de oxidación en medio ócido, 
por parte del dicromato de potasio. La DQO representa casi un valor límite de pasibilidad de oxidación total de un 
residuo; por ella generalmente el valor de la DBO última o la DB020 se debe aproximar a lo DQO. 

DILUCiÓN DEL ACEITE: Estado de mezcla del aceite con agua. 

EFICIENCIA DE EXTRACCION DE ACEITE Y DE RECUPERACION DE ALMENDRA: Porcentaie calculado luego de 
dividir lo cantidad de producto obtenido entre el producto obtenido más los pérdidas del producto en el proceso, es 
decir entre el potencial de producto que se podría obtener. La eficiencia es una medida del comportamiento del 
proceso de extracción del aceite y de recuperación de los almendras. 

EFLUENTES LÍQUIDOS: Fase líquida que sale del proceso de clarificación ó de las trompas de grasa hacia el 
sistema de tratamiento de aguas residuales ó efluentes. 

ESPIGAS: Parte externo de los racimos, donde se fiian las frutos. 

• FRUTOS ADHERIDO A LOS RACiMOS VACIOS: Frutos que aún permanecen en las racimos vacíos. 

• 

HISTOGRAMA DE NUECES: Análisis del tamaño de las almendras que permite establecer el punta óptimo de 
clasificación de las nueces, para aiusta:- las condiciones del proceso de trituración, 

HUMEDAD DE LAS ALMENDRAS: Contenido de agua de las almendras de palma. 

HUMEDAD EN FIBRAS: Medición del contenido de humedad en una muestra de fibras del mesocarpio de los frutos 

HUMEDAD EN RACIMOS VACiOS: Medición del contenido de humedad que tiene una muestra de los racimos 
vacíos, tusas ó ráquis. 

IMPUREZAS DE LAS ALMENDRAS: Se consideran impurezas en la almendra, las cáscaras, fibras, piedras y otros 
elementos extraños. 

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

iNDICE DE DETERIORO A LA BLANQUEABILlDAD (DOBI): Medida de la calidad del aceite cruda de palma que 
será sometido al proceso de blanqueo y refinación. 

íNDICE DE PERÓXIDOS ó VALOR DE PERÓXIDOS: Medida de las sustancias que oxidan el yoduro de potasio baio 
las condiciones del análisis, expresadas en términos de miliequivalentes de oxígeno activo por kilogramo. 
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LODOS LIVIANOS: Fose liviano que se coloco entre el aceite y el aguo, en lo separación estático del aceite crudo 
ó en una prueba de centrifugación de una muestra. 

LODOS PESADOS Fase pesada que se sedimenta por debajo del agua, en lo separación estático del aceite crudo 
Ó en una prueba de centrifugación de una muestra. 

MATERIA VOLÁTIL: Son los sustancias volátiles contenidos en el aceite. 

NUECES ROTAS: Nueces quebrados ó trituradas, en el proceso. 

PEDÚNCULO LARGO: Racimo en el que su pedúnculo tiene con una longitud superior a cinco (5) cm en su parte 
más alto, contados a oartir del hombro del racimo. 

PEDÚNCULO: Porte interna de los racimos, que sirve de sostén de las espigos del racimo. 

PÉRDIDAS DE ALMENDRA: Cantidad de almendras que no son recuperadas en los diferentes equipos del proceso. 

PRENSADO: Etapa de' proceso donde el fruto saliente de lo digestión se somete o presión para extraer los líquidos 
(aceite yagua) de lo masa sólido. 

RACIMO PODRIDO: Racimo que ha desprendido más del 50% de los frutos de su primera capa, pera adicionalmente, 
presenta el pedúnculo blondo por efecto del envejecimiento del racimo. 

RACIMO SOBREMADURO: Racimo que ha desprendido mós del 50 % de los frutos existentes en la primera capo 
de frutos. 

RACIMO VERDE: Racimo en el cual na se encuentron alvéolos vacíos, por frutos que se hayan separado en formo 
natural. 

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

RACIMOS VAClOS: Los racimos vacíos son los que quedan luego del desprendimiento de los frutos. Usualmente 
denominados Tusas ó r"áquis. 

SOLIDOS SECOS NO ACEITOSOS: Cantidad de sólidos contenidos en una muestra, en estado seco y sin aceite. 
Denominados también sólidos secos sin aceite. 

TRITURACiÓN: Etapa del proceso donde se tratan los nueces de palma poro triturarlas y procurar separar los 
almendras contenidas en las nueces y las cáscaras. 

• 

• 

• 
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• 
SECCiÓN 1. 

GENERALIDADES Y ASPECTOS DE SEGURIDAD 

• 

• 



• 

• 

• 
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1. GENERALIDADES DEL LABORATORIO DE LA PLANTA DE BENEFICIO PRIMARIO 

1.1. OBJETIVOS 

Las principales funciones del laboratorio de la planta de beneficio primario son: 

• Evaluar la calidad del fruta, el aceite, los almendras 
y demás productos obtenidos diariamente y dar a 
conocer sin demoro cualquier anormalidad al Ge­
rente de Planta, para tomar los correctivos apropia­
das. 

• Evaluar en forma regular las pérdidas de aceite y 
almendra del proceso, determinando así la eficien­
cia de la planta. Esto permite tomar oportunamente 
los medidas correctivas en coso de que se presenten 
pérdidas de productos oor fuero de los valores esta­
blecidos. 

• Analizar muestras de aguo crudo de calderas y siste­
mas de tratamiento de efluentes. 

• Determinar la composición de los principales flujos 
del proceso, mediante la realización de análisis rá­
pidos, que permitirán tomar medidas correctivas in­
mediatas. 

• Realizar análisis para determinar el potencial de acei­
te en racimos de fruto. 

1.2. REGISTROS 

• Todos los registros deben llevarse con tinto en formo 
nítido, legible, ordenado y aseado. Es recomenda­
ble usar libros de gran tamaño con pasta dura, nu­
merados y fechados. 

• Uno o más libros en los que se registren todas los 
pesajes, titulaciones y resultados de los cálculos r'ea­
lizo dos de los análisis, tal y como son efectuados. 

• Emplear uno página para el resumen mensual, usan­
do una línea para los resultados de cada día. Al cie­
rre del mes se deben promediar ponderadamente 
(teniendo en cuenta el fruto procesado) o totalizar 
los resultados, según sea necesario. 

1.3. INVENTARIO DE EQUIPOS Y 
REACTIVOS 

• Una existencia apropiada de aparatos y reactivos, 
garantiza la operación exitosa del laboratorio. 

• Solamente debe sacarse los equipos y reactivos se­
gún los necesidades inmediatas del laboratorio. La 
existencia remanente debe permanecer almacena­
do en un sitio adecuado para este fin. Codo reactivo 
acompañado de su respectiva corto de toxicología. 

• En cada análisis se indicará los equipos y reactivos 
necesarios para la realización del mismo. 

1.4. CUIDADOS Y LIMPIEZA 

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

1.5. ASPECTOS DE SEGURIDAD 

• Se deben seguir todas los normas de higiene y segu­
ridad existentes. 

• El personal de laboratorio debe seguir estrictamente 
los reglas establecidas en cado caso. Si surge algu­
no duda consulte al ¡efe inmediato. 

• Mantenga siempre un chorro de agua corriente en 
los condensadores de los equipos de extracción 
soxhlet. 

• No almacene gasolina, éter, alcoholo material in­
flamable semeiante, sobre mesas, bancos de traba­
io o debaio de ellos, donde se usen llamas. 

• Los canecas de productos químicos cáusticos o co­
rrosivos (ácido sulfúrico, soda cáustica) deben ser 
vaciados y enjuagados con agua por los personas 
que los usen, una vez han sido desocupados, to­
mando los precauciones correspondientes. 

• 

• 

Nunca use su boca para succionar por medio de 
pipetas o mangueras, ninguna clase de líquido, uti­
lice siempre un ayudante de micropipeteado o uno 
pero universal. 

No use equipos de vidrio que tenga fisuras o desper-



• 

• 

• 
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us~almen1e se gro/lca " " forma do dlOrnonle, poro 
l o~ procl'J oos do mOj ar uso en el labor atorIo 

• los empicados de loborolorlo deben cone<.er to lo­
co llzpC\ÓTl y operoclón d .. Iodo. le» equipos de se 
guridad contra incendios. 

• En el Anexo 2 se encuentra la clasificación de peli. 
gros especiales (Normas R) y algunas precauciones 
aconsejables (Norma S) poro los productos indico· 
dos en el Anexo 1. • El orden y lo limpieza constituyen porte esencial del 

trabaia de los laboratoristas, la mayor parte de los 
accidentes se evitan si las óreas de trabaío se man­
tienen libres de material y otros utensilios. 

• Todo equipo elédrico de laboratorio debe estar con · 
venientemente conectado o tierro. 

• Las salpicaduras de productos químicos en la piel o 
en los oios, deben ser lavadas inmediatamente con 
abundante aguo durante un tiempo no menor de 10 
minutos. En caso de salpicaduras en la ropo cómo 
biela sí es necesario. 

• Antes de usor un producto químico consulte los có­
digos de riesgos y almacenamientos que se presen­
tan en la Tabla l. 

• Cuando se estén ejecutando en el laboralorlo, ope­
raciones con reactivos con índice de to)Clcldad y 
reactividad altos que impliquen peligro, debe usarse 
en todo momento gafos de seguridad, tapo bocas y 
guantes de protección. • El Anexo I muestra la Clasificación del riesgo según 

la NFPA donde se presento la escala de valares, que 

Tabla 1. Clasificación de riesgos 
,- . -. -= -:-7--_-

" ':}-;-.~ : 
, 

I .. -.- .~ , 
- ~_-:::- -------- .- -

GASOLINA BLANCA INFLAMABLE 
HIDROXIDO DE SODIO 0.1 N CORROSIVO 
SODA CAUSTlCA 96% CORROSIVO 
SULFATO DE ALUMINIO GENERAL 
HIPOCLORITO DE CALCfO MUY REACTIVO 
ACfDO SULFURICO 96% CORROStVO 
ACfDO SULFURICO 0.1 N CORROSIVO 
ACfDO SULFURICO 1: 1 CORROSIVO 
SULFATO DE PLATA MUY REACTIVO 
DICROMATO DE POTASIO TOXICO 
ClOROFORMO TOXICO 
~ONIO E HIERRO SULFATO·HIDlt¡,:rADO GENERAL 
YODURO DE POTASIO GENERAL 
TtOSU1FATO DE SODIO GENERAL 
TIMOlFTALEINA INFlAMABLE 
FEN01FTALEINA GENERAL 
ALCOHOL ETIlICO 95% INFLAMASLE 
FTALATO ACfDO DE POTASIO 
SULFATO DE MAGNESIO GENERAL 
CARBONATO DE CALCIO GENERAL 
ClORURO DE CALCIO GENERAL 
MANGRANESO (ti) SULFATO ·1· HIDRATADO GENERAL 
CLORURO DE HIERRO HEXA·HtDRATADO GENERAL 
HIDROXIDO DE POTASIO CORROSIVO 
ACIDO GLUTAMICO GENERAL 
CROMATO DE POTASIO TOXICO 
FOSFATO DE POTASIO MONOBASICO GENERAL 
SOlUCiÓN INDICADORA DE FERROINA GENERAL 
FOSFATO DE SODIO DIBASICO GENERAL 
SODIOAZOTURO 
TRIClOETtlENO TOXICO 
HEXANO tNFLAMABLE 

-. - . -

, ' 
I 

~_ 1°- --- _. -- ----

2 3 O 
1 O 1 
3 O 2 
1 O O 
2 O 3 
3 O 3 
I O 2 
3 O 3 
2 O O 
4 O 3 
3 O 1 
I O O 
2 O I 
O ) 1 
3 3 2 
1 1 I 
3 3 2 

1 O O 
O O O 
1 O O 
1 O O 
I O ) 

3 O 1 
O I O 
4 O 2 
O O O 
2 O 1 
O O O 

3 ) 2 
2 3 O 
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1.5.1 PRECAUCIONES CONTRA EL FUEGO 

• El peligro de fuego existe en cualquier laboratorio 
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presentóndose lo posibilidad de que el fuego se pro­
pague en el solvente almacenado. 

en el que se use éter de petróleo solve"les o vopo- • 
"', mell lodos, o menos que se amen las preCaUCIO-
nes apropiadas. 

Es estrictamente prohibido fumar, almacenar, consu­
mir alimenlos y bebidos en el laboratorio. 

• Cualquier descuido puede ocasionar una sorpresivo 
llama la cual puede herir o las personas o dañar los 
propiedades. 

• Las destilaciones con solventes deben realizarse bajo 
campo nas extractoras de vapores. 

• En el laboratorio no son permitidas los llamas direc­
tos por existir líquidos y vapores inflamobles. 

• Los extracciones en donde se uso éter de petróleo o 
cualquier aIro solvente se deben hacer sobre baño 
de vapor o sobre planchas de calentamiento elédri- 1.6. ELEMENTOS DE PROTECCiÓN 
ca. 

• Todos los tapones usados en los aparatos de destila­
ción y extraccrón deben ser aiustados apropiadamen­
te y reemplazados cado vez que seo necesario. Paro 
este propósito se debe mantener uno existencia con­
veniente de tapones de tomaños adecuados, prefe­
riblemente en equipos de vidrio Con uniones 
esmerilados. 

• La destilación de residuos de vapores metilados so­
lamente debe llevarse a coba usando un calenta­
miento eléctrico suave, o en un veso de vidrio para 
destilación calentado en baño de vapor o plancha 
de calentamiento eléctrico. 

• La canlidad de solvenles en el laboratorio nunca debe 
ser mayor de 5 Lt y debe mantenerse en recipientes 
cerrado5, No se deben almacenor debaio de una 
banca o mesón donde se estó llevando o cabo lo 
destilación¡ este precaución debe tenerse por si ocu­
rre un incendio, y el solvente encendido se derrama, 

El laboratorio debe contor como mínimo, con \05 siguien­
tes elementos para la protección de 1<>5 operarios, los 
cuales deben utilizarse de acuerdo a lar. labores que se 
vayan a realizar: 

• Balas de laboratorio 

• Gafos de seguridad 

• Careta de polvo a careta de vapores 

• Guantes industriales 

• Guantes de Caucho 

• Protedores Auditivos 

• Capa de caucha 

• Botas de cuero 
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ANEXO 1. CLASIFICACiÓN DEL RIESGO 
SEGÚN LA NFPA 

La Narma NFPA 704 es un sistema normalizado para la 
identificación de los riesgos de Incendios de los materia­
les, la cual establece códigos que indican el tipo de ries­
go inherente de cualquier material y el orden de severi­
dad de esos riesgos en relación con la prevención de 
incendios, su exposición y control. Su representación se 
hace con una escalo de valores, localizada en un gráfico 
en forma de diamante, el cual está dividido en cuatro 
secciones de diferente color en las cuales se indica: 

a) Riesgo para la salud 

b) Riesgo de inflamabilidad 

c) Riesgo de reactividad 

d) Riesgos específicos 

Color AZUL 

Calor ROJO 

Color AMARILLO 

Color BLANCO 

Los primeros tres aspectos se califican con un valor com­
prendido en el rango 0-4, cuyo significado es el siguien­
te: 

CÓDIGO NPF.A SIGNI FICADO 

Para el campo relacionado con riesgo específico se utdi· 
Ion las abreviaturas o símbolos convencionales según la 
naturaleza del material químico. La clasificación del ries­
go se hace de acuerdo con la norma 704 de la NFPA 
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ANEXOS 

Relación de abreviaturas y significado: 

,IGNIF,CAOO 

RELACiÓN DE PRODUCTOS QUíMICOS USADOS EN 
EL LABORATORIO DE LA PLANTA DE BENEFICIO 

Ácido Acético Glacial 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

CH3COOH 
1L = 1.05 Kg. 

Corrosivo 

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

Ácido Clorhídrico 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

HCI 
lL = 1.19 Kg. 

Corrosivo 

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

Ácido Sulfúrico 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

H2S04 
1 L = 1.83 Kg 

Corrosivo 

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

Amoniaco 25% 
Formula: 
DenSidad: 

Peligro específico: 

NH3 
lL = 0.91 Kg. 

Corrosivo 

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

R: 10-35 
S: 23-26-45 

R: 34-37 
S: 26-45 

R: 35 
S: 2-2ó-30 

R: 34-37 
S: 7-26-45 

• 

• 

• 



• 

• 
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Benzina de Petróleo 50-70cC 
Formula: 
Densidad: ) L = 0.66 Kg. 

Peligro específico: Fácilmente Inflamable - Nocivo 

Peligro especial (Norma RI: 
Precauciones Aconse¡ables (Norma SI: 

Dicramato de Potasio 
Fomula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

K2Cr207 
1L = 1.01 Kg. 

Irrítante 

R: 11-20-48 
S: 9-16-24/ 

25-29-51 

Peligro especial (Norma R): R: 36/37/38-43 
Precauciones Aconseiables (Norma S: S: 22-28 

Etanol 96% 
Formula: 
Densidad: 

CH3CH20H 
1 L = 0.803 Kg. 

Peligro específico: Fácilmente Inflamable 

Peligra especial (Norma R): 
Precauciones Aconseiobles (Noma S): 

Fenolftaleina solución en etanol 
Formula: 
Densidad: 

R: 11 
S: 7-16 

Peligro específico: Fócilmente inflamable - Tóxico 

Peligra especial (Norma R): 
Precauciones Aconseiables (Norma 5: 

Hexano­
Formula: 
Densidad: 

C6H14 
1L = 0.66 Kg. 

R: 11-23/25 
S: 7-16-24 

Peligro específico: Fácilmente Inflamable, Nocivo 

Peligro especial (Norma R): 
Precauciones Aconseiables (Norma S): 

Hidr6xido de Sodio (Ho¡uelas) 
Formula: NaOH 
Densidad: 

Peligro específico: Corrosivo 

R: 11-48/20 
S:9-16-24/ 

25-29-51 
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Solución de ferroina 
Formula: 
Densidad: 

Eo en ácido sulfúrico 1 mol/I 
lL = 1.0 Kg. 

Peligra específico: Corrosivo 

Peligro especial (Norma R): 
Precauciones Aconse¡ables (Norma S): 

Sulfato de Plata 
Formulo: 
Densidad: 

Peligro específico: 

Ag2S04 

Irritante 

R: 10-35 
S:23-26-45 

Peligro especial (Norma R): R: 41 
Precauciones Aconse¡ables (Norma 5): S: 26-36/37/39 

Sulfato Ferroso de Amonio 
Formula: NH4Fe(504)2.6H20 
Densidad: 

Peligro específico: Corrosivo 

Peligro especial (Norma R): 
Precauciones Aconseiables (Norma S): 

Su Ifato de Mercurio 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

HgS04 
1 L = 1.05 Kg 

Muy Tóxico 

R: 10-35 
5:23-26-45 

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

Precauciones Aconseiables (Norma S): S: 13-26-28-

Tiosulfato de Sodio 
Formula: 
Densidad: 

Peligra específico: 

Na2S203 
1 L = 1.05 Kg 

Ninguno 

Peligro especial (Norma R): 
Precauciones Aconse¡ables (Noma 5): 

Tric!orometano 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

CHCl3 
1L = 1.47 Kg. 

Nocivo 

45 

s: 1/2-3/7/9 

Peligro especial (Norma R): R: 35 Peligro especial (Norma R): R: 22-38-40-48/20/ 
22 Precauciones Aconse¡ables (Normo S): S: 26-37/39-45 
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Precauciones Acanse¡ables (Norma S): S: 36/37 

Yoduro de Potasio 
Formula: 
Densidad: 

Peligro específico: 

KI 
1 L = 1.05 Kg 

Irritante 

Peligro especial (Norma R): 
Precauciones Aconse¡ables (Norma 5): 

R: 36-38 
5:26 

20 
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• 
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• ANEXO 2. CLASIFICACiÓN DE PELIGROS ESPECIALES (NORMAS R) 

• 

• 

R 1 Explosivo en estado seco 
R2 Riesgo de explosión por choque, fricción, fuego u 

otras fuentes de ignición 

R3 Alto riesgo de explosión por choque, fricción. Fue-
go u otras fuentes ignición 

R4 Forma compuestos metálicos explosivos muy sen-
sibles 

R5 Peligro de explosión en caso de calentamiento 

R6 Peligro de explosión, lo mismo en contacto que 

sin contacto con el aire 

R 7 Puede provocar incendios 

R8 Peligro de fuego en contacto con materiales com-

bustibles 
R9 Peligro de explosión al mezclar con materiales 

combustibles 
R 10 Inflamable 

Rll Fácilmente inflamable 
R 12 Extremadamente inflamable 
R 13 Gas licuado extremadamente inflamable 

R 14 Reacciona violentamente con el agua 

R 15 Reacciono con el aguo liberando gases fácilmen-
te inflamables 

R 16 Puede explosionar en mezcla con sustancias 

comburentes 

R 17 Se inflama espontáneamente en contacto con el 

aire 

R 18 Al usarlo pueden formarse mezclas aire - vapor 
explosivos/inflamables 

R 19 Puede formar peróxidos explosivos 

R 20 Nocivo por inhalación 

R 20k También nocivo por inhalación 
R 21 Nocivo en contacto con la piel 

R 21 k También nocivo en contacto con la piel 
R 22 Nocivo por ingestián 
R 22k También nocivo por ingestión 
R 23 Tóxico por inhalación 
R 23k También tóxico por inhalación 
R 24 Tóxico en contacto con \0 piel 

R 24k También tóxico en contado con la piel 
R 25 Tóxico por ingestión 

R 25k También tóxico por ingestión 
R 26 Muy tóxico por inhalación 

R 26k También muy tóxico por inhalación 
R 27 Muy tóxico en contacto con lo piel 

R 27k También muy tóxico en contacto con lo piel 
R 270 Muy tóxico en contacto con los ojos 

R 27ak También muy tóxico en contacto con los ojos 

R 28 Muy tóxico por ingestión 
R 28k También muy tóxico por ingestión 
R 29 En contacto con agua libera gases tóxicos 

R 30 Puede inflamarse fácilmente al usarlo 
R 31 En contacto con ácidos libera gases tóxicos 

R 32 En contacto con ácidos libero gases muy tóxicos 

R 33 Peligro de efectos acumulativos 

R 34 Provoco quemaduras 
R 35 Provoca quemaduras graves 
R 36 Irrita los ojos 

R 360 Lacrimógeno 
R 37 Irrita las vías respiratorias 

R 38 Irrito la piel 
R 39 Peligro de efectos irreversibles muy graves 
R 40 Posibilidad de efectos irreversibles 

R 41 Riesgo de lesiones oculares graves 

R 42 Posibilidad de sensibilización por inhalación 
R 43 Posibilidad de sensibilización en contacto con lo 

piel 

R 44 Riesgo de explosión al calentarlo en ambiente 

confinado 

R 45 Puede causar cóncer 
R 46 Puede causar alteraciones genéticas hereditarias 

R 47 Puede causar malformaciones congénitas 

R 48 Riesgo de efeclos graves paro lo salud en coso de 

explosión prolongado 

R 49 Puede causar cóncer por inhalación 
R 50 Muy tóxico para los organismos acuáticos 

R 51 Tóxico para los organismos acuáticos 

R 52 Nocivo paro Jos organismos acuáticos 

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

R 54 Tóxico para la flora 

R 55 Tóxico para lo fauna 
R 56 Tóxico para los organismos del suelo 
R 5 7 Tóxico para las abejas 
R 58 Puede provocar a largo plazo efectos negativos 

para el medio ambiente 

R 59 Peligroso para la capa de ozono 

R 60 Puede perjudicar lo fertilidad 
R 61 Riesgo durante el embarazo de efectos adversos 
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para el feto 

R 62 Posible riesgo de perjudicar lo fertilidad 

R 63 Posible riesgo durante el embarazo 
R 64 Puede perjudicar a los niñas alimentados con le­

che materna 

PRECAUCIONES ACONSEJABLES (NORMAS S) 

S 1 Consérvese bajo llave 

S 2 Manténgase fuera del alcance de los niños 

S 3 Consérvese en lugar fresco 
S 4 Manténgase lejos de locales habitados 

S 5 Consérvese en agua 
S 50 Consérvese en aceite de parafina 
S 5b Consérvese en petróleo 
S 5c Guardar en liquido protector 
S 6 Consérvese en ... (gas inerte a especificar por el 

fabricante) 

S 60 Consérvese en gas protector 

S 6b Consérvese en nitrógeno 

S 6c Consérvese en argón 
S 7 Manténgase el recipiente bien cerrado 

S 8 Manténgase el recipiente en lugar seco 
S 9 Consérvese el recipiente en lugar bien ventilado 

S 12 No cerrar el recipiente herméticamente 

S 13 Manténgase lejos de alimentos, bebidas y piensas 
S 14 Consérvese lejos de sustancias muy inflamables 
S 15 Conservar alejado del calor 
S 16 Conservar alejado de fuentes de ignición - No fu-

mar 

S 17· Manténgase lejos de materias combustibles 

S 18 Manipúlese y ábrase el recipiente con prudencia 

S 20 No comer ni beber durante su utilización 
S 21 No fumar durante su utilización 
S 22 No respirar el polvo 

S 23 No respirar vapor 
S 230 No respirar el gas 
S 23b No respirar el humo 
S 23c No respirar el aerosol 
S 24 Evitese el contacto con la piel 
S 25 Evitese el contacto con los ojos 

S 26 En caso de contacto can las ojos, lávese inmedia­

ta y abundantemente con agua y acúsase a un 

médico 
S 27 Quitese inmediatamente la ropa manchada o sal­

picada 
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S 28 En caso de contacto con la piel, lávese inmediata 

y abundantemente con agua 
S 280 En caso de contacto con la piel, lóvese inmediata 

y abundantementecon sulfato de cobre en solu­

ción al 2% 
S 28b En caso de contacto con la piel, lávese inmediata 

y abundantementecon glicol propilénico 
S 28c En caso de contacto con la piel, lóvese inmediata 

y abundantementecon polietilenglicol/etanol (1: 1) 

S 28d En caso de contacto con lo piel, lávese inmediata 
y abundantemente con agua y jabón 

S 29 No tirar los residuos por el desague 

S 30 No echar jamós agua al producto 
S 33 Evitese la acumulación de cargas electrostáticas 

S 34 Evitese golpes y rozamientos 
S 35 Eliminense los residuos del producto y sus reci-

pientes con todas las precauciones posibles 

S 36 Usen indumentaria protectora adecuada 
S 37 Usen guantes adecuados 
S 38 En caso de ventilación insuficiente, usen equipo 

respiratorio adecuado 

S 39 Usen protección para los ojos/la cara 

S 40 Para limpiar el suelo y los objetos contaminados 
por este producto, úsese ... (a especificar por el fa­

bricante) 

S 400 Para limpiar el suelo y los objetos contaminados 
por este producto, úsese carbón yodado 

S 41 En caso de incendio y/o de explosión no respire 
los humos 

S 42 Durante Jas fumigaciones/pulverizaciones, use 

equipo respiratorio adecuado [Denominación (es) 
adecuada (s) a especificar por el fabricante] 

S 43 En caso de incendio, úsese agua 

S 430 En caso de incendio, úsese arena seca (No usar 

nunca agua) 
S 44 En caso de malestar, acuda al médico (si es posi­

ble, muéstrele la etiqueta) 
S 45 En caso de accidente o malestar acuda inmedia­

tamente 01 médico (si es pOSible muéstrele la eti­
queta) 

S 46 En coso de ingestión, ocuda inmediatamente al 
médico y muéstrele la etiqueta o el envase 

S 47 Consérvese o uno temperatura no superior a ... 
oC (a especificar por el fabricante) 

S 48 Consérvese húmedo con ... (medio apropiado a 
especificar por el fabricante) 

S 480 Consérvese húmedo con agua 
S 49 Consérvese únicamente en el recipiente de origen 

• 

• 

• 
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550 
551 
552 

553 

554 

No mezclar con ... (o especificar con el fabricante) 
Úsese únicamente en lugares bien ventilados 

No usar sobre grandes superficies en locales ha-

bitados 

Evítese la explosión - recóbense construcciones es­
peciales antes del uso 
Obtener autorización de la autoridades de con­
trol de la contaminación antes de verter hada las 

instalaciones de depuración de aguas residuales 

S 55 Trátese con las meiores técnicas disponibles antes 
de verier en desagües o en el medio acuático 

S 56 No verter en desagües o en el medio ambiente. 
Elimínese en un punto autorizado de recogida de 

residuos 

557 

558 

559 

560 

561 
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Utilícese un envase de seguridad adecuado para 

evitar lo contaminación del medio ambiente 

Elimínese como residuo peligroso 
Remitirse al fabricante proveedor para obtener in­

formación sobre su reciclado recuperación 

Elimínese el producto y/o recipientes como resi­

duos peligrosos 
Evitese su liberación al medio ambiente. Recábense 

instrucciones específicas de lo ficha de datos de 
seguridad 

S 62 En caso de ingestión no provocar el vómito: acú­

dase inmediatamente al médico y muéstrese la 

etiqueta o el envase 



• 

• 

• 
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ANEXO 3. ELEMENTOS, MATERIALES Y EQUIPOS USADOS EN EL LABORATORIO DE 
LA PLANTA DE BENEFICIO 

l. Balonzo analítica con precisión al miligramo 5. Desecador con sílice gel 

2. Balanza analítica con precisión 01 miligramo y dese- 6. Pinzas para cópsula 
cador infrarrojo 

3. Balanw de plato capacidad 2.500 9 

4. Pinzas para matraz 

, , 

7. Matraz paro vacío con derivación (kitosoto) 

8. Erlenmeyer 



9 Horno de calentamiento 

10. Cápsula de porcelana 

11. Equipo de extracción soxhlet con estufa eléctrico 

12. Matraz fonda plano 

cenipalma 25 

13. Condensador de bolos según Alihn 

1 4 , Extractor centra I 

15 Vasos de precipitados 

16. Juntas de goma, crisol Gooch y trompa de vacío 
para determinación de Impurezas 

• 

• 

• 
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• 17 Dedales poro extracción soxhlet 19. Tubos plósticos poro centrifugación 

18. Centrífugo de cabezal flotonte 
20. Cabezales de dosificación automótico 

• 

• 
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• 
SECCiÓN 2. 

CONTROL DE PROCESO EN LA PLANTA DE BENEFICIO 

• 

• 
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• 2. MÉTODOS DE MUESTREO Y ANÁLISIS 

• 

• 

En este capítulo, se presenta el procedimiento pora cal· 
culor lo frecuencia recomendada de muestreo paro reo· 
lizar los ensayos enumerados en los capítulos del 3 al 7. 

lo frecuencia de muestreo y el número de muestras que 
se deben tomar para conformar la muestra final, depen ­
de de lo precisión requerido. Normalmente se encuen­
tron fluctuaciones en los resultados por lo que se debe 
establecer individualmente cuanto pueden variar en cado 
instalación . Sin embargo, se establece un orden de mag­
nitud de la frecuencia de muestreo para los diferentes 
tipos de muestras. En este capílulo también se muestra el 
procedimiento estadístico paro lo determInación de los 
límiles de confiabilidad. 

Para las anólisis de aceile y a lmendra , los métodos ana ­
líticos se basan en los estándares internacionales de la 
A.O.CS., de la I.u.PA.c., PORIM e ICONTEe. Se expli­
can detalladamente para facilitar la operación y mejorar 
la precisión. 

Como elemplo se liene el conlenido de 6cidos grasos 
libres para el aceite almacenada, tomado durante un 
tumo 8 horas. Los 30 lecluras lomadas al azor son las 
siguientes: 

350 370 351 3 50 
355 369 340 354 

360 349 3.29 360 
3.70 3.48 328 368 
3 67 3 49 3 20 3.65 

G ~ 

Desviació n Slanda rd = -V n Lx 2-IL x)2 
n i n·11 

0.15924 

3.70 3 44 

3. 70 3 35 
344 3.25 
3.49 3.25 

3.50 3 2 1 

3 495 

- ~30.J67 186 1·0 04851' 
30130.1 ) 

Poro ciertos anólisis de proceso se da una alternativo que 
no sigue estrictamente 105 métodos normales, siendo sim- Donde: L X2 Suma de los cuadrados de los observaciones 

plif,codos poro e<.OrlOmllOr hempo, pero lo eKactrtud y 
preciSIón de lo, resu ltados es suÍlc,ente para 105 lequeri- tI I<! Cuadrado de la sumo de los observuciones 

mientos de control del proceso. 

También es posible reducir aún más el tiempo de los 
anólisis usando: 

• Horno microondas poro el secado de los muestras. 

n = número de observaciones 

Enor eslóndo r del promediO Sm == ..s.t2. 
-,Jn 

0.02907 

• Secador infrarrojo con balanza analítica para c6lcu- Límites de Conf,abdidad ~ x ± Sm X t 
los rápidos de humedad. 

Antes de emplear estos métodos se deben realizar répli­
cas con métodos clásicos, hasta encontrar la mejor aproxl­
maci6n. 

De la tabla de distribución "t» (Tabla 1), Se puede ver que 
para 95% de probabilidad con 30 muestras, tenemos un 
error probable de: 

Sm x t = 0.02907 x 2.05 ~ 0.0596 

2. ¡ DETERMINACiÓN DE LA FRECUENCIA DE % A.Gl. = 3.495 ± 0.0596 
MUESTREO 

En los siguientes notos se asume que se conocen los prin­
cipios básicos de estadístico. 

Se debe hacer un mínimo de 30 observaciones durante 
el p riada de procesomemo con Inlervalos alealon05. 
Se calculo el volor promedIO ,lo de5Viac.ión e5i6ndor 
.. SD» y los límites de confiabilidad .. Sm.t, son calculados. 
De lo tobla de «distribución t, (Tabla 1) se puede elegir el 
número de muestras para una confiabi\idad determina­
da. 

y el valor del error probable para : 

3 muestras: 0.02907 X 4.30 = ± O. ¡ 250 
4 muestras: 0.02907 X 3. 18 ~ ± 0.0924 
5 muestras: 0.02907 X 2.78 ~ ± 0.0808 
8 mueslros : 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 x 0.09, se deben tomar al menos 4 mues­
tras. 



Los ejemplos de arriba se refieren a una frecuencia de 
muestreo poro A.GL., pero obviamente se aplica a todos 
las muestras. Los valores para frecuencia dados en !as 
siguientes secciones se basan en resultados experimen~ 
tales pero deben ser verificados en cado plonto y revisa­
dos periódicamente . 

Tabla 1. Tabla de distribución «j)¡ 

JI'>. T-"g l.lt 4J - I ¡ 

l' . '. 1, • 

,t:n '" 
~ •• .1 

1 631 12.71 31 B2 63.66 6366 
2 292 430 6.97 993 9.93 
3 2.35 3.18 4.54 5.84 584 
4 2 13 2.78 375 460 4.60 
5 202 2.57 337 3.03 303 

6 1 94 2.45 3.14 371 371 
7 1 89 2.37 3.00 350 3.50 
8 1 86 231 2.90 336 336 
9 1 83 226 2.82 3.25 325 
10 181 2.23 2.76 317 3 17 

I 1 80 220 272 3.11 311 
11 1 78 218 268 306 306 
13 1. 77 216 265 301 301 

" 1.76 2.14 262 298 298 
15 1 75 213 260 295 295 

16 1.75 212 258 292 292 
17 1.74 2.11 257 290 290 
e 1.73 2.10 255 288 2.88 

19 1 73 209 254 2.86 286 
20 1.72 2.09 253 2.85 285 

11 1.72 208 2.52 2.83 283 
22 1.72 2.07 2.51 2.82 2.82 
2J 1,71 207 250 2.81 2.81 
24 1 71 206 249 2.80 280 
25 1 71 2.06 249 2.79 2.79 

26 171 206 2.48 2.78 278 
27 1 70 205 247 2.77 277 
28 1 70 205 2.47 276 2.76 
29 1 70 205 246 276 276 
30 1.70 2.04 2.46 275 2.75 

10 1 68 2.02 2.42 2.70 270 
óO 1.67 200 239 2.66 266 
110 166 1.98 236 2.62 2.62 

165 196 233 258 258 

GIildQt. de uwlid · n· 
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• 3. RECEPCiÓN DE FRUTO 

• 

• 

3.1. ANALlSIS DE RACIMOS EN PLATAFORMA 

OBJETO: El presente análisis tiene par objeto determinar la calidad de las racimos recibidos, en cuanto a cantidad 
de racimos verdes, sobremaduros, podridos y pedúnculos largos presentes en coda viaje recibido, para establecer de 
esta manera un mejor y más eficiente control sobre la calidad de la fruta a procesar. 

3.1.1 Generalidades 

l. Siempre, en el momento de realizar los análisis co­
rrespondientes, el analista de fruto debe llevar con­
sigo/ como mínimo guantes de carnaza reforzados 
para protegerse de las corraduras y pinchazos. 

2. Estar presente en el momento del descargue del ve­
hículo para evitar posibles errores en la ubicación 
del fruto a analizar. 

3. Tener muy claros los conceptos, criterios y parámetros 
que sobre la calidad de lo fruta cosechada, hayan 
acordado en conjunto, los encargados de la planta 
y del campo. 

3.1.2 Descripción de la actividad 

l. Ubicar el lugar exacto de la tolva, en el cual se en­
cuentra el fruto a analizar. 

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

3 S, el frula Ive depoSIto do en uno tolvo, ubl~o"" den­
tro de lo lolva, en 'o partl> ;nienor del viole dI! ¡MO 
recibido. En caso de ser una plataforma, ubicarse 
en la base del arrume o montón. 

4. Iniciar un ascenso en zigzag, contando y revisando 
uno a uno, cien racimos de fruta fresca, completa­
mente al azar, y clasificando de acuerdo a la tabla 
de calidad los racimos en: verdes, sobremaduros, 
podridos y pedúnculo largo y anotándolos en el for­
mato respectivo. 

5. Cada vez que algún parámetro de calidad no se haya 
cumplido, anotar en el formato respectivo, el ítem 
violado. 

6. Una vez ha concluido la realización del análisis su­
mar la cantidad de racimos verdes, sobremaduros, 
podridos y con pedúnculos largos que sé hubiesen 

encontrado. 

7. Registrar estos valores en el formato de Control de 
Calidad de Fruta recibida, al igual que la informa­
ción acerca de la procedencia del fruto, así como el 
transportador, lo hora de recibido y demás datos que 
se consideren sean necesarios para la identificación 
del mismo. 

8. Informar inmediatamente al jefe del laboratorio o 
Gerente de Planta, acerca de los viaies recibidos, en 
los cuales los Criterios de calidad estén por encima 
de los parámetros establecidos¡ este a Su vez infor­
mará 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: 

Racimo Verde: Aquel racimo en el cual no se encuen­
tran alvéolos vacíos} de frutos que se hayan separado en 
forma natural. En el momento de análisis no se deben 
forzar los frutos para saber si sueltan o no, ya que se 
estaría alterando el análiSIS. No debe existir ningún ra­
Cimo verde en un viaje que llegue a la planta. 

Figura 1 Racimo verde 

Racimo Sobremaduro: Aquel racimo que ha despren­
dido más del 50% de los frutos existentes en la primera 
capa de frutos. La cantidad de racimos sobremaduros 
encontrados no debe exceder el 6% de la muestra . 



Racimo Podrido : Aquel racimo que ha desprendido más 
del 50% de lo s frutos de su prime ra capa, pero 
adicionalmente, presenta el pedúnculo blondo por efec­
to del envelecimlento del racimo. No debe exlst" ningún 
ro~imo podridQ en un vioie qlJe lIe9ue o lo planto 

Figuro 2 Racimo podrido 
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Pedúnculo Larga: Aquel racimo en el que su pedúnculo 
llene con una longitud su penar a ci nco (5) cm en 'u por­
le "'ÓS alto, contados o partir elel homero del racimo 
También se cuentan como pedúnculos largos, los trozos 
de pedúnculos cortados, que por descuido en lo cosecho 
hayan sido lIevodos hosta lo planto. No deben existir 
pedúnculos largos en un viaje que llegue o lo planto. 

3.1.3 Cálculos 

Una vez- fina lizado el análisis, se determina lo cantidad 
de racimos fuero de normo, y se determina el porcentaje 
de coda uno de los porómefros descritos anteriormente, 
de la siguiente forma: 

Si se analizaron 100 racimos y se encontraron dos (2) 
racimos verdes, se reporto el viaje con un 2% de racimos 
verdes. 

• 

• 

• 
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• 4. ESTERILIZACiÓN 

• 

• 

4.1 ACEITE EN RACIMOS VAcíos O TUSAS (MÉTODO ESTANDAR) 

OBJETO EII",~ent. 1m\/isi. tiene pOI obiOlo. Conocpr lo onhclnd de oc";le impregnado o las espigos y pedu rr culos 
de 1.,. rOClmQli vados, por ~Iecl ... dr,1 coclmlenlo de lo, ' <lClmos 

4 1.1 Generalidades 

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

2. Es muy importante manten ~, lo frecuencia de 
muestreo establecida para es~é anólisis, ya que la 
variabilidad de los resultados obtenidos es alta. 

3. Lo preparación de la muestro poro esto pruebo ne­
cesiro de mucho tiempo, y Jo frecuencia del onálsis, 
se podría limita r de acuerdo con lo disponibilidad 
del personal en el laboratorio a 1 Ó 2 veces por se­
mana. 

4. Identificar adecuadamente los balones o matraces, 
crisoles y otros equipos o utilizor, estos deben encon­
t~ limp 's, S&05 t O tempcrcrturo OIl.b'MI~. yo 
que "06110" FHlUlp05 c.alief'tes Iroe glondes Cr--ores 
en ros cálculos)). 

4. ¡.2 Elementos, materiales y equipos 

Los elementos que se describen a continuación son los 
necesarios paro lo determinación del contenido de acei­
te utilizando un aparato SOXHLET. Un procedimiento 
alternatrvo, utilizando un aparato DEAN STARK, se des­
cribe en el Anexo 5 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con síl ica gel 

• Estufo 

• Cápsula de porcelana 

• Matraz o balón aforado de 250 mi de fondo plano 

• Extractor Soxhlet volumen nominal 100 mi (Anexo 4) 

• Refrigerador de bolos según Allihn 

• Dedales para extracción 

• Algodón 

• Papel filtro o servilletas 

• Pinzos poro balón aforado 

• Manguera de látex 

• Cuchillo 

• Hacha 

• Machete o coriador mecónico de racimos 

4 1 3 Reactivos 

• Solvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanco, 
fracción ligera, etc.) 

4.1.4 Procedimienlo analítico 

l. Coda mediO hora se hace un conteo de 100 raci­
mos oe los que sulerl efe lo planto, seporoCldo dos 
fOcimo~ "'0"0." o' cmr los LIJCJle5 ~ depOSitados en 
un recipiente limpio y seco destInado exclusivamen­
te para este uso. 

2 Al finalizor el día, o el turno de proceso establecido, 
los racimos vacíos son cortados en cuartos con ayu­
da de un hacha. 

3. Tomar un cuarto de cado racimo y conformar una 
sola muestra paro ser pesado. 

., .aparor lodos los Irutos peeseme>, p""lrlo, y ",k .. 
lar ni porcenrOIB i%) sob'e raCImos vClcios y reglStror 
en el formato respectivo. 

5. Después de remover todas los frutos, cortor los cuar­
tos que forman lo muestro en pequeños pedozos uti­
lizando un machete o un cortador mecónico de raci­
mos. 

6 Mezclar cuidadosamente entre sí, las portes picados. 

7. Cuartear hasta obtener una muestra de 500 gramos, 
lo cual es llevado al laboratorio. 

8 . Esto muestra debe ser picada finamente con lo ayu­
da de un cuchillo. 

9. En la balanw analítico, pesar uno cápsula limpio y 



seca previamente identificada y registrar este valor 
en el formato respedivo. 

10. Agregar aproximadamente 15 gramas (g) de mues­
tra picada , o la cápsula que se encuentra en la ba­
lanza analítica, registrando estos valores en el for­
mato respectivo. 

11. Introducir la cápsula al horno de secamiento a 105°C 
hasta obtener peso constante (aproximadamente 6 
horas). 

12. Después de alcanzar el peso constante transferir la 
cápsula de porcelana con la muestra al desecador 
hasta obtener un total enfriamiento, (aproximada­
mente 30 minutos). 

13. 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 paro cada planta de beneficio primario. 

14. Pesar la cápsula can la muestra seca, registrando 
este valor en el formato respectivo. 

15. En un dedal de extracción, de tamaño adecuado para 
el equipo Soxhlet utilizado, colocar la muestra de la 
cápsula cuidadosamente, evitando tener pérdidas de 
muestra seca. 

16. Taponor con un trozo de algodón el dedal, para evi­
tor que la muestra se salga del dedal al mezclarse 
con el solvente. 

1 7. Si ;c lLenen los eQuip<;>S de ~roccl6n ocupodos, In­

lroducir el dedol en un lrosco de 500 mi con 150 mi 
de solvente para iniciar la separación del aceite. De 
esto manera se economiza tiempo. 

18. Pesar un matraz fondo plano de 250 mi limpia y 
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23. Encender la estufa, para iniciar el proceso de extrac­
ción. 

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

25. Separar cuidadosamente el matraz del extractar y 
retirar el refrigerante, paro extraer el dedal. 

26. Conectar nuevamente todo el equipo de extracción, 
prender la estufa y separar el solvente del aceite ex­
traído. 

27. Apagar la estufa y retirar de ella coma mínimo el 
conjunto matraz~extrodor. Separar el extractor del 
matraz y recuperar el solvente. Solo en este momen­
to cerrar el poso de aguo. 

28. Llevar el matraz con la muestro de aceite al horno de 
calentamiento a 1 05'C hasta la total eliminación del 
solvente remanente (aproximadamente dos horas). 

29. Transcurrido este flempo, pasar el matraz al deseca­
dor con sílica gel (aproximadamente 30 minutos ). 

30. Deiar la muestra en el desecador hasta el enfria­
miento total y pesar el matraz en la balanza analítica 
registrando este valor en el formato respectivo. 

4.1.5 Cálculos 

Realizar los siguientes cólculos para determinar el por­
centaie de aceite en base húmeda (% 8H), el porcentais 
de aceite en base seca 1%85) y el porcentaie de aceite en 
base seca na aceitosa (%B5NA): 

seco, anotando el número del matraz en el formato mueslra seca = peso cápsula con muestra seco - peso cópsulo vacío 
respectivo. 

19. Conectar el matroz a la parte central del extraclor. aceile extraído= peso balón con aceite - peso balón yocío 

20, Separar el refrigerante de bolas e introducir el dedal 
con lo muestra en el extractor. %BH 

21. Agregar aproximadamente 150 - 200 mi de solven-
te al extractor yola vez transferir la totalidad de %BS 
solvente del frasco descrito en el numeral 17, al equi-
po de extracción y lavarlo con aproximadamente 50 
mi y agregarlo al equipo de extracción %BSNA ~ 

22. Abrir el paso del agua por el refrigerante de bolas 

peso aceite extraído x 100 
pese muestre i!"licial 

Pf!X:I ocmtn c.t'QldQ x 1 00 
peso muestro seco 

OA<;Q QrAitA F!lofrg ído 

peso muestro seca - peso aceite extraído 
x 100 

• 

• 

• 



• 

• 

• 
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4.2 ACEITE EN RACIMOS VACIOS O TUSAS (Método de las espigas) 

O BJETO; Esta blecer el ,ontenldo de oce,te ,mprejJllodo en (oomos vocios y es especialmente recomendado cuando 
se nocen deTenolnocion ... diorios que requ'e",~ de un procerum1eoto m6. 69" y simplifica do Por lo lonto se recO · 
mienda reemplazar el anólisis Aceite en Racimos Vacios (método estandar) por el denominado Aceite en racimos 
vacios (método de los espigas). 

Noto : El porcentole (eportodo en este cnoll, .. , no puede "'il'lorte pono evoluar lo perdido lO 01 en los rocimos vocios, 
yo que en genanolmenl res_Iton volare. un poco moyores que Can el mélodo estcndOT. 

4.2.1 Generalidades 

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

2. Es importan~e mantener la frecuencia de muestreo 

4.2.3 Reactivos 

• Solvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanca, 
fracción ligero, elc) 

establecida poro este análisis, ya que la variabilidad 4.2.4 Procedimiento analítico 
de los resultadas obtenidos es alta. 

3. Identificar odecuadamenle los balones o matraces y 
los cápsulas utilizadas en los procesos de extracción. 

4. Al pesar en la balanza cápsulas, matraces, crisoles y 
01ros equipos, estos deben encontrarse limpios, secos 
y a temperatura ambiente, ya que "pesor equipos 
colientes, trae grandes errores en los cálculos". 

4.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítico con exactitud al miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílica gel 

• Estufa 

• Cópsula de porcelana 

• Matraz o balón aforado de 250 mi de fondo plano 

• Extrador Soxhlet volumen nominal 100 mi (Anexo 4) 

• Refrigerador de bolas según Allihn 

• Dedales para extracción 

• Algodón 

• Papel fillro o servilletas 

• Pinzas para balón aforado 

• Manguera de látex 

• Cuchillo 

l. Cada medio hora se hace un conteo de 100 racimos, 
de los que solen de la pln"'o. sepamndo dos racImos 
01 azar, a los cuales coro lo ayudo de un C\Jch,II0 se 
les cortan dos (2) espigo. o coda una, q~ e son 
depositados en un recipi ente limpIO y seCO deslinodo 
exclusivamente para este uso. Desechar el moterial 
de tusos restantes. 

2. Al finalizar el dío o el turno de proceso establecido, 
el laboratoristo debe realizar un cuarteo de las 
espigas separados, hasta obtener un residual de 
aproximadamente de 6 . 10 espigas, las cuales son 
llevadas al laboratorio para su poslerior anólisis. 

3 En lo balanza a nalítica, pesar una c6psula de 
porcelana limpia y seca previamente identificada y 
registrar este volor en el formato respectivo. 

4. Picar finamenle las espigas de la mueslra del proceso, 
Con la ayuda de un cuchillo. 

5. Agregar aproximadamente 15 9 de muestro picada 
a la cápsula que se encuentro en la balanza analítica, 
registrando estos valores en el formato respectivo. 

6. Introducir lo cápsula al horno de secamiento o 105 
oC hasta obtener peso constante. (aproximadamente 
6 horas). 

7. Traspasar la cápsula de porcelana con la muestra al 
desecador hasta obtener un total enfriamiento, 
(aproximadamente 30 minutos). 

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



9. Pesar lo cápsula con lo muestro seco, registrando 
este volor en el fonnoto respedivo. 

10. En un dedal de extracción, de tamaño adecuado poro 
el equipo Soxhlet utilizado, colocor lo muestro de lo 
cápsula cuidadosamente, evitando tener pérdidas de 
espigos secos. 

11. Taponar con un trozo de algodón el dedal, para evitar 
que la muestra se salgo del dedal al meze/arse con 
el solvente. 

12. SI se tienen los equipos de extracción ocupados, 
introducir el dedal en un frasco de 500 mi con 150 
mi de solvente para iniciar la separación del aceite. 
De esta manera se economiza tiempo. 

13. Pesar un matraz fondo plano de 250 mi limpio y 
seco, anotando el número del matraz. 

14. Conectar el matraz o la parte central del extractor 

15. Agregar aproximadamente 150 - 200 mi de solvente 
al extractor yola vez transferir la totalidad de solvente 
del frasco descrito en el numeral 12 al equipo de 
extracción y lavarlo con aprOXimadamente 50 mi y 
agregarlo al equipo de extracción. 

16. Abrir el poso del agua por el refrigeronte de bolas 

17. Encender la estufo paro inicior el proceso de 
extracción. 

18. Este proceso debe continuar aproximadamente uno 
hora después de que el solvente que se encuentro 
en lo porte centrol esté totolmente incoloro momento 
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21 . Apagar la estufo y retirar de ello como mínimo el 
conjunto matraz-extractor. Separar el extractor del 
matraz y recuperar el solvente. Solo en este momento 
cerrar el poso de aguo. 

22. Llevar el matraz con lo muestro de aceite 01 horno de 
calentamiento hasta lo total el',m'lnación del solvente 
remanente (aproXimadamente dos horas). 

23. Transcurrido este tiempo pasar el matraz al desecador 
con sílica gel (aproximadamente 30 minutos). 

24. Dejar lo muestra en el desecador hasta enfriamiento 
total y pesar el matraz en lo balanza analítico, 
momento en el cual se do por terminado el análisis¡ 
registrando este volar en el formato respectivo. 

4.2.5 Cálculos 

Real ',zor los siguientes cólculos poro determinar el 
porcentaje de aceite en base húmeda, (% BH), el 
porcentaje de aceite en base seca, (%B5) y el porcentaje 
de aceite en base seco no aceitosa (%BSNA): 

muestra seca = peso cápsula con muestro seca - peso cópsula vacía 

aceile extraído = peso balón con aceite - peso balón vado 

%BH U=ll~d' x 100 
peso muestro iniciol 

en el cuol se apoga la estufo y se inicio el desmontaje %BS peso oceiTe extraído )( 100 
peso mueslro seca del equipo. 

19. Separar cuidadosamente el matraz del extractar y 
retirar el refrigerante para extraer el dedol. %BSNA - _-_.....;.Deso aceite eXfraído 

20. Conectar nuevamente todo el equipo de extracción, 
prender la estufa y separor el solvente del aceite 
extroldo. 

peso muestra seca - peso aceite extraído 

x 100 

• 

• 

• 



• 

• 

• 
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4.3 HUMEDAD EN RACIMOS VACIOS 

OBJETO: Determinar el contenido de agua en los racimos vacíos o tusas. 

4.3.1 Generalidades 

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

4.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo 

• Cápsula de porcelana 

• Horno de secamiento 

• Pinzas para cápsula 

• Calculadora 

• Desecador 

4.3.3 Procedimiento analítico 

l. Cado medio hora se hace un conteo de 100 racimos 
vacíos de los que salen de la palnta, separando dos 
racimos al azar los cuales son depositados en un 
recipiente limpio y seco destinado exclusivamente 
para este uso. 

2. Al finalizar el día, o el turno de proceso, los racimos 
vacíos son cortados en cuartos con ayuda de un ha­
cha. 

3. Tomar un cuarto de cado tusa y unirlas formando 
una sola muestra. 

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

5. Después de remover todos los frutos cortar los cuar­
tos que forman la muestra, en pequeños pedazos 
utilizando un machete o un cortador mecánico de 
racimos vacíos. 

6. Mezclar cuidadosamente entre sí, las partes de raci­
mos vacíos picadas. 

7. Cuarteor hasta obtener uno muestra de 500 9 la cual 
es llevada al laboratorio. En caso de haber cuartea­
do y sacado 500 9 para uno de los análisis de deter­
minación del contenido de Aceite en Racimos Vacíos 
descritos con anterioridad, se puede tomar del so­
brante otros 500 9 para la realización de este análi­
SIS. 

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

9. En la balanza analítica, pesar una cápsula limpia y 
seca previamente identificada registrando el valor en 
el formato respectivo. 

10. Pesar aproximadamente lOgramos (g) de lUcimos 
vacíos picados, sobre la cápsula que se encuentra 
en la balanza analítica, registrando estos valores en 
el formato respectivo. 

11. Introducir la cápsula al horno de secamiento a 105°C 
hasta obtener peso constante (aproximadamente 6 
horas). 

12. Después de alcanzar el peso constante transferir la 
cápsula de porcelana con la muestra al desecador 
hasta obtener un total enfriamiento (aproximadamente 
30 minutos). 

13. En todo coso 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 planta de beneficio primario. 

14. Pesar la cápsula con Jo muestra seca registrando este 
valor en el formato respectivo. 

4.3.4 Cálculos 

Realizar los siguientes cálculos: 

peso muestra seca = peso cópsula con muestra seco-peso cápsula vacía 

% Humedad = ¡;>eso muestra Iniciol - pesa muestra seca x 100 
peso muestra inicial 
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• 4.4 FRUTO ADHERIDO A LOS RACIMOS VACIOS Ó TUSAS 

• 

• 

OBJETO: Evaluar el porcentaje en peso de frutos encontrados en los racimos vacíos, para diagnosticar posibles 
fallas, en los procesos de esterilización o de desfrutación. También es pasible correlacionar este valor con los análisis 
de calidad realizados al fruto recibido en la Planta de Beneficio Primario. 

4.4.1 Generalidades 

l. Al iniciar el proceso, preparar un recipiente lo sufi­
cientemente grande para almacenar la gran canti­
dad de racimos vados que se van o muestrear du­
rante el dío. Se recomienda la utilización de una 
canasta del proceso. 

4.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Cuchillo 

• Balanza de 2.500 9 de capacidad 

• Pesa de 12 libras de capacidad de reloj o 

sirve para el análisisJ no importa si está bien o mal 
desfrutada. 

2. Al finalizar el día o el turno de proceso establecido, el 
labaratorista debe realizar un cuarteo del total de 
racimos vados separados, hasta obtener una mues­
tra final de aproximadamente 3 - 4 tusas. 

3. Llevar los racimos vados al laboratorio y registrar su 
peso en el formato establecido. 

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

dinamómetro. 4.3.4. Cólculos 

• Balde O recipiente plástico. 

4.3.3. Procedimiento analítico 

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

Realizar el siguiente cálculo: 

Fruto adherido a los racimos vacíos = 

Peso frHtos encontrados x 100 
Peso racimos vacíos examinados 
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• 4.5 ACEITE EN CONDENSADOS DE ESTERILIZACiÓN 

• 

• 

OBJETO: Establecer el contenido de aceite en los condensados salientes de los esterilizadores. 

4.5.1 Generalidades 

1. El muestreo de este análisis debe ser bastante rigu­
roso, ya que la variabilidad de los resultados obte­
nidos es bastante alto. 

2. Los recipientes en los que se almacenan las mues· 
tras deben ser lavados uno vez se ha extraído la 
muestra del día anterior. 

4.5.2 Elementos, materiales y equipos 

• BaJanza analítica con exactitud al miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílica gel 

• Estufa 

• Cápsula de porcelana 

• Matraz o balón aforado de 250 mi de fondo plano 

• Extractor Soxhlet volumen nominal 100 mi 

• Refrigerador de bolas según Allihn 

• Dedales para extracción 

• Algodón 

• Papel filtro a servilletas 

• Pinzas para balón aforado 

• Manguera de látex 

• Cuchillo 

4.5.3 Reactivos 

• Solvente, (Hexano, tricloroetileno¡ gasolina blanco, 
fracción ligera, etc) 

4.5.4 Procedimiento analítico 

1. Una muestra de aproximadamente 200 mi debe ser 
tomado de cada uno de los ciclos de esterilización 
de fruta que se realicen durante el turno, alma-

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

2. Se recomiendo que Jos muestreos se realicen duran­
te las purgas de condensados que se realizan du­
rante el tiempo constante de cada ciclo de esterili­
zación. 

3. Al finalizar el tumo de proceso, ellaboratorista debe 
llevar el recipiente con la muestra hasta el la borato­
rio. 

4. Pesar una cápsula limpia y seca con papel filtro y 
algodón, los cuales absorberán el agua lodosa, evi­
tando que al secar la muestra, ésta se pegue a la 
cápsula. Registrar este valor en el formato respecti~ 
va. 

5. Agitar vigorosamente el recipiente y pesar aproxj~ 
moda mente 50 g de lo muestro obtenida, vertiendo 
cuidadosamente el líquido debe empapar el algo­
dón dispuesto en la cápsula. Registrar este valor en 
el formato respectivo. 

6. Llevar al horno de secamiento la cápsula con la 
muestra hasta obtener peso constante (aproximada­
mente 1 O horas). 

7. Sacar la cópsula e introducirla en el desecador has­
ta que se obtenga un enfriamiento completo (aproxj~ 
moda mente 30 minutos). 

8. Luego de este lapso pesar la cópsula en la balanza 
analítica. Registrar este valor en el formaio respect¡~ 
va. 

9. Separar cuidadosamente la muestra de la cópsula, 
doblarla haciendo un rollo e introducirla en el de­
dal. 

10. Si se tienen los equipos de extracción ocupados, jn~ 
troducir el dedal en un frasco de 500 mi con 150 mi 
de solvente para iniciar la separación del aceite. De 
esta manera se economiza tiempo. 

11. Pesar un matraz fondo plano de 250 mi, limpio y 
seco, anotando el número del matraz en el formato 
respectivo . 

12. Conectar el matraz a la parte central del extractor. 



• 

• 

• 

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

14. Agregar aproximadamente 150 - 200 mi de solven­
te al extractor y a la vez transferir la totalidad de 
solvente del frasco descrito en el numeral 10 al equi­
po de extracción y lavarlo con aproximadamente 50 
mi y agregarlo al equipo de extracción 

15. Abrir el paso del aguo por el refrigerante de bolas. 
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vente remanente (aproximadamente dos horas). 

22. Transcurrido este tiempo, pasar el matraz al deseca­
dor con silica gel poro retirar totalmente la hume­
dad. 

23. Deiar la muestra en el desecador hasta el enfria­
miento total y pesar el matraz en la balanza analíti. 
ca, registrando este volor en el formato respectivo. 

16. Encender la estufa para iniciar el proceso de extrac- 4.5.6 Cálculos 
ción 

17. 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 análisis, apagan­
do la estufa. 

18. Separar cuidadosamente el matraz del extractor, y 
Juego retirar el refrigerante para extraer el dedal. 

Realizar los siguientes cálculos para determinar el por­
centaie de aceite en base húmedo, (% BH), el porcentaie 
de aceite en base seco, (%8S) y el porcentaie de aceite 
en bose seca no oceitosa (%8SNA): 

muestra seco = peso cápsula con muestro seca - peso cápsula vacío 

aceite extraído = peso balón con aceite - peso balón vacío 

19. Conectar nuevamente todo el equipo de extracción, %BH peso aceite extraído x 100 

peso muestra inicial prender la estufa y separar el solvente del aceite 
extraído. 

20. Seguir los pasos mencionados para separar los equi- %BS 
pos de extracción y retirar el solvente recuperado. 
Solo en este momento cerrar el paso del agua de 
refrigeración. 

2l. Llevar el matraz con la muestra de aceite al horno 
de calentamiento hasta la total eliminación del sol-

%BSNA 

peso gceite extraído x 100 

peso muestro seca 

peso aceite extraído x 100 

peso muestra seco - peso aceite extraído 



• 

• 

• 
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4.6 RACIMOS MAL DESFRUTADOS 

OBJETO: Cuantificar las racimas mal desfrutados a la salida del tambor desfrutador. 

4.6.1 Generalidades 

• Se considero racimo mal desfrutado, aquel que 
contenga un 25% (un cuarto de racimo) o más de 
frutos adheridos. 

• Hay que ser especialmente precavidos con el manejo 
del hacha, que se utiliza para rajar !os racimos vacíos. 

mayor a la señalada, 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 así como la hora del análisis. 

4.6.4 Cálculos 

4.6.2 Procedimiento analítico Aplicar la siguiente fórmula: 

l. Cada media hora, se hace un conteo de 100 racimos 
vacíos, revisando cuidadosamente cada una de ellos % Racimos mal desfrutados = # racimos mal desfrutados x 100 

para evaluar los que tengan fruto en uno proporción # racimos vados contados 
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• 5. PRENSADO 

5.1. ACEITE EN FIBRAS 

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

• 

• 

5.1.1 Generalidades 

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

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

3. Identificar adecuadamente los balones o matraces 
y las cápsulas utilizadas en los procesos de extrac­
ción para evitar confusiones. 

4. Al pesar en \0 balanza cápsulas, matraces, crisoles 
y otros equipos, estos deben encontrarse limpios, 
secos y a temperatura ambiente, ya que pesar 
equipos calientes, trae grandes errores en los 
cálculos. 

5. Si se tiene más de una prensa se debe realizar este 
análisis para cada una de ellas. 

5.1.2 Elementos, materiales y equipos 

Los elementos y el método que se describen a continua­
ción corresponden a la determinación del contenido de 
aceite utilizando un aparato SOXHLET. Un procedimien­
to alternativo, utilizando un aparato DEAN STARK, se des­
cribe en el Anexo 5. 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílice gel 

• Estufa 

• Cápsula de porcelana 

• Matraz o balón aforado de 250 mi, de fonda plano 

• Extraclor Soxhlet, volumen nominal 100 mi 

• Refrigerador de bolas según Allihn 

• Dedales paro extracción 

• Algodán 

• Papel filtro o servilletas 

• Pinzas para balón aforado 

• Manguera de látex 

• Cuchillo 

5.1.3 Reactivos 

• Solvente, (Hexano. Tricloroetileno, gasolina blanca, 

fracción ligera, etc.) 

5.1.4 Procedimiento analítica 

l. Una muestra de aproximadamente 1.000 9 debe 
ser tomada cada hora de tres puntos de la descarga 
de fibras de las prensas, dos laterales y uno supe­
rior, para garantizar una muestra representativa. 

2. Esta muestra debe ser depositada en un recipiente 
limpio y seco destinado para tal fin, el cual siempre 
debe estar tapado para evitar pérdidas de hume­
dad. 

3. Al finalizar el furno o el proceso, según se tenga 
establecido, el laboratorista debe cuartear el total 
de la muestra obtenida, hasta obtener una muestra 
final de aproximadamente 2.000 g, la cual es lleva­
da al laboratorio. 

4. Pesar una cápsula limpio y seca, debidamente mar­
cada. Registrar este peso en el formato respectivo. 

5. De la muestra tomada del proceso cuartear y pesar 
aproximadamente 10 g de fibras en la balanza ana­
lítico. Estas fibras deben estar libres de almendros, 
almendras rotas, cáscaras y otros materiales, ya que 
estos afectan la precisión del análisis realizado. Re­
gistrar este valor en el formato respectivo. 

6. Llevar Ja cápsula al horno de calentamiento a una 
temperatura de 105e C hasta obtener peso constan­
te (aproximadamente 6 horas) y registrarlo. 
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7. Después de alcanzar el peso constante transferir la 
cápsula de porcelana con la muestra al desecador 
hasta obtener un total enfriamiento (aproximadamen­
te 30 minutos). 

8. En todo caso el secamiento debe realizarse hasta 
obtener un peso final constante, por lo tanto, el tiem­
po de secado recomendado, debe ser establecido a 
cado planta de beneficio primario. 

9, Pesar la c6psulo con la muestra seca, registrando 
este valor 

10. En un dedal de extraccián, de tamaño adecuado 
paro el equipo Soxhlet utilizado, colocar la muestra 
de la cápsula cuidadosamente, evitando tener pér­
didas de fibras secas. 

11. Luego colocar un trozo de algodón, paro evitar que 
la muestra se salga del dedal al mezclarse con el 
solvente. 

12. Si se tienen equipos de extracción ocupados con otras 
muestras, introducir el dedal en un frasco de 500 mi 
con 150 mi de solvente para iniciar lo separación 
del aceite. De esta manera se economiza tiempo. 
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mento en el cual se apaga la estufa y se inicia con el 
desmontaje del equipo. 

20. Separar cuidadosamente el matraz del extractor y 
retirar el refrigerante para extroer el dedal. 

21. Conectar nuevamente todo el equipo de extracción, 
prender la estufa y recuperar la totalidad del solven­
te del aceite extraído. 

22. Apagar la estufa y retirar de ella como mínimo el 
conjunto matraz-extractor. Separar el extrador 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 hamo 
de calentamiento hasta la total eliminación del sol­
vente remanente (aproximadamente dos horas). 

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

25. Dejar la muestra en el desecador hasta el enfria­
miento total y pesar el matraz en la balanza analíti­
ca, registrando este valor en el formato respectivo. 

13. Pesar un matraz fondo plano de 250 mi limpio y 5.1.5 Cálculos 
seco, anotando el número del matraz en el formato 
respectivo. 

14. Conector el matraz a la parte central del extractor. 

1 5. Separar el refrigerante de bolas e introducir el dedal 
con la muestra en el extractor. 

16. Agregar aproximadamente 150 - 200 mi de solven­
te al extractor, yola vez traspasar la totalidad de 
solvente del frasco descrito en el numeral 12 al equi­
po de extracción. 

17. Abrir el paso del agua a través de la conexión infe­
rior del refrigerante de bolas. 

18. Encender la estufa para iniciar el proceso de extrac­
ción. 

Realizar los siguientes cálculos para determinar el por­
centaje de aceite en base húmeda, (% BH), el porcentaje 
de aceite en base seca, (%BS) y el porcentaje de aceite 
en base seca no aceitosa (%BSNA): 

muestro seca = peso cápsula con muestra seca - peso cápsula vacía 

aceite extraído = peso balón con aceite - peso balón vacío 

%BH 

%BS 

peso aceite extraído x 100 
peso muestro inicial 

peso aceite extraído x 100 
peso muestra seca 

19. Este proceso debe continuar aproximadamente una %BSNA peso aceite extraído x 100 

hora después de que el solvente que se encuentra peso muestra seca - peso aceite extraído 

en lo parte central¡ esté totalmente incoloro¡ mo-

• 

• 

• 



• 

• 

• 
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5.2. HUMEDAD EN FIBRAS 

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

5.2. ¡ Generalidades 

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

5.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo 

• Cápsula de porcelana 

• Horno de secamiento 

• Pinzas para cápsula 

• Calculadora 

• Desecador 

5.2.3 Procedimiento analítico 

l. Una muestra de aproximadamente ¡ .000 g debe 
ser tomada cado hora de tres partes de la descarga 
de fibra de la prensa, dos secciones laterales y una 
superior, para garantizar una muestra representati­
va. 

2. Esta muestra debe ser depositada en un recipiente 
limpio y seco destinado para tal fin, el cual siempre 
debe estar tapado, para evitar pérdidas de hume­
dad. 

3. Al finalizar el turno, ellaboratorista debe cuartear el 
total de la muestra obtenida hasta obtener una mues­
tra final de aproximadamente 2.000 g, la cual es 
llevada al laboratorio. 

4. Pesor una cápsula limpio y seca, debidamente mar­
ca do. Reg i strar este peso. 

5. De la muestra traída del proceso pesar aproxima­
damente 10 g de fibras en la balanza analítico. Es 
muy importante que estas fibras estén libres de al­
mendros rotas, cáscaras y otros materiales, ya que 
pueden afectar la precisión del análisis realizado. 
Registrar este valor. Si se ha realizado muestreo para 
determinar la cantidad de aceite en fibras, de las 
muestras sobrantes de los 2.000 g llevados al labo­
ratorio, se pueden tomar los 10 9 requeridos. 

6. Llevar la cápsula al horno de calentamiento a una 
temperatura de ¡ 05°C, hasta obtener peso constan­
te (aproximadamente 6 horas). 

7. Después de alcanzar el peso constante, transferir lo 
cápsula de porcelana con la muestra al desecador 
hasta obtener un total enfriamiento (aproximadamen­
te 30 minutos). 

8. 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 cada planto de beneficio primario. 

9. Pesar la cápsula con la muestra seca registrando 
este valor. 

5.2.4 Cálculos 

Realizar el siguiente cálculo: 

% Humedad peso muestro Inicial - peso muestro seca x 100 
peso muestro inicial 
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• 5.3. ACEITE EN NUECES 

• 

• 

5.3.1 Generalidades 

1 . Las nueces que se seleccionen para ser montadas 
en el extractor, deben ser nueces enteras, que no 
presenten roturas de ninguna índole, ya que se pue­
de llegar a extraer el aceite de la almendra, alterán­
dose considerablemente el análisis. 

2. No se recomiendan secados excesivos a las nueces, 
ni con el horno de calentamiento, ni con el horno 
microondas, porque con el calor recibido, las al­
mendras exudan su aceite. 

5.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con exactitud 01 miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílica gel 

• Estufa 

• Matraz o balón aforado de 250 mi, de fondo plano 

• Extractor Soxhlet de volumen nominal 100 mi 

• Refrigerador de bolas según Allihn 

• Pinzas para cápsula 

• Calculadora 

• Desecodor 

5.3.3 Procedimiento analítico 

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

2. Esta muestra debe ser depositada en un recipiente 
limpio y seco destinado para tal fin, el cual siempre 
debe estar tapada, para evitar pérdidas de hume­
dad. 

3. Al finalizar el turno o el proceso del día, según se 
tenga establecido, el laboratorista debe cuartear el 
total de la muestra obtenida, hasta obtener una 
muestra final de aproximadamente 2.000 g, la cual 
es llevada al laboratorio. 
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4. De la muestra de las prensas que operen en cada 
turno, extraer partes iguales de nueces en buen es­
tado. Como se mencionó, estas nueces no deben 
presentar roturas. 

5. Pesar una cápsula de porcelana limpia y seco. Re­
gistrar este valor 

6. Pesar aproximadamente 50 9 de las nueces selec­
cionadas con anterioridad y anotar su peso. Si se ha 
realizado muestreo para determinar la cantidad de 
aceite en fibras, de las muestras sobrantes de las 
2.000 g llevados al laboratorio, se pueden tomar 
los 50 g requeridos. 

7. Secar la muestra hasta obtener peso constante en el 
horno de calentamiento a una temperatura de 
1 05°e., máximo una hora. No se recomiendan tiem­
pos mayores porque el aceite de palmiste puede 
exudar. 

8. llevar la cápsula al desecodor hasta que se com­
plete un total enfriamiento, aproximadamente unos 
30 minutos. 

9. Pesar la cápsula en la balanza analítico y registrar 
este peso. 

10. Si se tienen equipos de extracción ocupados con otras 
muestras, introducir el dedal en un frasco de 500 mi 
con 150 mi de solvente para iniciar la separación 
del aceite. De esta manera se economiza tiempo. 

11. Colocar algodón suficiente en el fondo de la parte 
central del extractor. 

12. Pesar un matraz limpio y seco registrando el peso y 
el número del balón en el formato respectivo y co­
nectarlo al equipo de extracción. 

13. Introducir las nueces sobre el algodón que se en­
cuentra en la parte central del equipo soxhlet y ver­
ter aproximadamente 150 - 200 mi de solvente al 
frasco para realizar un eniuague y transferir la tota­
lidad al equipa de extracción. 

14. Abrir el paso del agua por el refrigerante de bolas. 

15. Encender la estufa para iniciar el proceso de extrac­
ción 

16. Este proceso debe durar una hora después de que 
el solvente que se encuentra en la parte central, este 
totalmente incoforo, momento en el cual se inicia 



con el desmontaie del análisis, apagando la estufa. 

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

18. Conectar nuevamente todo el equipo de extraccián, 
prender la estufo y separar el solvente del aceite 
extraído. 

19. Seguir los pasos mencionados anteriormente para 
separar los equipos de extracción y retirar el solven-

ce ........ a 45 

5.3.4 Cálculos 

Realizar los siguientes cálculos para determinar el por­
centaie de aceite en base húmeda, (% BH), el porcentaie 
de aceite en base seca, (%BS) y el porcentoie de aceite 
en base seca no aceitosa (%BSNA): 

muestro seca peso cápsula con muestro seca - peso cápsula vacía 

te recuperado. aceite extraído peso balón con aceite - peso balón vacío 

20. Llevar el matraz con lo muestra de aceite 01 horno 
de calentamiento hasta obtener peso constante y de %BH 
esta forma la total eliminación del solvente rema-
nente (aproximadamente dos horas). 

21. Transcurrido este tiempo, posar el matraz al deseca- %BS 
dar con sílica gel paro retirar totalmente la hume-
dad (aproximadamente 30 minutos). 

22. Deiar lo muestra en el desecador hasta el enfria- %BSNA 
miento total y pesar el matraz en la balanza analíti-
ca registrando este valor en el formato respectivo, 
momento en el cual se do por terminado el análisis. 

peso aceite extraído x 100 
peso muestra inicial 

peso aceite extraído x 1 00 

peso muestra seco 

peso aceite extraído x 100 
peso muestra seca - peso aceite extraído 

• 

• 

• 



• 

• 

• 
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5.4 NUECES ROTAS NE FIBRAS 

OBJETO: Determinar el porcentaje de nueces rotas durante el prensado. 

5.4.1 Generalidades 

l. Este análisis es complementario al de aceite en fi­
bras descrito en 5.1 y sirve para evaluar el grado de 
rompimiento de las prensas. 

2. Para una mayor comprensión del análisis a realizar, 
tener claro el concepto de nuez entera, nuez rota, 
almendra adherida a la cáscara, almendra entero, 
almendra rota y cáscara. A continuación se aclaran 
estas definiciones: 

• Nuez Entero: Es aquella que conserva su cáscara en 
perfedas condiciones y no presenta rompimientos de 
ninguna especie. 

• Nuez Rota o Quebrada: Es aquella que sufrió rom­
pimiento y separación de su cáscara. 

• Almendra Entera: Es aquella que por efecto de la 
presión, se separó de Ja totalidad de la cáscara, con­
servóndose ella en perfectas condiciones. 

• Almendra Rota: Es aquella que por efecto de la pre-

ser tomada cada hora de tres partes de la descarga 
de fibra de la prensa, dos secciones laterales y una 
superior, para garantizar una muestro representati­
va. 

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

3. Al finalizar el turno o el proceso del día, según se 
tenga establecido, el laboratorista debe cuartear el 
total de la muestra obtenida hasta obtener una mues­
tra final de aproximadamente 2.000 g, la cual es 
llevada al Laboratorio. 

4. Si se ha realizado muestreo para determinar la can­
tidad de aceite en fibras, de las muestras sobrantes 
de los 2.000 9 llevados al Laboratorio, se pueden 
tomar los 500 g requeridos. 

5. Pesar en la gramera, aproximadamente 500 9 de 
fibra o torta de las prensas en un recipiente plástico 
de 1.000 mi de capacidad. 

sión, se separó de la totalidad de la cáscara, y 6. Esparcir sobre una bandeja la fibra pesada. 
adicionalmente sufrió pérdidas o rompimiento en ella 
misma. 

• Cáscara: Son partes que se desprendieron de las 
almendras y que se pueden encontrar en grandes o 
pequeños trozos, y que no presentan almendros ad­
heridas. 

5.4.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza o gramera de capacidad de 2500 g 

• Vaso de precipitados plástico de 1000 mi 

• Martillo 

• Bandeja grande 

• Tazas plásticas 

• Calculadora 

5.4.3 Descripción de la actividad 

1. Una muestra de aproximadamente 1.000 g debe 

7. Pesar dos (2) tazas plásticas vacías limpias y secas 
en la gramera. Registrar estos valores en el formato 
respectivo. 

8. Revisar cuidadosamente, parte por parte toda la fi­
bro seleccionada, separando en una taza las nue­
ces enteras y en otra tozo los nueces rotas, las al­
mendras adheridas al cuesco, las almendras ente­
ras, las almendras rotos y las cáscaras. 

9. Anotar el peso del contenido de cada una de las 
tazas en el formato respectivo, teniendo fa precau­
ción de descontar el peso de la taza vacía. 

5.4.4 Cálculos 

Aplicar la siguiente fórmula: 

% Nueces rotos = 

Peso nueces rorº5 x 1 00 

Peso (nueces rotas + alm. rotas + alm. enteras -t cáscaras) -+ peso nueces enteros 
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• 6. CLARIFICACiÓN 

6.1 ACEITE EN AGUAS LODOSAS 

OBJETO: Determinar la cantidad de aceite contenido en las aguas lodosas. 

• 

• 

6.1.1 Generalidades 

l. El anólisis que se describe a continuación, es apli­
cable a todos los efluentes líquidos del proceso en 
que se desee determinar el contenido de aceite. 

2. Por tratarse de muestras líquidas, es muy importante 
que los recipientes usados 01 iniciar el muestreo 
estén completamente secos. 

3. Recordar siempre que el aceite tiende a separarse 
en los recipientes donde se almacena, por lo tanto 
se recomienda agitarlos vigorosamente antes de 
extraer las muestras de los recipientes. 

4. No tomar las muestras en recipientes plásticos, ya 
que el aceite se adhiere a las paredes. 

6.1.2 Elementos, materiales y equipos 

Los elementos y el método que se describen a continua­
ción corresponden a la detemninación del contenido de 
aceite utilizando un aparato SOXHLET. Un procedimien­
to alternativo, utilizando un aparato DEAN STARK, se des­
cribe en el Anexo 5. 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílica gel 

• Estufa 

• Cópsula de porcelana 

• Matraz o balón aforado de 250 mi, de fondo plano 

• Extractor Soxhlet, volumen nominal 100 mi 

• Refrigerador de bolas según Allihn 

• Dedales para extracción 

• Algodón 

• Papel filtro o servilletas 

• Pinzas para balón aforado 

• Manguera de látex 

• Cuchillo 

6.1 .3 Reactivos 

• Solvente 

6.1 .4 Procedimiento analítico 

1. En un recipiente limpio y seco, tomar uno muestra 
de aguas lodosas de aproximadamente 200 mi, cada 
hora durante el proceso. 

2. Siempre que se agregue una nueva muestra se debe 
agitar el recipiente vigorosamente, para homoge­
neizar la totalidad del líquido. 

3. Al finalizar el turno o el proceso, según se tenga 
establecido, el operario de laboratorio debe reco­
ger el recipiente con la muestra y llevarlo para su 
posterior análisis. 

4. Pesar una cápsula limpia y seca con papel filtro y 
algodón, los cuales absorberán el agua lodosa, evi­
tando que al secar la muestra, ésta se pegue a la 
cápsula. Registrar este valor en el formato respecti­
vo. 

5. Agitar vigorosamente el recipiente y pesar aproxi­
madamente 50 9 de la muestra obtenida, vertiendo 
cuidadosamente el líquido, el cual debe empapar 
el algodón dispuesto en la cápsula. Registrar este 
valor en el formato respectivo. 

6. Llevar la cópsula con la muestra al horno de seca­
miento a los 105°C hasta alcanzar peso constante 
(aproximadamente 10 horas). 

7. En todo caso, el secado debe realizarse hasta peso 
constante de la muestra seca, lo cual se logro cuan­
do la muestra ha perdido totalmente el contenido 
de agua. 
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8. Sacar la cápsula e intraducirla en el desecador has­
ta que se obtengo un enfriamiento completo (aproxi­
madamente 30 minutos). 

9. Luego de este lapso, pesar la cápsula en la balanza 
analítica. Registrar este valor en el formato respecti­
vo. 

10. Separar cuidadosamente el papel filtro que contie­
ne la muestra seca de la cápsula, doblarla hacien­
do un rollo e introducirla en el dedal de extracción. 

11. Taponar con algodón para evitar que la muestra se 
salga del dedal al mezclarse con el solvente. 

12. Si se tienen equipos de extracción ocupados con otras 
muestras, introducir el dedal en un frasco de 500 mi 
con 150 mi de solvente para iniciar la separación 
del aceite. De esta manera se economiza tiempo. 

13. Pesar un matraz fondo plano limpio y seco, anotan­
do el número del balón en el formato respedivo. 

14. Conectar el matraz a la parte central del extra dar 

15. Separar el refrigerante de bolas e intraducir el dedal 
con la muestro en el extractor. 

16. Agregar aproximadamente 150 - 200 mi de solven­
te al extractor yola vez traspasar la totalidad del 
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21. Conectar nuevamente todo el equipo de extracción 
prender la estufa y recuperor la totalidad del solven­
te sin dejar quemar la muestra. 

22. Apagar la estufa y retirar de ella como mínimo el 
conjunto matraz-extractor. Separar el extrador del 
matraz y recuperar el solvente. $010 en este momen­
to cerrar el paso de aguo. 

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

24. Transcurrido este tiempol pasar el matraz al deseca­
dor con sílica gel para retirar totalmente la hume­
dad (apraximadamente 30 minutos). 

25. Dejar la muestra en el desecador hasta el enfria­
miento total y pesar el matraz en la balanza analíti­
ca, registrando este valor en el formato respectivo .. 

6.1.5 Cálculos 

Realizar los siguientes cálculos para determinar el por­
centaje de aceite en base húmedo, (% BH), el porcentaje 
de aceite en base seca, (%BS) y el porcentaje de aceite 
en base seca no aceitosa (%BSNA): 

solvente del frasco descrito en el numeral 12 al equi- muestra seco peso cápsula con muestra seco - pesa cápsula vacía 

po de extracción y conectar el refrigerante de bolas. 

17. Abrir el paso del agua a través de la conexión infe- aceite extraído 

rior del refrigerante de bolos. 

18. Encender la estufa, para iniciar el proceso de ex- %BH 
tracción 

19. Uno vez el solvente contenido en la parte central del 
extrador Soxhlet esté completamente translúcido, se %BS 
debe continuar el proceso de extracción por una hora 
más. Iniciar el desmontaje del análisis apagando lo 
estufa. 

20. Separor cuidadosamente el matraz del extractor y 
retirar el refrigerante paro extraer el dedal. 

%BSNA 

peso balón con aceite - peso balón vacío 

peso aceite extraído x 100 
peso muestra iniciol 

peso aceite extraído x 1 00 
peso muestro seca 

peso aceite extraído x 100 
peso muestra seco - peso aceite extraído 

• 

• 

• 
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• 6.2. HUMEDAD EN AGUAS LODOSAS 

• 

• 

OBJETO: Determinar el contenido de agua en las aguas lodosas ó efluentes líquidos. 

6.2.1 Generalidades 

Este análisis permite conocer el porcentaje de agua en 
cualquier efluente de la planta de beneficio y de esta 
manera poder llegar a tener algún control en la cantidad 
de agua agregada en la dilución del aceite. 

6.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con exactitud al miligramo 

• Cápsula de porcelana 

• Horno de secamiento 

• Pinzas para cápsula 

• Calculadora 

• Desecador con sílico gel. 

4. Pesor uno cápsula limpia y seca con papel filtro y 
algodón, los cuales absorberán el agua lodoso, evi­
tando que al secar lo muestra, ésta se pegue a la 
cápsula). Registrar este valor en el formato respecti­
vo. 

5. Agitar vigorosamente el recipiente y pesar aproxima­
damente 50 9 de la muestra obtenida, vertiendo cui­
dadosamente el líquido, el cual debe empapar el 
algodón dispuesto en la cápsula. Registrar este valor 
en el formato respectivo. 

6. llevar al horno de secamiento a 105°C la cápsula 
con la muestra hasta obtener peso constante (aproxi­
madamente durante 10 horas). 

7. Después de alcanzar el peso constante transferir lo 
cápsula de porcelana con lo muestra al desecador 
hasta obtener un total enfriamiento (aproximadamente 
30 minutos). 

8. Una vez transcurrido este tiempo, pesar la cápsula en 
la balanza analítica. Registrar este valor en el forma-

6.2.3 Procedimiento analítico to respectivo. 

l. En un recipiente limpio y seco, tomar una muestra de 
aproximadamente 200 mi coda hora de proceso du- 6.2.4 Cálculos 
rante el turno. 

2. Siempre que se agregue una nueva muestro se debe Realizor los siguientes cálculos: 
agitar vigorosamente el recipiente para homogenei. 
zar la totalidad del líquido. 

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

% Humedad peso muestra Iniciol " peso muestro seCa x 100 

peso muestro inicial 
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• 7. TRITURACiÓN 

• 

• 

7.1. PÉRDIDAS DE ALMENDRAS 

OBJETO: El objetivo de este cálculo es determinar la cantidad de almendras pérdidas en las diferentes puntos del 
proceso. 

7.1.1 Generalidades 

1. El procedimiento que se describe a continuación, es 
aplicable para todos los equipos del proceso de re­
cuperación de almendra tales como: tambor puli­
dor, ciclón de fibras, ciclón de polvos, ciclón de cás­
caras, hidrocidones, etc. 

2. Por tratarse, casi todos los casos de muestras con 
gran contenido de almendras, es bastante tedioso 
la separación manual de los componentes, pero si 
se quiere una buena exactitud, esto es absolutamente 
necesario. 

7.1.2 Elementos, materiales y equipos 

• Recipiente plásticos 

• Balanza de platillo a gramera de 2.500 g 

• Tazas plásticas 

• Vaso de precipitados plásticas de 1000 mi 

• Bandeja metálico grande 

• Calculadora 

• Martillo 

• Cuchillo 

7.1.3 Descripción de la actividad 

importante homogeneizar la totalidad acumulada. 

3. Al finalizar el turno, el operario del laboratorio debe 
cuartear la muestra obtenida hasta conseguir un re­
manente de aproximadamente 4.000 g, que son lle­
vados para su posterior análisis. 

4. Pesor en la balanza de platillo 500 9 de la muestra a 
analizar (bien sean cáscaras, polvos, fibras, cásca­
ras del hidrociclón, etc.). 

5. Esparcir la muestra pesado en la bandeja de análisis. 

6. Registrar en el formato respectivo el peso de los reci­
pientes que se van a usar, que deben estar limpios y 
secos. Este valor se utilizará como tara. 

7. Separar cuidadosamente yola vez dasificar en reci­
pientes separados las almendras enteras, las olmen­
dras rotas, las nueces rotos y Jos nueces enteras, si 
los hay. 

8. En el caso de las nueces rotas y las nueces enteras, 
partir con la ayuda del martillo las nueces, deposi­
tando en los recipientes únicamente las almendras, 
desechando los cáscaras. 

9. Pesar cada uno de los recipientes con las almendras 
clasificándolas como almendras rotas ó quebradas, 
enteras, con cóscara adherida y nueces, registrando 
este volor en el formato respectivo. 

7.1.5 Cálculos 

1. En un recipiente limpio y seco, tomar una muestra de Aplicar la siguiente fórmula: 
aproximadamente 1000 9 cada hora, preferiblemente 
a la salida de cada punto. 

% Almendro perdido _. peso almendras con recioiente -peso recipiente 

2. Cada vez que se tome una nuevo muestra, es muy Peso inicial muestra 
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8. CONTROL DE CALIDAD DEL ACEITE 

8.1. PREPARACiÓN DE LA MUESTRA 

8.1.1 Generalidades 

1. la muestro se debe tomar en un recipiente apropia­
do limpio, seco y debe contar con un tapón, que 
debe ser reemplazado con cierto frecuencia para 
evitar que el aceite tome o adquiero humedad del 
medio ambiente. 

2. La muestra final para el análisis se debe preparar 
dlanamente, tomando codo vez cantidades simila­
res de 250 mi, en intervalos regulares de cada dos 
horas durante el procesa o durante el tiempo de lle­
nado del carrotanque, mezclando completamente 
las muestras tomadas y llenando un vaso para mues­
tra de 2.000 mi con tapa. 

3. Para prevenir pérdida de humedad y evitar el riesgo 
de oxidaci6n las determinaciones se deben llevar a 
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cabo en el siguiente orden: 

• Contenido de humedad 

• Valor de per6xidos 

• Impurezas 

• Contenido de ácidos grasos libres 

4. Pora el contenido de humedad, valor de peróxido e 
impurezas se debe ablandar \0 muestra con un ca­
lentamiento suave (no fundir) y homogeneizar com­
pletamente en el casa que la muestra este sólida. 

5. Para todas las otras determinaciones, la muestra debe 
ser bien mezclada y completamente líquida antes 
de pesarse. El calentamiento debe ser suave y no 
debe exceder de 55°C. Tampoco debe prolongarse 
este calentamiento parque puede conducir a resul­
tados falsos. 



• 
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8.2 ÁCIDOS GRASOS LIBRES 

OBJETO: Determinar el porcentaje de ácidos grasos libres lAG. L.) del aceite obtenida en el proceso o despachado. 

8.2.1 Generalidades 8.2.3 Reactivos 

l. El método descrito a continuación se basa en el uti- • Hidróxido de sodio o de potasio estandarizado, 0.1 N 
lizado por el PORIM. 

2. El valor de acidez expresa el peso en mg de hidróxi­
do de sodio requerido para neutralizar un gramo de 
material grasa. El porcentaje de A.G.L. es expresa­
do convencionalmente de acuerdo con el aceite así: 

3. El contenido de AGL. en el aceite de palmo es el 
porcentaje (%) de ácido palmítico en la muestra. 

4. El principio de lo determinación consiste en que una 
masa conocida de aceite es disuelta en etano! neu­
tralizado y los AGL. son neutralizados con álcali es­
tandarizado. 

8.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con precisión al miligramo 

• Erlenmeyer, de 250 mi 

• Bureta de 25 mi 

• Frascos de vidrio para muestro. 

• Agitadores magnéticos 

• Plancha de calentamiento con agitación o estufa eléc­

trica 

• Vidrio de Cerán 

• Frascos cuentagotas 

• Probeta de 100 mi 

• Calculadora 

• Etanol al 95% 

• Solución de indicador de fenolftaleina al 1 % en etanol 
0195% 

8.2.4 Procedimiento analítico 

l. La muestra debe estar bien mezclada y totalmente 
líquido antes de ser pesado. 

2. Tarar un erlenmeyer de 250 mi limpio y seco en la 
balanza analítica. 

3. Colocar en el erlenmeyer de 5 a 6 g de aceite. 

4. Medir en uno probeta 50 mi de etanol 0195% (volu­
men/volumen) previamente neutralizado y agregar­
los al aceite pesado. 

5. Calentar o 40 - 50 oC, usando una plancha de ca­
lentamiento, lo cual debe estor separada con una 
malla de asbesto o en el vidrio de CERAN del frasco 
que contiene el hidróxido de sodio, para asegurar 
que de esta forma no hallan aumentos significativos 
de temperatura en la solución standard. 

6. Cuando aparezcan las primeras gotas de ebullición 
de lo solución, agregar cinco gotas de fenolftaleina 
al 1 % e introducir un agitador magnético en el 
erlenmeyer. 

7. Detener el calentamiento, agitar suavemente y titu­
lar gota a gota con hidróxido de sodio 0.1 N estan­
darizado, hasta lograr un ligero pero definido cam­
bio de color en el indicador. Este color debe perma­
necer por 30 segundos. 

Las siguientes medidas se deben adoptar para obtener 
una buena precisión en la determinación de la acidez: 

• Los alcoholes superiores tal como el isopropanol di­
suelven el aceite completamente y esto conlleva un 
gran riesgo de saponificación, especialmente a al­
tas temperaturas y con agitación vigorosa. Por esto 
son importantes las condiciones de titulación con 
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cualquier solvente usado. El resultado se debe expresar con dos decimales. 

• Se considera suficiente un calentamiento moderado Ejemplo: 
de la mezcla muestra - solvente durante la titulación, 
55 a 60"C máximo. Determinación de AGL. en aceite de palma 

• Agitación suave para evitar que entre bióxido de 
carbono a la mezcla. El uso de erlenmeyer de 250 
mI también minimizo )0 introducción de COz 

• Es necesario titular rápidamente paro evitar un ca­
lentamiento prolongado, lo que puede resultar en 
una saponificación. 

8. Registrar el volumen de hidróxido de sodio o potasio 
consumido durante la titulación. 

8.2.5 Cálculos 

La acidez o ácidos grasos libres IAG.L.) en el aceite de 
palma, es calculada como ácido palmítico de la fórmu­
la: 

% A.G.l. 

donde: 

25.6 x V x N 

W 

v = Volumen de solución de álcali usado en mililitros 

N = Normalidad de lo solución de hidróxido de sodio o potasio 

W = Peso del aceite en 9 

% A.Gl. 

v 
N 

W 

6.10 mi 

0.10 

5.1312 g 

25.6 x 6.10 x 0.10 
5.1312 

8.2.6 Repetibilidad 

3.04 % 

La diferencia entre los resultados de dos determinacio­
nes de la misma muestra llevada a cabo en sucesión 
rápida 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 AGL. menores de 
1%. 

Ejemplo: 

Acidez calculada 3.04 % 

Acidez permitida 3.02% - 3.06% 

• 

• 

• 
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8.3. HUMEDAD Y MATERIA VOLÁTIL 

OBJETO: Determinar el contenido de humedad y sustancias volótiles en el aceite de palma. 

8.3.1 Generalidades 

l. Este método determina la humedad y materiales 

• Horno eléctrico regulado a 103 ± 2 Oc, con termó­
metro adaptado 

volótiles bajo las condiciones de la prueba. • Cápsula de porcelana 

2. El reactivo de Karl Fischer determina el contenido • Desecador con sílica gel. 
de humedad en aceites. Este reacciona 
cuantitativamente con el agua y se usa solamente • Pinzas metálicas paro cápsula o crisol 
para la determinación de pequeñas cantidades de 
esta. Por su alto reactividad con lo humedad atmos- • Guantes de algodón 
férico este no puede ser usado en sajones sin acon-
dicionamiento de aire. La precisión de los resulta- • Calculadora 
dos es muy alta pero esto no es necesario para el 
control normal del proceso. Para la metodología ver 
métodos AO.CS. 8.3.3 Procedimiento analítico 

3. Es importante que la cápsula se enfríe completa­
mente hasta la temperatura de la balanza, ya que 
una pequeña desviación de esta temperatura puede 
afectar la precisión y exactitud de la pesada. Los 
platos de vidrio toman un tiempo apreciable en en­
friarse, especialmente si se coloca un gran número 
de ellos en el desecador al mismo tiempo. Se re­
quiere aproximadamente una hora para un deseca­
dor lleno. 

4, La operación del horno de calentamiento debe ser 
revisada periódicamente. Esto se hoce usando un 
termómetro colocado en una cápsula llena con la 
misma cantidad de aceite y ubicado al mismo nivel 
en el horno mientras la prueba está siendo eiecuta­
da, 

5, La puerta del horno debe perrnanecer cerrada du­
rante la totalidad de la prueba. Una vez el horno ha 
alcanzado la temperatura de 103 ± 2°C no debe 
operarse lo ventilación del mismo. El horno no debe 
ser usado poro otros propósitos durante una prue­
ba, 

6. Es conveniente, al transferir Jos platos o mano, usor 
guantes de algodón limpios poro protección. En todo 
caso se recomienda utilizar pinzas metálicos para 
crisol. 

8,3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza Analítica con precisión al miligramo 

l. Lo determinación de la humedad y material volótil 
debe ser el primer ensayo que se le realiza o lo 
muestra. 

2, La muestra se debe ablandar con un calentamiento 
suave a 55 ± 5°C, no de¡anda derretir completa­
mente y se debe homogeneizar antes de tomar la 
porción paro el ensayo. 

3, Seque una cápsula de porcelana limpia en el horno 
a 103±2°C, durante aproxirnadamente 15 minu­
tos. 

4, Transcurrida este tiempo saque la cápsula del horno 
con ayuda de las pinzos y déjela enfriar en el dese­
cador durante 30 - 45 minutos. 

5. Pese la cápsula can aproximación 01 miligramo (0,1 
mg). Registre este valor en el formato respectivo, 

6, Agregue aproxirnadomente 10 9 de aceite a la cáp­
sula con la mayor exactitud posible, registre este volar 
en el formato respectivo. 

7. Introduzca lo cápsula con la muestra en el horno a 
103 ± TC por dos horas y medio aproximadamen­
te, 

8, Saque lo cápsula y déjela enfriar en el desecador, 
aproximadamente 30 - 45 minutos. 

9. Transcurrido este tiempo vuelva a pesar con aproxi­
mación al miligramo y registre el valor en el formato 



respectivo. 

10. Realice los cálculos de Humedad y Material Volátil. 
Si este valor excede de 0.3% continúe el secado, 
introduzca nuevamente la cápsula al horno de ca­
lentamiento por intervalos de 30 minutos o 103 ±2 
oC, con enfriamiento en el desecador de sílica gel 
hasta alcanzar peso constante. En todo caso la dife­
rencia entre dos pesos sucesivos no debe exceder 
0.002 9 

8.3.4 Cólculos 

lo humedad y el material volótil se expresa como por­
centaie en peso usando la fórmula: 

YJ'JLt!..d 
Wb-W 

donde: 

W 

Wb 

Wd 
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Peso de !o c6psu\a 

Peso de lo cópsulo con aceite 

Peso de la Cápsula mós aceite después de secado. 

Los resultados se expresan con dos (2) decimales. 

8.3.5 Repetibilidad 

la diferencia entre los resultados de dos determinacio­
nes hechos simultáneamente o en rápida sucesión por el 
mismo analista no debe exceder de 0.003% poro un con­
tenido de humedad y materia volátil entre 0.04 y 0.30%. 

• 

• 

• 
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• 8.4 HUMEDAD CON DESECADOR INFRARROJO (ANÁLISIS OPCIONAL) 

• 

• 

OBJETO: Determinar la humedad y el material volátil del aceite de palma, en formo rápida y aproximado. 

8.4.1 Generalidades 

1. Este método genera resultados rápidos y oportunos, 
permitiendo corregir fallos que se presentan en el 
proceso, sin detrimentos graves en la calidad del 
oceite producido. 

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

8.4.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con desecador infrorroio para me· 
dición de humedad 

• Platillos metálicos de fondo plano. 

• Pinzas pora cápsula 

• Guantes 

8.4.3 Procedimiento analítico 

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

codo de 10 a 15 minutos. Se deben seguir las ins­
trucciones del fabricante paro el ajuste de los valo­
res. 

2. Lo muestra se debe ablandar con un calentamiento 
suave a 55 :!: 5°C, no dejando derretir completa­
mente y se debe homogeneizar antes de tomar la 
porción para el ensayo. 

3. Colocar un platillo metálico seco en lo balanza ana­
lítica. 

4. Tarar el equipo, de formo que la pantalla muestre 
peso ~ O 

5. Agregar aproximadamente 10 g de aceite en el pla­
tillo. 

6. Oprimir el botón de inicio. Transcurrido el tiempo 
programado el equipo mostrará el valor de lo Hu­
medad y Materia Volótil. 

7. Con uno bueno calibración de tiempos y tempera­
turas, el equipo no debe mostrar diferencias en dos 
decimales con el método descrito. 



• 
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8.5 IMPUREZAS INSOLUBLES 

OBJETO: Detenninar el porcentaie de impurezas insolubles en el aceite 

8.5.1 Generalidades 

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

2. El principio del análisis consiste en que el aceite es 
disuelto en el solvente, luego es filtrodo y las impu­
rezas lavadas con solvente. Posteriormente las impu­
rezas se secan y se pesan. 

8.5.2 Reactivos 

• Solvente 

8.5.3 Elementos, materiales y equipos 

• Crisol Gooch de porcelana de diómetro de base in-

terna 20 mm. 

• Filtro de fibro de vidrio paro el crisol Gooch. 

• Juntas de goma 

• Horno de calentamiento 

• Trompa de vado por agua con manguera. 

• Matraz para vacío fondo plano de 250 mi con deri­

vación (Kitosato). 

• Desecador con sílica gel 

8.5.4 Procedimiento analítico 

l. La muestro se debe mezclar completamente. Si es 
necesario, ablandar con un calentamiento suave (no 
fundir completamente) y homogeneizar. 

2. Cuando se derrite la muestra por completo, pueden 
acumularse impurezas en la parte de abaio. Esto 
dificulta un poco la homogeneización. 

3. Colocar un papel de filtro de libra de vidrio en el 
crisol Gooch. 

4. Lavar con aproximadamente 10 mi de solvente, se­
car o 103 ± 2 oC por 30 minutos, enfriar en deseca­
dor y pesar con aproximación al miligramo. Regis­
trar este valor en el formato respectivo. 

5. Pesar aproximadamente 20 g de aceite con preci­
sión al miligramo en un vaso de precipitados de 250 
mi totalmente limpio y seco. 

6. Agregar 100 mi del solvente, calentar y agitar hasta 
lograr la fusión y homogeneización completa. 

7. Deiar cerca de 5 minutos hasta que la materia inso­
luble se hayo precipitado. 

8. Simultáneamente, montar el equipo de vacío y aco­
piar el crisol Gooch con ayuda de las ¡untas de goma. 

9. Aplicar un vacío suave abriendo el paso de agua en 
la llave (cerca de 300 mm Hg). 

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

11. Suspender el vado con precaución¡ remover el crisol 
y limpiarlo por fuera con un papel limpio. 

12. Secar en el horno a 103 ± 2°C hasta obtener peso 
constante (aproximadamente 20 minutos) y de¡arlo 
enfriar en desecador hasta temperatura ambiente 
(aproximadamente 20 minutos). 

13, Pesar con aproximación 0\ miligramo y registrar este 
valor en el formato respectivo, 

8.5.5 Cólculos 

Los impurezas insolubles se expresan como porcentaje 
en peso así: 

% Impurezas = Deso Crisol con Impurezas - peso Crisol inicial x 100 
Peso de la muestra de aceite 

Los resultados se deben expresar con tres decimales. 

8.5.6 Repetibilidad 

La diferencia entre los resultados de dos determinacio­
nes hechas en rápida sucesión por el mismo analista¡ no 
debe exceder de 0.003% en el valor reportado para im­
purezas insolubles entre 0.002 y 0.150%. 
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8.6 íNDICE DE PERÓXIDOS 

OBJETO: Determinar el índice de peróxidos en aceite de palmo. 

8.6.1 Generalidades • Almidón reactivo analítico 

l. El valor del peróxido es uno medido de los suston- + Tiosulfoto de sodio 0.01 N 
cios que oxidan el yaduro de potasio bo¡o los condi-
ciones de esta prueba, expresadas en términos de 
miliequivolentes de oxígeno activo por kilogramo. 8.6.4 Procedimiento analítico 

2. La muestra se trato con uno solución de ácido acéti· 
co y cloroformo, además de una solución de yoduro 
de potasio. La oxidación reduce el yoduro a yodo, el 
cual se titula con tiosulfato de sodio en solución. 

3. Las condiciones de este análisis requieren una bue­
no ventilación en el laboratorio. Referirse al Anexo 1 
para clasificación de riesgos. 

8.6.2 Elementos, materiales y equipos 

+ Beaker de 50 mi 

• Estufa 

• Balanza Analítica con precisión al mifigramo 

• Probeta de 100 mi 

+ Erlenmeyer 

• Pipeta de 1 mi 

• Pinzas para beaker 

• Cuchara de porcelana 

• Gafas de protección 

• Balán aforado de 250 mi 

• Balón aforado de 50 mi 

8.6.3 Reactivos 

+ Agua destilada y desionizada 

• Ácido acético glacial reactivo analítico 

• Cloroformo 

• Yoduro de potasio 

l. Antes de empezar el procedimiento, en un beaker de 
50 mi añadir esta can.tidad de agua desionizada y 
ponerla a calentar en la estufa. 

2. En un erlenmeyer pesar con precisión al miligramo 5 
9 de aceite de palma y registrar este valor. Si el 
aceite esta frío agitado vigorosamente y extraer la 
muestra así, pero no calentar la muestra, yo que se 
obtienen resultados erróneos. 

3. En una probeta de una capacidad de 100 mi, medir 
30 mi de la solución de ácido acética - cloroformo, 
teniendo la precaución de usar guantes y tapabocas 
y dando lo mayor ventilación posible 01 laboratorio. 
Estos 30 mi de solución de ácido acética y clorofor­
mo/ depositarlos en el erlenmeyer donde esta el acei. 
te. 

4. Agitar el erlenmeyer hasta que la muestro se haya 
disuelto completamente en la solución. 

5. Inmediatamente se ha cumplido el paso anterior, en 
un beaker de 50 mi, agregor aproximadamente 5 
mi de aguo desionizoda y 8 g (1'/2 cucharada) de 
yoduro de potasio, hasta logror que todos los crista­
les del compuesto queden totalmente disueltos. Con 
esta cantidad de yoduro normalmente algunos cris­
tales no se disuelven en el agua, lo cual se com· 
prueba observando detenidamente el beaker. Este 
punto es el punto optimo de preparación. Si todos 
los cristales se disuelven, agregar otros 2 g de yoduro 
de potasio y agitar hasta lograr el punto optimo de 
preparación (cristales sin disolver). 

6. Con la ayuda de uno pipeta graduado medir 0.5 mi 
de la solución de yoduro de potasio preparado en el 
punto anterior y depositarlo en el erlenmeyer que 
contiene la muestra de aceite. Desechar el resto de 
solución de yoduro de potasio. 

7. Agitar el erlenmeyer durante un minuto. 

8. Medir 30 mi de aguo desionizoda en una probeta 



de 100 mi de capacidad y agregarlos al erlenmeyer 
apenas haya pasado el minuto de agitación y agitar 
nuevamente otro minuto. 

9. Con lo ayudo de unas pinzas sacar el beaker que 
contiene 50 mi de agua, el cual desde el paso 1 esta 

16. Lo valoración en blanco consiste en repetir simultá­
neamente este mismo procedimiento sin utilizar aceite 
de palma. Esto es importante si se tiene dudo en el 
grado de confiabilidad de los reactivos. 

calentándose. En este momento el agua des ionizado 8.6.5 Cálculos 
debe estor en ebullición, momento en el cual se debe 
sacar de lo estufa. Aplicar lo siguiente formula: 

10. Pesar aproximadamente 4 g (una cucharada) de al­
midón reactivo analítico y agregarlos al beaker con 
agua caliente y agitar inmediatamente con lo misma 
cuchara hasta disolver completamente. Es posible que 

VxNxlDOO 
W 

se presenten algunos grumos, lo que es normal. donde: 

11 . Medir 1 mi de la solución de almidón en agua ca­
liente recién preparada y agregarlos 01 erlenmeyer 
con lo muestro. Desechar el resto de la solución de 
almidón recién preparada. 

12. Llenar uno bu reta de 50 mi de capacidad, con 
tiosulfato de sodio 0.01 N. 

13. Si en el momento de agregar la solución de almidón 
la muestra adquiere un color negro, es señal de pre­
sencia de peróxidos, si no hay color negro no hay 
peróxidos por lo tanto el análisis queda terminado 
en este punto. 

1 4. Si hay presencia de perÓXidos titular gota o gota con 
el tiosullato de sodio 0.01 N agitando vigorosamen­
te, hasta que el color negro de lo muestra desapa­
reZCa dando lugar 01 color amarillo inicial de la 
muestra. 

15. Debe hacerse uno valoración en blanco. En esta 
valoración no debe utilizarse mós de 0.1 mi de solu­
ción de tiosulfato de sodio 0.01 N. 

índice de peróxidos 

V ~ Volumen gastado de tiosul/ato de sodio 0.01 N 

N ~ Normalidad del tiosul/ato de sodio 0.01 N 

W = Peso de \0 muestra de aceite 

8.6.6 Preparación de reactivos 

l. Ácido acético en cloroformo: Usando tapabocas y 
gafos de protección y la mejor ventilación posible 
medir 150 mi de ácido acético y depositarlos en un 
balón aforado de 250 mi, después agregar clorofor­
mo hasta la marca del aforo. Esta preparación al­
canza para 10 anólisis, momento en el cual debe 
volver a prepararse. 

2. Tiosulfato de sodio 0.01 N: esta solución se consi­
gue preparada estandarizada en el mercado pero, 
si es necesario prepararla remitirse al capitulo 15.11. 

• 

• 

• 
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• 8.7 íNDICE DE DETERIORO A LA BLANQUEABILlDAD (DOBI) 

• 

• 

OBJETO: Determinar el índice de deterioro a la blanqueabilidad del aceite de palma. 

8.7.1 Generalidades 

l. El índice de deteriora o lo blanqueabilidad (DOBI), 
es uno medido de la calidad del aceite crudo de 
palmo que seró sometido al proceso de blanqueo y 
refinación. 

2. Este parámetro mide la relación entre los productos 
antioxidantes (caratenos) medidos a 44ó nm y los 
productos de oxidaci6n secundario a 269 nm 

8.7.2 Principio 

El anólisis involucra lo medición espectrafatométrica de 
una solución de una muestro de aceite en ¡so - octano o 
n - hexano (0.5 - 1.0 % en volumen) contra el solvente. 

8.7.3 Reactivos 

• 1 - 2 - 4 Trimetil pentano (iso - octano) o hexono 

8.7.4 Elementos, materiales y equipos 

• Espectrofot6metro disponible paro ser usado a 269 
nm y 446 nm 

• Matraces fondo plano aforado 10 mi 

• Vaso de precipitados de 25 y 10 mi 

• Pipeta de 2 mi 

8.7.5 Procedimiento 

l. Pesar con exactitud 01 miligramo, 0.100 g de uno 
muestra de aceite completamente homogeneizada y 
derretida, en un matraz aforado de la mI. Disolver y 
completar hasta la morco con hexano. Llenar la cel­
da de medición con lo sol ución de aceite - solvente 
y medir las absorbancias o 269 nm y 446 nm contra 
el solvente puro. 

2. Seguir los instrucciones del fabricante para el mane­
io del equipo. 

8.7.6 Interpretación de los resultados 

0081 Absorbancia o 446 nm 
Absorbancia o 269 nm 

Exprese el resultado en dos lugares decimales. 

~-_. VALOR Ilf. DOHI ORSERII.o¡;IONB 

, 
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• 9. CONTROL DE CAliDAD DE lAS ALMENDRAS 

• 

• 

9.1 TOMA DE MUESTRAS 

OBJETO: Establecer las procedimientos que deben seguirse poro lo tomo de muestras de granos y cereales. Este 
anólisis se encuentra referenciado o la Norma ICONTEC 27 l. 

9.1.1 Definiciones 

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

1. Lote: Cantidad específica de material ya sea empa­
cado en recipientes de características y copacida­
des similares o a granel. 

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

3. Muestra : Unidad representativa de uno o varios lotes 
q\le se utdlzon pare determlnor Su COnformidad (an 
lel reqYisita, de lo Norma co"espondienl~ 

4. Muestro parcial: Cierto cantidad de producto toma­
do en un punto de un lote o en un momento defer­
minado durante lo descarga. 

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

6. Muestro reducido: Cantidad obtenido a partir de la 
muestra global par cuarteo cuidadoso u otro géne­
rO de fraccionamiento que, en virtud de su origen, 
es representativo del lote. 

7 Muestro poro anólisi, COnILdod obrenida o partir de 
lo muestro ,educido y sob'e 1" cual Se nCJf6n los aná· 
lisis. 

9.1.2 Tomo de muestras productos arrumodos 

1 . Cuando se trote de tomar muestras de un arrume 
recién conformado donde no sea posible movilizar 
lo mercancía pora efectuar lo operación, se proce­
de o muestrear los S caras visibles (5 laterales y uno 
'uperior; en /" siguiente formo Si por e¡emplo el 
Onume es de 2.000 socos, el Iomoño de lo muestra 
seró de 125 unidades, como éste tiene 5 coros visi­
bles, se procede a calcular el numero de sacos por 
cado coro y las 125 unidades se reparten propor­
cionalmente o éstas, procediendo a escoger 
aleatoriamente los socos a sondear en codo Cora. 

2. Seguir siempre la siguiente tabla poro determinar el 

tamaño de lo muestro: 

3. La extracción de las muestras se hace con sondas del 
lioo de 105 ligvros 5~gu l en te'S. Es neceso"'io Que le 
longitud de lo pan" oLle penelro eqUivalgo al menos 
o lo mITad de lo drogonol del soco. Se Introduce la 
sonda en diagonal hasto lo ml tod del soco y se IIBI10 

Se rnlroduce la sondo uno 'el 016" preferenl~lYI"nle 
po< debolo del SOCO" lo largo de la Ol({l d;agonol, 
hasta el cuc:uto inferior. Si se Inl'oduce lo sondo ¡ndi 
codo en lo Figuro 1, se hace con Jo ventano hacia 

---tr--70---- ~'>O -----.., 13 

;:~~:::::~:O:lu:n:d:id:a:d :d:el:c:o:nO:I:' :lO::::::~~ 
FIguro 1 Arpón muestreador (probador abierto) . 

Medidas en miJimelros 

00010 on el saCO y IU8go se le da lo vuelfa y Se lleno 
Si se uhlizo lo sonda Indicado en lo f lglJro 2 . Se in· 
troduc~ é<la en posi<"iÓn ce«(Odo con la; oberturos 
hociO arribo_ HaCiendo glror el lubo i¡,terior. se abre 
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Figuro 1 Arpón muesrreodor {probador obieno\ 
Medidas en milímetros 

la sondo y uno vez llena, se cierra otra vez. 
5. Inmediatamente después de extraído la sonda se vacía 

Su contenido en la caja o saco destinado a contener 
lo muestro global. En algunos cosos (por eiemplo 
para uno determinación de impurezas) es preciso obrir 
el saco antes de sondear. En el caso de tomar mues­
tras de socos de papel, uno vez extraídas las mues­
tras, deben cerrarse herméticamente los agu jeros 
hechos. 

6. Cuando se tomon muestras de lotes pequeños, lo 
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muestro global debe tener un volumen tal que se 
puedan deducir de ello los muestras de expedición y 
de reservo. 

9.1.3 Productos o gronel 

1. Lo extracción de muestros de productos o granel se 
hoce por sondeos efectuados con regularidad y en 
dos tiempos. En el primer tiempo se hunde lo sonda 
verticalmente lo mós posible; en el segundo tiempo 
se introduce la sonda lo mós oblicuamente posible 
a derecha e izquierdo de la dirección longitudinal 
del vehículo o vagón . El número de sondeos depen­
de del tamaño del lote, de acuerdo a lo indicado en 
lo tabla anterior. 

2 . Cuando se necesi ra obtener uno muestra represen­
tativa de un silo, se debe trasegar en su totalidad yo 
que de lo contrario la muestra no es representativa. 

• 

• 

• 



• 

• 

• 

cenipalma 6 3 

9.2 ÁCIDOS GRASOS LIBRES 

OBJETO: Determinar la acidez en el aceite de almendra de palma o polmiste. 

9.2.1 Generalidades 

l. Los ácidos grasos libres del aceite de palmiste, se 
calculan generalmente bien sea como ácido láurico, 
y algunas veces como ácido oleíco. Es muy impor­
tante definir con los compradores de aceite, cual 
acidez debe calcularse, para de esta manera evitar 
confusiones. 

2. Para esta determinación debe estar siempre dispo­
nible un equipo de extracción soxhlet. 

3. Cuando se estén separando el aceite de polmiste 
del solvente, tener precaución y no de¡ar quemar el 
aceite ya que se alteran los resultados. 

9.2.2 Equipas, materiales y equipos 

• Balanza analítica con exactitud 01 miligramo 

• Estufa eléctrica 

• Equipo de extracción soxhlet completo. 

• Beaker de 250 mi 

• Erlenmeyer de 250 mi 

• Agitador de vidria 

• Embudo 

• Servilletas 

• Plancha de calentamiento con agitador 

• Frasco cuentagotas 

• Erlenmeyer de 1.000 mi con boca esmerilado 

• Matraz fondo plana de 250 mi boca esmerilada 

• Calculadora 

9.2.3 Reactivos 

• Solvente 

9.2.4 Procedimiento analítico 

l. De cado bulto de almendra empacada se debe to-

mar una muestra de aproximadamente 100 g, de 
acuerdo al procedimiento descrito en 9.1 

2. El volumen total de la muestra se mezcla bien y luego 
01 finalizar el turno o el proceso, se cuartea hasta 
aproximadamente 2.000 g siguiendo un método es­
tablecido. Esto constituye la muestro de laboratorio 
y debe ser llevada inmediatamente al mismo para 
su respectivo análisis. 

3, En el laboratorio se realiza un cuarteo siguiendo el 
método de los cuadrantes, hasta alcanzar una mues­
tra final de 50 g, que es llevada al molino donde se 
tritura completamente. 

4. La muestro molida se deposita en un vaso de precipi­
tados de forma alta de 250 mi, y se le agregan 
aproximadamente 100 mi de solvente. 

5. Se realiza un calentamiento suave (50 - 60°C) con 
agitación pora permitir un rápido desprendimiento 
del aceite, hasta que empiece a aparecer los prime­
ras burbujas de ebullición. 

6. 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 molida. 

7. La mezcla aceite - solvente se lleva a un equipo 
Soxhlet de extracción para recuperar el aceite ex­
traido por la almendra. 

8. Una vez se ha retirado el balón del equipo de extrac­
ción se vierte el aceite en una cápsula de porcela­
na, la cual se pone en un horno de calentamiento a 
103 oC durante 15 minutos para la evaporación total 
del solvente. 

9. El contenido de AG.L. se determina exactamente 
igual al descrito en el numeral 8.2, teniendo en cuen­
ta el término usado para expresar el contenido de 
ocidezr ya sea oleíco o láurico. 

9.2.5 Cálculos 

El cálculo de % AGL. se hace usando lo fórmula: 

Ácido Lóurico: % A.GL. ~ 20 x V x N 
W 
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dónde: 

V'= Vol\Jmen del hidróxido de sodio consumido en mi 

N = Normalidad del álcali usado 

W = Peso del aceite en 9 

Para calcular los ácidos grasos libres} con base en el 
ácido oleíco, se usa lo siguiente fórmula: 

Ácido Oleíco: %A.Gl. ~ 2.82 x V x N 
W 
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9.4. IMPUREZAS DE LAS ALMENDRAS 

OBJETO: Determinar las impurezas de las almendras de palma. 

9.4. 1 Generalidades 

l. Tener claros los conceptos de los elementos que se 
consideran impurezas en las almendras, entre ellos 
cáscaras, fibras, piedras y otros elementos extraños 

9.4.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza con platillo de 2500 g 

• Tazas plásticas 

• Bandeja grande 

• Martillo 

• Calculadora 

9.4.3 Procedimiento analítico 

l. Pesar en lo gramera 2.000 g de almendros de lo 
muestra recolectada. 

2. Esparcir las almendras sobre la bandeia para Su ins­
pección. 

3. Pesar una toza limpia y seco. Registrar este valor en 
el formato respectivo 

4. Revisar cuidadosamente todas las almendras, sepa­
rando las cóscaras encontradas al igual que las nue­
ces enteras, nueces rotas, piedras y otros elementos 
extraños. 

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

6. Pesar la taza con las cáscaras y otros materiales en 
lo balanza y registrar este valor en el formato res­
pectivo. 

9.4.4 Cálculos 

Las impurezas se expresan como porcenta¡e en peso así: 

% Impurezas Peso tazo con Jmpurezos - Peso taza inicial x 100 

Peso de la muestra de almendras 



• 

• 

• 
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9.3 HUMEDAD DE LAS ALMENDRAS 

OBJETO: Determinar el contenido de humedod de las almendras de palma de aceite. 

9.3.1 Generalidades 

1. Para asegurar una mejor eliminación de la hume­
dad contenida en las almendras se recomienda un 
molido fino. 

2. El contenido de humedad de los almendros empa­
cadas debe estar entre 6.5 y 7.5.%. Si es más del 
8% puede ocurrir la formación de moho¡ y existe el 
riesgo de desarrollar aflatoxinas que incrementan el 
contenido de A.GL. en el aceite de la almendra. 

3. Esta aprobado el uso de cuolquier equipo pora el 
cálculo de la humedad, siempre que no genere una 
diferencia mayor de 0.5%, del obtenido con el des­
crito o continuación. 

4. Se recomienda, que por lo menos 50 9 de los al­
mendros sean molidas aunque no se use la totali­
dad de esta muestra para el análisis. Esto es nece­
sario para asegurar que se seca una muestra repre­
sentativo del material. Para prevenir la pérdida de 
humedad, las almendras molidas se colocan en un 
pequeño recipiente cerrado antes de pesar. 

9.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza Analítica con precisión al miligramo 

• Horno eléctrico regulado a 105 cC, con termómetro 
adaptado. 

• Cápsula de porcelana 

• Desecador con sílica gel 

• Pinzas metálicas 

• Molino 

• Tazas plásticas 

9.3.3 Procedimiento analítica 

l. De cada bulto de almendras empacadas se debe 
tomar una muestra de aproximadamente 100 9, de 
acuerdo al procedimiento descrito en 9.1 

2. El valumen total de la muestra se mezcla bien y lue­
go al finalizar el turno o el proceso, se cuartea hasta 
aproximadamente 2.000 9 siguiendo un método 
establecido. Esto constituye la muestra de laborato­
rio y debe ser llevada inmediatamente 01 mismo para 
su respectivo análisis. 

3. En el laboratorio se realiza un cuarteo siguiendo el 
método de los cuadrantes, hasta alcanzar una mues­
tra final de 50 g, que es llevada al molino donde se 
tritura completamente 

4. Secar una cápsula de porcelana limpia y seca en el 
horno a 105°C durante aproximadamente 15 mi­
nutos. 

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

6. Pesar la cápsula con aproximación al miligramo. 
Registrar este valor en el formato respectivo. 

7. Agregor 10 g de almendras molidas a la cápsula 
con la mayor exactitud posible. 

8. Introducir lo cápsula con la muestra en el horno de 
calentamiento a 105°C, hasta obtener peso cons­
tante (aproximadamente 2'/, horas). 

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

10. Transcurrido este tiempo volver a pesar con aproxi­
mación al miligramo y registrar el valor en el forma­
to res pectivo. 

9.3.4 Cálculos 

La humedad se expresa como porcentaje en peso usan­
do la fórmula: 

%r = Peso cápsulo-r-peso almendro Inicial-peso copo clmendro seco x 100 

Peso almendro Inicial 
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• 9.5 ALMENDRAS ROTAS 

• 

• 

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

9.5.1 Generalidades 

l. En el procesamiento de los almendras se recomien­
da que existo el menor número de almendras rotas, 
ya que un elevado número de estas va en detrimen­
to de la calidad del aceite de palmiste. 

2. Dentro del proceso de la Planta de Beneficio, los 
puntos que mas influyen en el contenido de almen­
dras rotas son las etapas de prensado y la tritura­
ción de los nueces. 

9.5.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza de plato 

• Tozas plásticas 

• Bandeja grande 

• Calculadora 

9.5.3 Procedimiento analítico 

balanza y registrar este valor en el formato respecti­
vo. 

2. Esparcir las almendras sobre la bandeja para su ins­
pección 

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

4. Revisar cuidadosamente todas las almendras, sepa­
rando las almendras rotas. Si alguna de estas pre­
senta cáscaras adheridas considerar únicamente el 
peso de las almendros. 

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

9.5.4 Cálculos 

Las almendras rotas se expresan como porcentaje en peso 
así: 

% AIr1le~dras Rotas - Q.~so tazD con almendras rotos oe50 ·ozo mic"o! x 100 

l. De la misma muestra usada para lo determinación peso de lo mucs'ro de o nendros 

del contenido de humedad, pesar 1.000 9 en la 
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• 9.6. COLOR DE LAS ALMENDRAS 

OBJETO: Establecer el color de las almendras. 

9.6.1 Generalidades 

l. En esta prueba se clasifica el calar de las almendras 
en oscuras, amarillas y blancas, dando una idea de 
cómo se han efectuado los proceso de esterilización 
y prensada. 

2. En una muestro se considera normal que los almen­
dras blancas sean superior al 60%, las amarillas 
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2. Con la oyudo de un cuchillo se parten cuidadosa­
mente en dos (2) partes todas las almendras selec­
cionadas y se examino el color interno, separándo­
las en tres grupos: blancas, amarillas y oscuras. 

3. Contar las almendras de acuerdo a su color y regis­
trar este valor en el formato respectivo. 

menos del 30% y las oscuras menos del 30% 9.6.4 Cálculos 

• 

• 

9.6.2 Elementos, materiales y equipos 

• Cuchillo 

• Tazas plásticas 

• Bandeja 

• Calculadora 

9.6.3 Procedimiento analítico 

l. Siguiendo una de las técnicas de cuarteo estableci­
das, de la muestra tOrDada en el proceso se obtiene 
una muestra final de 100 almendras enteros. 

El color de almendras se expresa como porcentaje del 
número de almendras analizados así: 

% Almendros oscuros 

'% Almendros allarillas = 

% Almendros blorcos -

número alme'1drgs oscuras 

núrrero almendros iniciales 

nLmero almendras amarillos 

número clf'íendros imciales 

número almendros b:cncos 

número almerdros iniciales 
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• 9.7. CONTENIDO DE ACEITE EN LAS ALMENDRAS 

• 

• 

OBJETO: Determinar lo cantidad de aceite en los almendras 

9.7.1 Generalidades 

l. Aceite es la totalidad de sustancias extraídas bajo 
las condiciones descritas. 

2. El contenido es expresado como porcentaje de los 
almendras empacadas. Si se quiere, el contenido 
puede ser reportado como un porcentaje de las al­
mendras puros (removiendo las impurezas). 

3. Lo extracción Soxhlet con solvente: especialmente 
de semillas, es una operación larga la cual incluye 
un peligro de fuego. 

4. El contenida de aceite de las almendras de palmo 
es casi constante paro cada tipo de palmo. Esta no 
debería ser incluida en las pruebas de rutina del 
laboratorio de la planta. Cualquier desviación del 
método descrito arrojará resultados erróneos 

5. Se recomienda usar este procedimiento pora almen­
dras cuya humedad no seo superior al 5%. 

9.7.2 Elementos, materiales y equipos 

Los elementos que se describen a continuación corres­
ponden a la determinación del contenido de aceite utili­
zando un aparato SOXHLET. Un procedimiento alterna­
tivo, utilizando un aparato DEAN STARK, se describe en 
el Anexo 5. 

• Horno de calentamiento. 

• Extractor Soxhlet. 

• Matraces de fondo plano 

• Dedales 

• Mortero 

• Arena 

9.7.3 Reactivos 

• Solvente 

• Perlas de ebullición 

9.7.4 Procedimiento analítico 

l. Pesar 2 matraces fondo plano A y B, previamente 
secados, con 2 o 3 perlas de ebullición. Tan rápido 
como sea posible después de molida, pese cerca de 
10 g de almendra molida con exactitud al miligramo. 

2. Colocar la muestra en el dedal y este en el extractor. 

3. Verter cerca de 150 mi de solvente en el matraz A. 

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

5. Iniciar el calentamiento de modo que el solvente en 
el matraz hierva suavemente, por un tiempo de 4 
horas. 

6. Apagar la estufo y dejar enfriar 

7. Remover el dedal del equipo y colocarlo en una co­
rriente de aire para evaporar gran parte del solven­
te. 

8. Vaciar el contenido del dedal dentro de un mortero 
o micropulverizador. 

9. Moler el material tan finamente como sea posible 
con 10 9 de arena; Si usa micropulverizador, puede 
ser omitida la arena. 

10. Colocar el material de nuevo en el dedal y retornar 
éste a I extractor. 

11. Colocar de nuevo el matraz A, abrir el paso de aguo 
y encender la estufa. 

12. Extraer por dos horas (segunda extracción) y apagar 
la estufo. 

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

l4. Colocar nuevamente en el extractor y adaptar el 
matraz B. 

15. Extraer por dos horas (tercera extracción). 
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16, Destilar la gran mayoría del solvente de los matraces 
Ay B. 

17, Eliminar los trazos de solventes en un horno a 103 
oC ± 2°C. 

18. Tiempo: 20 minutos. 

19, Enfriar en un desecador. Pesar con aproximación al 
miligramo registrando este valor en el formato res­
pectivo. 

20. Colocar nuevamente en el horno por 10 minutos. 
Volver a enfriar. Pesar y registrar el volor en el for­
mato respectivo. La diferencia entre estos dos pesos 
no debe ser más de 10 mg Si esto no es así, colocar 
nuevamente en el horno por 10 minutos hasta que 
la diferencia no sea más de 10 mg 

21. Anotar el peso final del matraz A apuntando el valor 
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23. Anotar el peso final del matraz B. 

24. El aceite extraído debe ser limpio. Si no es así, de­
terminar las impurezas con ayuda de un solvente y 
hacer el ajuste correspondiente. 

9.7.5 Cálculos 

Seguir el siguiente procedimientQ: 

Peso CO'ltenido 

Peso de la muestro p 

Suma de los pesos de aceite efl a 

los vasos A y 8 

en el formato respectivo. Cantidad de aceite en e mues'ra H 

22. Si ei peso de aceite en el matraz B es menor de 10 
mg la operoción ha terminado. Si no lo es, moler el 
material nuevamente y usando el matraz B, extraer 
de nuevo por 2 horas continuando lo misma opera­
ción hasta que el peso de aceite de la última extrac­
ción no sea más de 10 mg 

Cantidad de imourezos no oleaginosas removidas previcmeflte. X 

Cantidad de aceite COrlO porcentaje de las almendros. G = H x'l 00 - X'¡ 
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9.8. HISTOGRAMA DE NUECES 

OBJETO: Clasificar las nueces según el tamaña. 

9.8.1 Generalidades 

l. Con este procedimiento se puede conocer el punto 
óptimo de clasificación de las nueces, pora aiustar 
las condiciones del proceso de trituración. 

2. En lo posible el periodo de muestreo para este aná· 
lisis debe ser como mínimo durante el tiempo que 
dura el ciclo de lo cosecha, paro cubrir lo totalidad 
del fruto que normalmente es procesado durante este 
periodo en la Planto de Beneficio. 

9.8.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza de plato de 2.500 9 

• Plantilla paro histogramas 

• Recipientes 

9.8.3 Procedimiento analítico 

1. Cada hora tomar una muestra de 500 g de las nue· 
ces a la salida del tambor pulidor, almacenándola 
en costales. 

2. De lo muestro diaria, siguiendo una de las técnicas 
de cuarteo, recolectar una muestra final de 2.000 9 

3. Pasar cada una de las nueces que componen la 
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muestro final por la plantilla, clasificándola y 
almacenándola según el tamaño. 

4. Pesar cado una de las fracciones correspondientes a 
cada tamaño y registrar estos valores en el formato 
respectivo. 

5. Este procedimiento se realiza diariamente durante la 
totalidad del tiempo de muestrea. 

6. Al finalizar el tiempo de muestreo, totalizar los pesos 
registrados diariamente de acuerdo al tamaño de 
las nueces. 

9.8.4 Cálculos 

Tabular los resultados de la siguiente formo: 

Tamaño Nuez = 10mm 

Peso Total Analizodo -= 40.000 9 

Peso Nueces 10 fTlm - 6.000 9 

% Nueces 10 mm 6.000 9 x100 

40.000 9 

% '\jueces 10 mm 15_00% 
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• 10. ANALlSIS RÁPIDOS 

• 

• 

OBJETO: El objetivo de estos análisis es determinar lo composicián volumétrico de los principales flujos del proceso 
de extracción de aceite. 

10.1 Generalidades 

l. Agitar muy bien los frascos que almacenan las mues­
tros antes de llenar los tubos de la centrifuga. 

2. Si no se observa fase aceitosa después de realizado 
la centrifugación, r-eporiar el resultado como trazas 
(T) 

3. En el momento de la cuantificación de las fases sola­
mente se realiza la medición paro (n - 1) fases sepa­
radas. La fase restante se calcula por diferencia de 
100% contro la suma de las fases medidas. 

4. Mediante la realización de estos ensayos se puede 
concluir si la planta de beneficio trabaja bajo con­
diciones estables y acertados. 

5. Estos ensayos complementan los descritos en los ca­
pítulos de control de calidad y determinación de pér­
didas de aceite. 

6. Los Análisis Rápidos, son pruebas sencillas y su obje­
tivo es dar una información rápido que permito la 
corrección a tiempo de un paró metro que se aparte 
de su valor deseado. 

7. Se recomienda que la centrifugación se realice como 
mínimo a 3.000 r.p.m. paro asegurar una adecua­
da separación de las fases 

8. Antes de operar lo centrífuga, tener en cuenta las 
recomendaciones del fabricante en cuanto a la ope­
ración de la misma. 

10.2 Elementos, materiales y equipos 

• Centrífugo con cobezal flotante. 

• Tubos graduados para centrífuga 

• Frascos de vidrio para tomor las muestro 

• Tomamuestra 

• Reglo 

10.3 Procedimiento analítico 

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

• Tanque de aceite crudo tamizado 

• Solida de aguas lodosos de los separadores pri­
marios o clarificadores 

• Aceite recuperado en los centrífugas 

• Lodos a la salida de los centrifugos 

• Lodos o lo salido de los trampas de grosos 

2. Antes de llenar los tubos de ensayo, agitar fuerte­
mente los frascos con las muestras 

3. Llenar los tubos de ensayo de la centrífuga con sus 
respectivos muestras. Identificar plena y claramente 
cada uno de los tubos de ensayo para evitar errores. 

4. Colocar los tubos de ensayo en la centrífuga en su 
respectivo orden de proceso. Es importante conser­
var siempre un mismo orden para evitar confusio­
nes. 

5. Centrifugar como mínimo a 3.000 revoluciones por 
minuto durante tres minutos. 

6. Pasados los tres minutos, destapar la centrifuga y en 
el mismo orden que fueron ingresados, sacarlos mi­
diendo cada uno de los fases, que se separan en el 
tubo a saber: 

• Aceite 

... lodos livianos 

• Agua 

• Lodos pesadas 

7. Anotar los datos respectivos en el formato estableci­
do 



10.4 Cálculos 

,~::::elte - Lodos I Ag'JO + Lodos Pesados ,100% de lo mJestra 

% -= VÜI'Jrr,erl de CCGe fose x 10J 
Volumen t::>tal 

En coda Laboratorio pueden obtenerse resultados dife­
rentes dependiendo de la dilución utilizada. Lo impor­
tante es que permitan obtener un manejo adecuado de 
Jo Planta de Beneficio Primario. 
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ANEXO 4. RECOMENDACIONES PARA LA 
DETERMINACiÓN DEL CONTENIDO DE 
ACEITE MEDIANTE EXTRACCiÓN 
SOXHLET 

La mayoría de los procedimientos donde se usa el Soxhlet, 
involucran lo extracción de lo muestra seca con solventes 
(éter, tricloroetileno, gasolina blanco, hexano, etc.) paro 
así determinar el contenido de aceite. 

Es recomendable utilizar extractores de volúmenes pe­
queños, paro que los sifones que realizo el solvente sean 
mucho más rápidos. 

Un extractor de tamaño pequeño contiene: 

• 1 Matraz fondo plano de 250 mi NS 29/32 

• Extractor de 100 mi volumen nominal 

• condensador de 4 bolos según AII¡hn 

En un sistema de estos la cantidad de solvente a utilizar 
es de aproximadamente 150 mI. Con esta cantidad se 
asegura que hoy una buena cantidad de solvente en el 
matraz, cuando el extractor esta al máximo de capaci­
dad. 

S io~ 

.Saca 27/32 

• ( ~--- ~ __ ~-::::-~ p',el!" r SCkC,ll~ 

~~~ -~ Ca~C(jd{ld balo1 250 

"'"" b 
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ANEXOS 

Normalmente el número de muestras para analizar es 
mayor al de extractores disponibles¡ por )0 tanto es nece­
sario realizar el análisis en varías corridas. 

Una forma de agilizar la extracción del aceite en las 
muestras que están en espera, es colocar los dedales 
con la muestra seca en un frasco tipo mayonesa con 
aproximadamente 100 mi de solvente. Mientras la pri­
mera corrida esta en funcionamiento, el aceite se irá 
desprendiendo con el simple contacto con el solvente. 

Después, cuando sea el momento el dedal será traspa­
sado 01 extractor y junto a el todo el solvente agregado 
inicialmente. Será necesario lavar el frasco pora asegu­
ror que no quede aceite en el. 

En condiciones normales de operación un tiempo de 8 
horas es bueno para obtener resultados desde el mo­
mento de pesar la muestro, hasta cuando se conoce su 
contenido de aceite. 

Aparato de Soxhlet 



• 

• 
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ANEXO 5. DETERMINACiÓN DEL CONTENIDO DE ACEITE EN MUESTRAS MEDIAN­
TE EXTRACCiÓN CON UN APARATO DEAN STARK 

CONTENIDO DE ACEITE EN FIBRAS 

OBJETO: El ob¡etivo de este análisis es determinar la cantidad de aceite que se pierde en las fibras que salen del 
prensado. 

l. Generalidades 

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

2. Es muy importante mantener la frecuencia de muestreo 
establecida para este análisis, que es 'lecesario en el 
control de proceso. 

3. Identificar adecuadamente los balones y las cápsulas 
utilizadas en los procesos de extracción para evitar 
confusiones. 

4. Al pesar en la balonza cápsulas, matraces, crisoles y 
otros equipos, estos deben encontrarse limpios, secos 
yo temperatura ambiente, ya que pesar equipos ca­
lientes, trae grandes errores en los cálculos. 

5. Si se tiene más de una prensa se debe realizar este 
análisis pora cada uno de ellas. 

2. Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítico con exactitud al miligramo. 

• Horno de secamiento 

• Desecadores con sílica gel 

• Estufa 

• Cápsula de porcelana 

• Matraz o balón alorado de 250 mi, de fondo plano 

• Extractor Dean Stork 

• Dedales para extracción 

• Algodón 

• Papel filtro o servilletas 

• Pinzas para balón aforado 

3. Reactivos 

• Solvente: Tricloroetileno . 

4. Descripción de la actividad 

l. Uno muestra de aproximadamente 1.000 g debe ser 
tomada cada hora de tres puntas de la descargo de 
fibra de la prensa, dos laterales y uno superior, para 
garantizar una muestra representativa. 

2. Esta muestra debe ser depositada en un recipiente 
limpio y seco destinado para tal fin, el cual siempre 
debe estar tapado para evitar pérdidas de humedad. 

3. Al finalizar el turno o el proceso, según se tenga es­
tablecido, el laborotorista debe cuartear el total de 
la muestra obtenida, hasta obtener uno muestra final 
de aproximadamente 2.000 g, la cual es llevada 01 
Laboratorio. 

4. Pesar uno cápsula limpia y seca, debidamente mar­
cada. Registrar este peso en el formato respectivo. 

5. De la muestra tomado del proceso cuartear y pesar 
aproximadamente 10 g de fibras en la balanza ana­
lítica. Estos fibras deben estor libres de almendros, 
almendras rotas, cáscaras y otros materiales, ya que 
estos afectan lo precisión del análisis realizado. Re­
gistrar este valor en el formato respectivo. 

ó. En un dedal de extracción, de tamaño adecuado para 
la columna del equipo Dean Stork utilizado, colocar 
lo muestra de la cápsula cuidadosamente, evitando 
tener pérdidas de fibras. 

7. En el balán, previamente pesado, se colocan 150 
cm 3 de Tricloroetileno, se ensambla el aparato y se 
somete a calentamiento. 

8. Los vapores de solvente ascienden hasta condensar­
se y luego boian al tubo de medición del aparato 
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Dean Stork, arrastrando el aguo¡ la cual¡ por dife­
rencia de gravedades específicas e indisolubilidad 
se localizará en la porte superior. Por el principio de 
vasos comunicantes, el Tricloroetileno baja por la 
columna hacia el balón disolviendo el aceite y acu­
mulándolo allí. Lo determinación concluye cuando 
se aprecie que los gotas de Tricloroet¡leno que salen 
del dedal de extracción estén incoloras. El tiempo de 
extracción de una muestra de este tamaño, con el 
aparato Dean Stark es de aproximadamente dos ho­
ras. 

9, El agua presente en la muestra se acumula en el 
tubo graduado del aparato Dean Stark, la cual per-

76 

5. Cálculos 

Realizar los siguientes cálculos para determinar el por­
centaje de aceite en base húmeda, (% BH), el porcentaje 
de aceite en base seca, (%B5) y el porcentaje de aceite 
en base seca no aceitosa (%BSNA): 

%BH 

%BS 

peso cceite extraídQ Xl 00 
peso Muestra inic'cl 

peso aceite eX'ra:oo X 100 

peso muestro - hU'lledod 

mite su fócil medición, en cm3 y por lo tanto en gra- %BSNF, pese aceite ext'cído X 100 
mos, 

10. Corno en el caso del aparato Soxhlet, el solvente se 
recupera del balón mediante destilación y se deter- Mues-ro seco 

mina el aceite recuperado pesando nuevamente el 
matraz en la balanza analítica, registrando este va-
lor en el formato respectivo. aceite extraído 

Capa~ dad 1 Ó cm < 

Ig'adua~ér 1/10 :11'1 

cond""15odo 

·i(J~o·e, ~e 

~r'c:orce' lel-'c 

peso muestre - humedad - peso aceite extmido 

ceso cápsu'a con muestre - huredad - peso cáp 

su e "oda 

8eso 80 Ó¡' cor aceite - peso balón vado 

-4-- F- ~rCl5 oce toscs no ,6CoJS 

CcI~"lna de 2'JC ,~m3 __ ~~ 
41_ :'9.7 '-lIT 

~~~~L~ Tr¡~crce-Iuo ¡ ;'ccit~ 

Aperato de Deen Stork 

• 

• 
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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¡ están estén por lo menos 2 
horas en un horno de calentamiento a lOSOC. 

Si las muestras de los lodos son secadas directamente en 
el microondas hay demasiadas probabilidades de 
salpicaduras de lodos y por consiguiente pérdidas de ma­
teria. Esto nunca debería realizarse de esta manera. 

Después de un secado en el horno de calentamiento de 
2 horas a 1 05°C, éstos son los tiempos y procedimientos 
recomendados de secado, de todas formas estos proce­
dimientos deben de ajustarse en cada laboratorio: 

LODOS 

5 minutos a máxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

5 minutos a máximo potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

3 minutos máxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

2 minutos máxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

2 minutos máxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

FIBRAS 

3 minutos a máxima potencia 

• Abrir lo puerta 3 minutos 

3 minutos máxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 

2 minutos a móxima potencia 

• Abrir la puerta 3 minutos 
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11. PROCEDIMIENTO UNIFICADO PARA HACER UN BALANCE DE MASAS 

Un balance de mosas y la evaluación de los niveles de 
pérdidas de aceite, en las distintas fuentes donde estas 
se suceden, son herramientas de práctica generalizada 
en esta industria ya que permiten tomar las acciones per­
tinentes en formo oportuna pora mejorar lo eficiencia de 
las plantas. 

Lo valoración de los pérdidas de aceite y el balance de 
masas sirven paro poder expresar las pérdidas como 
porcentaje en peso de aceite sobre racimo de fruta fres­
ca, es decir, % AC/RFf El primer paso es determinar la 
cantidad de aceite de palma que sale con las diferentes 
corrientes del proceso (racimos vacíos ó tusas, frutos ad­
heridos en los racimos vacíos, fibras yaguas efluentes) y 
también la cantidad de aceite impregnado en la cáscara 
ó el cuesco de la nuez. 

Para lo evaluación de pérdidas de aceite de palmo en 
las plantos extractoras, se debe contar con métodos próc~ 
ticos y procedimientos de muestreo y evaluación ágiles y 
representativos. Los procedimientos que se indican a con­
tinuación son bastante simples con el fin de que su pre­
paración requiera un menor tiempo pero, de todas for­
mos¡ permitan un buen control del proceso y, por lo tan­
to, los mejores resultados en cuanto a pérdidas se refie­
re. 

La frecuencia de la toma de las muestras depende de 
que tan precisos se quiera llegar a ser. La variación de 
las muestras depende también de las características del 
fruto que se proceso en lo planta de beneficio, de lo 
conflnuidad del proceso y del control mismo que se ten­
ga sobre él. Por ejemplo, si las característicos del fruto 
son muy variables (edad, ciclos de cosecho, variedad de 
los palmas, etc) se sugiere aumentar lo frecuencia de lo 
tomo de muestras. 

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

Los balances de maso ó flujos másicos deben hacerse 
para aquellos fuentes de pérdidas de ace:te más impor­
tantes. Las mayores pérdidas de aceite en uno planta de 
beneficio se presentan en los siguientes puntos: 

l. Pérdidas de aceite en racimos vacíos ó tusas. 
2. Pérdidas de aceite en frutos adheridos. 
3. Pérdidas de aceite en fibras. 
4. Pérdidas de aceite en aguas efluentes. 
5. Pérdidas de aceite en nueces. 

La determinación de los porcentajes de tusas sobre RFF, 
fibras sobre RFF y nueces sobre RFF. se hace dependien­
do de los condiciones físicos, equipos y personal dispo­
nible en codo planta. Dependiendo de la instalación y 
los posibilidades de codo planta, se puede escoger el 
método más adecuado para determinar cada uno de los 
flujos. Por ejemplo, para la medición del flujo de fibras 
se debe tener en cuenta la disponibilidad de alimenta­
ción de fibras a las calderas, el personal para alimentar 
manualmente la fibra o cáscarillo y del tiempo que los 
calderos puedan mantener su presión normal, sin ser ali­
mentados con fibras. En general los flujos pueden regis­
trarse en períodos de tiempo desde 15 minutos hasta 
uno hora, en los momentos más representativos del pro­
ceso normal y estabilizado de las plantas. 

las toneladas por hora de racimos vacíos ó tusas, de 
fibras y de nueces, pueden determinarse recolectándolas 
un determinado tiempo en recipientes, carretas ó 
volquetos, para ser pesados en lo báscula de lo planto. 
Estas toneladas por hora obtenidas poro cado flujo son 
multiplicados por el número de horas de trabajo efectivo 
de la planta y divididos por lo cantidad de fruto procesa­
do el día de lo medición. 

Uno forma más exacta de obtener el % de racimos vacíos 
sobre los racimos de fruto es determinar el peso TOTal de 
los racimos vacíos que salen del proceso diariamente. 

Para obtener el % de fibras húmedos sobre los racimos 
de fruto fresco, se sugiere tomor muestras de fibras en la 
descargo inferior del ciclón del sIStema desfibrodof ó o 
la solido de lo torta de los prensas (en este coso, antes de 
pesar las muestras se debe separar bien los nueces, cás­
caras ó almendras que existan) para calcular el peso de 
fibras por lo unidad de tiempo que dura lo tomo de lo 
muesTra. Se pueden tomar dos datos por cada turno, con 
el proceso debidamente estabilizado. Los datos obteni­
dos en los diferentes muestreos deben promediarse. 

Los m:l/TRFF de efluentes líquidos aportados por los des­
c.argas de centrífugas deslodadoras y por los condensa­
dos de esterilización pueden calcularse midiendo las 
descargas de las centrífugas con un recipiente de 10 li­
tros, haciendo unas 10 mediciones y cronometrando su 
tiempo. Las descargas de los condensados de esteriliza­
ción 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 abarcar los condensados de 
todos los esterilizadores. 

Una forma combinada para obtener el % de efluentes 
líquidos sobre los racimos de fruta fresca, se sugiere to­
mar muestras de efluentes líquidos en el canal de los 
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efluentes de las trampas de grasas ó florentinos y deter­
minar el volumen en litros por unidad 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 vacíos ó tusas y 
en fibras 

Para los racimos vacíos y las fibras, las pérdidas de acei­
te como porcentaie en peso de aceite sobre racimo de 
fruta fresca, se calcula multiplicando la pérdida valo­
rada mediante ensayos de laboratorio en gramos de acei­
te sobre base seca sin aceite (expresado por porcentaie 
en peso, es decir % ac/ssna), por los sólidos secos no 
aceitosos obtenidos sobre muestra húmeda (expresado 
por porcentaje en peso} es decir % ssna/racimos vacíos 
ó tusas ó % ssna/fibras, según sea la muestra de tusas o 
fibras; multiplicando por el porcentaie en peso de raci­
mos vacíos ó fusas sobre los racimos RFF que se proce­
saron (% Tusas/RFF), y multiplicando por el factor para 
convertir a poreenlaie de aceile sobre RFF (% AC/RFF ). 

En forma de expresión matemático, la pérdida de aceite 
en racimos vacíos ó tusas es: 

% AC/RFF = 'Yoac/ssno~%ssna/rocimos vados ó fusas ·%racimos va­

cíos Ó tusos/RFf~OOOOl 

11.1.2 Pérdidas de aceite en frutos adheridos y en 
nueces 

Pora el caso de la pérdida de aceite en las frutos adheri­
dos a los racimos vacíos ó tusas y en las nueces, se toma 
el porcenlaie de aceile en estos frutos y en las nueces (% 
oc/frutos y % oc/nuez) que se evalúan mediante ensayos 
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de laboratorio) y se multiplican por la cantidad de frutos 
adheridos a los racimos vacíos ó tusas y la cantidad de 
nueces sobre los racimos de fruta fresco RFF (% frulo 
adheridos/racimos vacíos ó lusas y % nuez/RFF). 

En forma de expresión matemática, la pérdida de aceite 
en frulos adheridos y en las nueces es: 

% AC/Rff c= %Qc/fru~os Qdhe ridos~%frutos/rocimos 

vados~%racimos VQcíos/RFF~O 0001 

% AC/Rff = %oc/í7ueces*% nueceslRFF 

11.1.3 Pérdidas de aceite en aguas efluentes 

La pérdida de aceite en las aguas efluentes es decir en 
los descargas líquidas del proceso, provenientes de los 
condensadas de esterilización y de las cenlrífugas 
deslodadoras, se multiplican el promedia de los gramos 
de aceite por litro de efluentes de dichas descargos por 
el volumen en metros cúbicos sobre toneladas de raci­
mos procesadas. Par eiemplo, si los m3JTRFF de un pro­
ceso fueron 0.660 (0.473 en descargas de centrífugas y 
0.187 en descargas de esterilizadores), y si las g/L de los 
centrífugas fueron 9.2 y las de los condensadas 2.9, se 
tiene: 

g/Lpmmedm 92'(0473/0.660)+2 9'(0.187/0 660)~ 74 

O/aA.C/Rff = m3/TRff + g/Lpronedio ~ O 1 

En la Tabla 1, se presenta un eiempla del registro de 
pérdidas y balance de masas para una planta de benefi­
cio. 

Tabla 1. Registro de fas pérdidas y del balance de masas en una planta de beneficio 

~ /. ~'!Io-. 

*~ .... 1,-
014 tM 

% Tusas/RFF 1953 2430 2253 1980 2234 

Racimos vodos o tuSO! % AC/SSNA 11,90 970 1039 849 1050 
% SSNA/Tusas 3640 3670 31 51 347O 3603 
% AC!RFF 085 087 074 058 O 85 

% Fru ~o/Tusa 1 22 098 027 139 090 
Frutos adheridos % AC/Fruto 35.00 31 10 2479 2399 2258 

% AC/RFF 008 007 002 007 005 

% Fioras/RFF 1 J 40 1450 12<99 1241 1300 

Fibras % AC/SSNA 750 530 634 755 691 
% SSNA/Fibros 5090 77 10 6470 6522 65 33 
% AC/RFF 04' 059 0,53 061 058 

m3/TRFF 0.58 056 061 064 065 
Efluentes 9 ac/L efluentes 800 570 8 '4 626 800 

% AC;RFF 046 032 051 040 0.52 

% Nuez/RFF 1400 7440 895 14 16 11 97 
Nueves % AC/Nuez 0'9 082 0'3 041 050 

% AC/RFF 007 0,12 004 006 006 

Total pérdidas % AC/RFF I 8' I 97 1 8' 172 206 

• 

• 
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• 12. CÁLCULOS DE EFICIENCIAS 

• 

• 

Como una medido de comportamiento de proceso, es deseable para el Director de Planta poder calcular separada­
mente la eficiencia de extracción de aceite y de recuperac'ón de almendra. 

Paro poder estimar este valor, se deben programar balances de masa durante el proceso pora conocer el fluio de 
solida de cada uno de los ítems en que se evalúan las pérdidas. 

Estas eficiencias son calculados con base en el rendimiento de la planta y las pérdidas en aceite y almendra conoci­
das según los métodos descritos anteríormente. 

12.1 EFICIENCIA DE EXTRACCiÓN DE ACEITE (BASES HÚMEDAS) 

Ef ic-e,lcio ~ _____ % 2lnaccjó_1l acelte/'oci_,oo ____ x 100 

% extracción oceite/rocirro ¡ "",perdidos de :J(ei-e/rccim~-' 

donde, 

Porcentaíe de pérdidas de aceite sobre racimo esta con­
formado por: 

• Pérdida de aceite en fibras/racimo 

• Pérdida de aceite en nueces/racimo 

• Pérdida de aceite en racimos vacíos/racimo 

• Pérdida de aceite en efluentes/racimo 

• Pérdida de aceite por fruto adherido en racimos va­

cíos/racimo 

12.1. J Pérdida de aceite en fibras/mcimo 

% Pérdio'o e'l Fibros =- % Aceite er F;bros (BH) X % Fibros/Rocirro 

12.1.2 Pérdida de aceite en nueces/racimo 

:-{l Pérdida en ~ueces = % ?ceite er Nueces (BH) X % Nueces/Racimo 

12.1.3 Pérdida de aceite en racimos vacíos ó tusas 

Pérdida en Tusas = % Aceite en racimos vocíos ó tusas (BH) X 
% racimos vacíos ó tusas/Racimo 

La formula anterior se aplica cuando sea calculado el 
aceite de racimos vocíos según el método tradicional (pro­
cedimiento 4.1 j. Si se ha optado por calcular el aceite 
en racimos vacíos por el método de las espigas (proce­
dimiento 4.2), es necesario multiplicar el resultado de la 
formula presentada por un factor F 

F es un factor de corrección, ya que la pérdida de aceite 
se calculó sobre las espigas, por comodidad del análi­
sis. Por lo tanto, es necesario calcular un valor como si el 
análisis se hubiera realizado sobre los racimos vacios 
completos. Algunos autores y verificaciones de varias 
Dlantos han establecido este factor como 0.65%. Sin em­
bargo, cada Planta Extractora debe realizar sus propios 
experimentaciones. 

En todo coso, el valor concuerda muy bien con el hecho 
conocido de que los espigas absorben más aceite que 
los pedúnculos en uno proporción de 3 al, 

12.1.4 Pérdida de aceite en efluentes/racimos 

% Dér-dida en erluentes = %Aceitc e'l efluentes (BH;' X % Efluen'es/ 
Racimo 



• 

• 
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12.2 EFICIENCIA DE EXTRACCiÓN DE ACEITE (BASES SECAS NO ACEITOSAS) 

12.2.1 Cálculos de los sólidos secos no aceitosos en 
los racimos vacíos, en fibras y en aguas lodosas 

12.2.1.1 Sólidos sscos no aceitosos en los racimos 
vacíos 

OBJETO; Determinar la cantidad de sólidos secos no 
aceitosos. 

Generalidades 

l. Es el porcentaje de racimos vacíos, libres de aceite y 
agua en las muestras. 

2. El resultado de este cólculo elimina los errores pre­
sentados por variaciones del contenido de aceite ó 
agua en las muestras. 

3. Para conocer este valor es necesario haber calculado 
el Aceite en racimos vocíos y la Humedad en raci­
mos vacíos, que fueron descritos con anterioridad. 

Có Icu los: 

Realizar lo siguiente operación: 

% S.S. NA = peso nLestra seca· peso aceite ext,'::lÍdo x 100 

peso I11Jestr c inicial 

NOTA: Si se desea realizar el análisis independiente­
mente seguir los procedimientos descritos en los nume­
rales 4.1 ó 4.2. 

12.2.1.2 Sólidos secos no aceitosos en los fibras 

Objetivo 

• Determinar la cantidad de sólidos secos no aceito­
sos en las fibras. 

Generalidades 

l. Es el porcentaje de las fibras, libres de aceite yagua 
en las muestras. 

3. Paro conocer este valor es necesario haber calculado 
el aceite en las fibros y la humedad en los fibros, que 
fueron descritos con anterioridad. 

Cálculos 

Realizar la siguiente operación: 

% S.S. N.A. =- peso n~ueSTro seca - oeso aceiTe extmído x ; 00 
peso mueSTro iric:cl 

12.2.1.3 Sólidos secos no aceitosos en aguas lodosas 
ó efluentes 

Objetivo 

• Determinar el contenido de sólidos secos no aceito­
sos en una muestra de aguas lodosas ó efluentes. 

Generalidades 

l. Paro conocer este valor es necesario haber calcula­
do el contenida de aceite y la humedad en aguas 
lodosas, que fueron descritos con anterioridad. 

Cálculos 

Realizar la siguiente operación: 

~/Ó S.S. NA - Deso muest.'o seca - peso cceite extraído x 100 
peso r;\Lestra inicial 

NOTA: Si se desea realizar este anólisis independiente­
mente seguir el procedimiento descrito en el numeral 6.1 
I:aceite en aguas lodosas). 

12.2.2 Eficiencia de extracción de aceite en bases 
secas no aceitosas 

Eficiencia % extracción aceite/I-acimo~_ ___ x 10D 

~!.; ext-occ cm ocel'e/rccimas - % pérCld:ls dG acellF!iroc nas 

donde, 

2. El resultado de este cólculo elimina los errores pre-
sentados por variaciones del contenido de aceite o % de pérdidas de aceite sobre racimo esta conformado 
agua en las muestras. por: 



• Pérdida de aceite en fibras/racimo 

• Pérdida de aceite en nueces/racimo 

• 
• 

• 

Pérdida de aceite en racimos vacíos ó tusas/racimo 

Pérdida de aceite en efluentes ó aguas lodosos/ 
racimo 

Pérdida de aceite por fruto adherido en tusas/raci-

mo 

12.2.3 Pérdida de aceite en fibras/racimos 

% Pérdida en Fibras = % Acei;e en Fibras (BSNA) X SS NA en Fibras X % 
Fibras/Racimos 

12.2.4 Pérdida de aceite en nueces/racimos 

% Pérdida en Nueces -= % Aceite en Nueces (BSNA X SS NA en Nueces 
X % Nueces/Racimos 
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12.2.5 Pérdida de aceite en racimos vacíos/racimos 

Pérdida en íusas = % Aceite en Tusas (BSNA) X SSNA en racimos 
\¡"Ocios X % racimos vados/Racimos X F 

F: es el factor explicado en el numeml J 2.1.3 

12.2.6 Pérdida de aceite en efluentes/racimos 

?:ó Pérdida en efluentes =- % Aceite en efluentes (BSNA) X SSNA en 
Efluentes X % Efluentes/Racimos 

12.2.7 Pérdida de aceite par frutas adheridos a los 
racimos vados 

~:ó Pérdida porfrl.tos adheridos = 

peso fru·os adheridos ~ aceite en frutos adheridos x '1é raciMOS vocios/rac'mos 
peso racimos vocíos -frutos odher-idos 

• 

• 

• 



• 

• 
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12.3 EFICIENCIA DE RECUPERACIÓN DE ALMENDRAS 

Efic,enc,o = ___ % Recul1",ro:6n alr.re,~rc!'(]~~ __ x lO~1 

% '{ecupe'"Qo: Ión 0 1 ni~1 drairocirnos - 'i¡, ;'é'd,clcs almC'lJrJ/'dc,r'I~'S 

donde, 

% de pérdidas de almendras sobre racimos eSTa confor­
mado por: 

• Pérdida de almendro en fibros de los calderos/raci­
mos 

• Pérdida de almendro en las diferentes portes de tri­
turación/racimos 

• Pérdida de almendra en cáscaras del hidrociclón! 
racimas. (Si existe) 

En la trituración es muy difícil llegar o estimar los valores 
entre los cuales puede oscilar los flu¡os de salido en coda 
sección¡ pero con algunos balances de maso que se rea­
licen, se puede llegar a estimar con bastante confiobilidad 
estos valores. 
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• 13. ANALlSIS DE AGUAS RESIDUALES 

• 

• 

13.1 ALCALINIDAD • Pipelos aforados de 25 - 50 - 100 mi 

• Erlenmeyer de 250 mi 

13.1 .1 Generalidades 
• Cenlrífuga de cabezal flolanle 

• Plancha de ogilación 

l. La alcalinidad en el agua es la medida de la capa- • Agitador magnético 
cldad de neu!rol,rol os ócldos y e. deDido prlnc 
palmenta cr S(lles de ócldos deb,l ... v/o bases fuer-
les. 13.1.3 Reactivos 

2. Se considero que lodo la alcalinidad se debe o iones 
carbonatos¡ bicarbonatos e hidróxidos¡ suponiendo 
la ausencia de otros ácidos débiles de origen orgá­
niCo e inorgánico. 

3. Estas sustancias actúan como amortiguadoras poro 
resislir lo caída del pH, resultante de la adición de 
ácidos. 

4. En esta valoración puede influir lo presencia de 
boratos, fosfatos o silicatos. 

• 
• 
• 
• 

• 

Agua destilada 

ÁCido sulfúrico 0.1 N 

Solución standard de carbonato de sodio O 1 N 

Indicador de pH 8.3 (¡enolftoleino 011% en etanol 01 
95%) 

Indicador de pH 4.5 (naranja de metileno) 

• Tiosulfato de sodio 0.1 N 
S Este \'0101 es IIlUy tmporfante en el control de los 

procesos del trotomlento de oguas naturales y • Solución titulodoro de ócido sulfúrico 0 .02 N 
residuales. 

6. La muestra no debe presentar altos niveles de tur­
biedad que impidan apreciar el punto final de la 
titulación. En estos casos se utilizo un equipo de 
medición de pH para controlar la adición de reactivo, 
hasta los pH indicados en el procedimiento. 

7. Al determinar lo alcalinidad paro muestras con sóli­
dos suspendidos es necesario centrifugarlas o de­
jarlas reposar para que los sólidos se osienten. To­
das las muestras se deben mantener refrigerados y 
deben ser analizadas lo antes pasible. 

8. Las muestros se recolectan en botellos de polietileno 
o vidrio borosilicatado, deben llenarse completamen­
te y taparse bien debido a que las muestras de aguas 
residuales pueden estar suje10s a lo acción 
microbiana y/o a la pérdida o ganancia de bióxido 
de carbono u otros gases. 

13.1.2 Elementos, materiales y equipos 

• Potenciómetro para medir pH 

• Bureto de 50 mi 

• Soporte con base oporeelonada 

13.1.4 Procedimiento analítico 

1. Tomar la muestro en el frasco de polietileno llenan­
do el frosco a ros y taparlo herméticamente. 

2. Esto muestro se debe tomor cuando hayan transcu­
rrido varios horas de bombeo de efluente desde lo 
planto. 

3. Llenar la bureta de SO mi con solución tituladora de 
ócido sulfúrico (H2S04 ) 0.02 N. 

4. Medir el volumen apropiado de muestro según el 
intervalo de alcalinidad esperado con lo ayuda de 
la respectivo pipeta volumétrica (Tabla 1). 

Toblo 1. Volúmen de muestro de acuerdo con lo alcalinidad esperado 

5. Colocar el volumen de lo muestra en un erlenmeyer 
de 250 mI. 
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6. Si se conoce la presencia de cloro residual, remué- M = Alcalinidad total (ppm CaCO,) 
valo agregando una gota de solución de tiosulfato 
de sodio 0.1 N 

7. Anodir cinco gotas de solución indicadora de 
fenolftaleina al erlenmeyer y mezclar bien. 

8. Si la muestra se torna rosada hay alcalinidad por 
carbonatos o hidróxidos (pH > 8) si la muestra per­
manece incoloro sigo directamente con el paso si­
guiente 

9. Añada cinco gotas de indicador naranja de metilo al 
erlenmeyer. 

10. Introducir un agitador magnético en el erlenmeyer, 
colocando el frasco sobre la plancha de agitación. 

I I , Añadir lenloment" lo solución litulodora de H2S04 
0.02 N, agttando consranremente hasta que el co'or 
rosado justamente desaparezca (pH 8.3). Registrar 
el volumen en mi de ácido consumido, el cual se 
llamará abreviadamente, F. 

12. Titule nuevamente con H2S04 0.02 N hasta que el 
color azul cambie a amarillo (pH = 4.5). 

13. Registrar el volumen de ácido consumido en esta ti­
tulación y sumárselo al valor obtenido en el punto F. 
Este resultado se llamará abreviadamente M. 

13.1.5 Cálculos 

Calcular los valores de: 

F = Alcalinidad a la fenolftaleino (ppm CaC03) 

De acuerdo a las siguientes relaciones: 

F = mi H SQ 0.02 N consumidos (FI X 0.02 X 50000 
.2. .1 mi de muestra 

M = mi HZSQ4 0.02 N consumidos (MI X 0.02 X 50000 
mi de muestra 

donde, 

50 000 = Constante de asocioción 01 Carbonato de Calcio 

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 resultados de la titulación 

Kcr. Lillodo de 
lo j t",odO"'l 

.. 

Akollnldor1 pnr 
h¡dlO~¡dos tOmtJ 

CoL 

Akohl1ldnd por 
corbonO'05 !.:W"(l 

CoCO., 

Alco'lnkJO<'l por 
co·bonofos c:emCl 

CoCO, 

f' . . 
ti- _. . 

• 

• 

• 
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13.2 ÁCIDOS GRASOS VOLÁTILES (método de destilación) 

OBJETO: Determinar el contenida de Acidos Grasos Volótiles (A.G.v.) en aguas residuales. 

13.2.1 Generalidades 

1. El proceso de digestión anaerobio en la fose 
acidogénica involucra la producción de grandes 
cantidades de ócidos grasos volátiles (A.G.v.) en el 
reactor, lo cual puede llevar a coídos de pH, o ran­
gos en los cuales la actividad metanogénica es se­
riamente inhibida. 

2. Esta técnico utilizo el método por destilacián el cuál 
es empírico y tiene que ser llevado a cabo como se 
describe a continuación. Este análisis es rutinario 
para el control del proceso en el sistema. 

3. El ácido sulfúrico es extremadamente peligroso, por 
consiguiente se aconseja utilizar batas de laborato­
rio y gafas de seguridad pora lo protección del per­
sonal. Al manejar este ácido se aconsejo tener ex­
tremo cuidado para prevenir accidentes . 

4. Nunca se debe pipetear con la boca este ácido, uti­
lice siempre la pera universal de goma. 

13.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Centrífuga de laboratorio con cabezol flotante 

• Sistema de destilación de arrastre por vapor confor­
mado de: 

• Balón de 500 mi fondo plano boca esmerilada 

• Condensador intensivo de aproximadamente 76 
cm de largo 

• Balones aforados de 100 - 250 - 1000 mi 

• Probeta de 250 mi 

• Bureta de 25 mi 

• Pipetas de 10 mi 

• Peras universa!es de goma 

13.2.3 Reactivos 

• Ácido sulfúrico 1: 1 (volumen/volumen) 

• Hidróxido de sodio 0.1 N 

• Solución indicadora de fenolftaleina 01 1 % en etanol 
0195% 

13.2.4 Procedimiento analítico 

l. Tomar un recipiente plástico Con muestra de aproxi­
madamente 1.000 mi, llenando o ros el frasco y 
tapándolo herméticamente. 

2. Centrifugar 200 mi de muestro por 5 minutos a 3.000 
R.P.M. o dejar reposar por 30 minutos hasta que se 
asienten los sólidos. 

3. En un balón de destilación de 500 mi seporor 100 
mi de sobrenadante, medidos con una pipeta 
aforado del mismo volumen. 

4. En otra pipeta aforada medir 100 mi de agua desti­
lada y añadirlos al balón de destilación. 

5. Agregar 4 a 5 perlas de vidrio a de ebullición para 
prevenir salpicaduras 

6. En uno pipeta volumétrico medir 5 mi de ácido sul­
fúrico 1 : 1 y agregarlas muy lentamente al balón de 
destilación, preferiblemente por las paredes del mis­
mo. 

7. Agitar el balón suavemente para evitar que el ácido 
quede en el fondo del balón. 

8. Conector el balón al aparato de destilación por arros­
tre de vapor. 

9. Abrir el paso de agua y encender lo estufo 

10. Destilar a una tasa de aproximadamente 5 ml/m in. 
hasta recoger en un voso de precipitados (beaker) 
150 mi de destilado . 



11. Una vez recogido este volumen, agregar de 3 o 4 
gotas de fenolftaleino al destilado. 

12. Titular can hidróxido de sodio 0.1 N, tomando como 
punto final de la valoración Jo aparición de un color 
rosado que permanezco por 10 seg. 

13.2.5 Cálculos 

Calcule lo concentración de los ácidos grasos volátiles 
como ácido acético mediante la relación siguiente: 

AGV I:ppm Ácido ,Acético) = m', NoOH 0.1 N consumido X 60.000X O. ¡ 
:nI de muestro X 0.7 
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13.3 ÁCIDOS GRASOS VOLÁTILES (método Volumétrico) 

OBJETO: Determinar el contenido de Acidos Grasos Volá:iles (AG.V) en aguas residuales. 

13.3.1 Generalidades 

l. El proceso de digestión anaerobio en lo fose 
acidogénico 'Involucra la producción de grandes 
cantidades de ácidos volátiles (AGV) en el reactor, 
lo cual puede llevar a caídas de pH, a rangos en los 
cuales la actividad metanogénica es seria mente 
inhibida. 

2. En esta técnica los AGV san convertidos desde su 
forma ionizado hasta su forma disociado a pH neu~ 
tras. Los equ'lvalentes de A.G.v. se calculan o partir 
del volumen de ácido utilizado en la titulación. 

13.3.2 Elementos, materiales y reactivos 

• Sistema de condensación por refluio conformado por: 

• Condensador por refluio 

• Balón de 500 mi con boca esmerilado 

• Centrífuga de cobezol flotante 

• Pipeta aforada de 100 mi 

• Potenciómetro para medir pH 

• Bureta de 50 mi 

13.3.3 Reactivos 

• Ácido clorhídrico (HCI) O 1 N 

• Agua destilada 

13.3.4 Procedimiento analítico 

1. En un recipiente plástico tomar una muestra del agua 

residual, llenando a ros el frasco y tapándolo her­
méticamente. 

2. Centrifugar 200 mi de muestra por cinco minutos a 
3.000 revoluciones por minuto. 

3. En un matraz aforado de 100 mi medir un volumen 
de 50 mi de muestro sobrenadante. 

4. Completar o 100 mi de agua destilada. 

5. Si el pH es > 6.5, añadir HCI 0.1 N hasta pH ~ 6.5. 
No tener en cuenta este volumen de ácido consumi­
do paro los cálculos. 

6. Baiar el pH ~ 6.5 hasta pH ~ 3.0, registrando el 
volumen consumido de HCI 0.1 N 

7. Traspasar la muestro al balón de 500 mi 

8. Conectar el balón al condensador 

9. Abrir el paso del agua 

10. Encender la estufa y dejor ebullir lo muestra por 3 
minutos 

11. Separar cuidadosamente el balón del condensador 
y deiar enfriar el balón por 2 minutos 

12. Titular con NaOH 0.1 N hasta alcanzar un pH de 
6.5. 

13. Registrar este valor. 

13.3.5 Cálculos 

AG.V (ppm Acido Acético: = mi NaOH cOl.sumiaos X 0.1 X \.000 
ni de muestro 



• 
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13.4 CAPACIDAD BUFFER 

OBJETO: Determinar la capacidad buffer o de amortiguamiento del sistema 

13.4.1 Generalidades • Plancho de agitación 

1. La operación eficiente de un reactor anaerobio, im- • Agitador magnético 
plica el control en el digestor de una adecuado ca-
pacidad buffer del sistema 

2. Lo copacidad amortiguadora de un sistema acuoso, 
incluidas las aguas residuales, está dada por Ja exis­
tenc'lo en el agua de compuestos carbonatados, que 
impiden fluctuaciones bruscas de pH. 

3. En un reactor anaerobio esa capacidad amortigua­
dora puede ser sobrepasada, cuando por sobrecar­
gas del sistema, ocurre una alta producción de A.GV 
Por lo tanto uno buena aproximación al estado de 
«salud)} puede hacerse con base en la determina­
ción de la capacidad buffer existente en el medio en 
un momento dado. 

4. El fundamento del método se baso en dos titulaciones 
a valores de pH de 5.75 y 4.3. La selección del pH 
de 5.75 busca cuantificar lo capacidad buffer útil 
del sistema, representada como alcalinidad 
bicarbonática, ya que a este pH el 80 % del HC03 
presente en soluciones acuosas se ha convertido en 
C02 par acción de lo titulación con ácida e igual­
mente menos del 20 % de los A.G.V san cuantifica­
dos. 

5. Este método propone utilizar lo relación AGVjASY, 
(donde AGV son los ácidos grasos volátiles y ABV lo 
alcalinidad bicarbonática verdadero), coma 
parámetros de control. Un sistema buffer tendrá una 
adecuada capacidad cuando esta relación sea próxi­
ma a 0.20. A nivel práctico se han encontrado reac­
tores anaerobios que por encima de 0.35 el sistema 
empiezo a acídificarse. 

13.4.2 Elementos, materiales y equ',pos 

• Centrífuga de laboratorio can cabezal flotante 

• Potenciómetro para pH 

• Pipeta aforado de 50 mi 

• Vaso de precipitado de 250 mi forma boja. 

¡ 3.4.3 Reactivos 

• Ácido clorhídrico HCI O. ¡ N ó 

• Ácida sulfúrico H2S04 0.1 N 

13.4.4 Procedimiento analítico 

l. En un recipiente plóstico tomar uno muestra del agua 
residual, llenando a ras el frasco y tapándolo her­
méticamente. 

2. Centrifugar 200 mi de muestra por cinco minutos a 
3.000 revoluciones por minuto. 

3. En una pipeta aforado medir 50 mi de efluente 
centrifugado. 

4. Medir el pH de la muestra con el potenciómetro 

5. Agregar ácido clorhídrico gota o gota midiendo al 
mismo tiempo el pH hasta alcanzar un valor en el 
potenciómetro de 5.75 

6. Registrar el valar consumido hasta alcanzar el pH 
de 5.75 indicado. 

7. Sobre la mismo muestro seguir agregando HCI has­
ta alcanzar un pH 4.3 en el potenciómetro. 

8. Registrar el volumen de ácido consumido 

9. Lo diferencio entre el volumen gastado paro lo titu­
lación de la muestro hasta 4.3 pH y el volumen gas­
tado para lo titulación de la muestro a pH 5.75, 
será el volumen consumido por los AG-Y presentes 

¡ 3.4.5 Cóleu los 

A pH = 4.30 alcalinidad total IATI 

A pH = 5.75 alcalinidad bicarbonática verdadera (ABV) 
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Aplicar los siguientes relaciones: 

ABV (meq) ~ mi Hel consumidos IpH - 5,751 X 0.1 X 1000 
m! de muestra 

AT (meq) - mi HCI consumidos (pH - 4.30) X 0.1 X 1000 
mi de muestra 

AGV (meq) - Iml pH 4.30) - Iml pH 5.75) X 0.1 X 1000 
mi de muestra 

CapaCidad Bufter ~ AGV/ABV 

92 

• 

• 

• 
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• 13.5 DEMANDA QUíMICA DE OXíGENO (DQO) 

• 

• 

OBJETO: Determinar lo demando Químico de oxígeno en aguas residuales 

13.5.1 Generalidades 

l. El ensayo de laboratorio de lo demanda Química de 
oxígeno mide el equivalente en oxígeno de lo froc­
<:ion de m(JfenQ ofgónico presenre en Jo mU631rO, 
que e~ svsc:eptlble de oxldacl6n en med,o 6ódo, 
por parte del dicromato de potasio. 

2. La DQO representa casi un volar límite de posibili­
dad de oxidación total de un residuo; por ello gene­
ralmente el valor de 'a DBO último o lo DB020 se 
debe aproximar o lo DQO. 

3. Uno de lo. prlncipoles limltociones del onól"i' de 
DQO es lo incopoc>dod de diferenCIar entre mote· 
na orgonico b.o lógicamente OXidable y "m'erio 
".a r96n.co blo!óg,c<Jmente Inene. !\demós, no pero 
mite m~d" lo velocidad ron que se estobili~oró lo 
mr.lIer.o blológlcoment" oxídable en condicIone; 
normole,. Sin embargo, lo moyorvclV"lo de lo DQO 
es el carla tiempo que requiere lo determinocion, 
unos Ires horos en comparac:'ón con f05 cInco dios 
que demoro lo OBO. 

4. Lo demando químico de oxígeno es útil para deter­
minar las diluciones necesarias en el ensayo de de­
manda bioquímica de oxígeno. Este parámetro es 
importante en estudios de corriente de agua yaguas 
residuales industriales, osi como en el control de 
plantas de tratamiento de aguas residuales. 

5. En ausencia de un catalizador, el método puede fo­
Il." y no Incluir alguna. Compuestos orgánicos (101 
to mo áCIdo océlico) que so n bIo lógica mente 
valora bies pora los organismos que estón presentes 
en los ríos mientras que el método incluye algunos 
compuestos biológicos (tal como celulosa) que no 
son parte de la carga de una demando bioquímica 
en el oxígeno disponIble del aguo receplora. Uno 
porción de compuestos corbon6ceos o nitrogenados 
puede ser incluido en lo OQO, pero no hay reduc­
ción del dicromato por el amoníaco liberada de 
material proteínico. 

6. Con ciertas aguas residuales que contienen sustan­
cias tóxicas, esta pruebo ó uno determinación de 
camono orgánico total puede ser lo único forma de 
evaluar lo carga orgónica, de un modo fócil. En el 
coso de los aguas residuales de nutrientes orgánI­
cos y materia no tóxico poro las bacterias, los resul 

todos pueden ser usados pora aproximar los valores 
de DQO, debido O material corbonáceo. 

7 Es importante usar lo misma técnico todos los veces 
que se eledúe lo determinación de DQO, debido a 
que en la prueba se incluye sólo uno porción de 
materia orgánica, la que depende del oxidante quí­
mico empleado, lo estructura de los componentes 
orgánicos y la formo de manipular lo muestra. 

8. El método de relluio con dicromoto ha sido selec­
cionado para efecluor esta prueba debido a las ven· 
tojos que el dicromoto tiene sobre otros oxidantes, 
toles como su poder oxidante y su fácil aplicación o 
una amplia variedad de muestros. 

9. Para propósitos de control la prueba encontrará su 
meior uso después que se han obtenido los datos y 
éstos son correlacionados con algún otro u ofros 
parámetros importantes. 

10. la malfOrra de lipos da morenol orgónlco son des· 
rru,dos l11edl"n t~ ebul\¡c1ón can unO mezclo de 6,;­
do crómica y sulfúrico. En una muestro sometida a 
refluio con cantidades conocidos de dicromoto de 
potasio y ácido sulfúrico, el exceso de dicromotQ se 
titula con sulloto amónico ferroso y lo cantidad de 
materia orgánica titulada se trasformo en equiva­
lentes de oxígeno lo cual es proporcional 01 
dicromoto de potasio consumido. 

1 l. Interferencias Interfieren en lo pruebo las cadenos 
normales de compuesfos alifáticos, hidrocarburos 
aromátiCOS y piridina, si estón presentes en un gra­
do apreciable. Para el método do un valo, más cer­
cano 01 de uno oxidación completa que el método 
del permanganato. Lo< compue, 'as de cadeno nOr­
mal son oxidodos n\65 "rect;vomente cllendo se odio 
ciono sulfato de plata como cafolizador aún cuando 
el sulfato de plato reacciona con los cloruros, 
bromuros, paro producir preCIpitados que son oxi­
dados solo parcialmente en el procedimiento. 

Los nitritos eiercen o DQO de 1,1 mg/mg N, pero 
rora vez exceden de 1 Ó 2 ppm en aguas poluidas y 
su interferencia es ignorada por considerarla insig­
nificante. La interferencia debido o nitritos se puede 
el,mlner ad,donando IOmg de óudo sulf6m,co/"'9 
de Nltrilo·N en el fro5co de refluía, eSTO odieión debe 
ser considerado en el testigo de agua destilada. 
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Con solución concentrada de dicromato se puede 
determinor volores con DGO de 50 ppm o más y 
con la solución diluido de dicromato se determinan 
los valores menores de 10 ppm. Estos son menos 
precisos pero indican el orden de Ja magnitud. 

12. Muestreo y almacenamiento. Primero se debe ho­
mogeneizar las muestras que contienen sólidos 
sedimentables en una licuadora paro obtener una 
muestra representativa. Se preservo la muestra con 
ácido sulfúrico. Se hacen diluciones iniciales en un 
frasco volumétrico para aguas residuales que tienen 
un alto contenido de DQO; esto es para reducir el 
error de la medida de pequeños volúmenes. 

13. Cuando se utilizan muestras de diferente tamaño a 
la de 50 mi se recomienda mantener la relación de 
los distintos compuestos en la solución de ácido sul­
fúrico y dicromato de potasio. 

14. El tiempo de reflujo puede variar si se ha visto que 
la oxidación se completa en menos tiempo. El tiem­
po aconsejado por los manuales de técnicas stan­
dord es de 2 horo. de ",flulo. El DQO ¡"nminal se 
erJimo que se alcanzo en un mflula de 7 horos_ 

13.5.2 Elementos, materiales y equipos 

• Equipo de reflujo conformado por: 

• Matraces fondo plano de 500 mi 

• Condensador de 300 mi tipo Wuest 

• Perlas de vidrio para ebullición 

• Pipetas aforadas de 5 - 25 mi 

• Pipetas graduadas de 5 - 10 - 25 mi 

• Balón aforado de 1 litro 

• Bureta de 50 mi 

• Estufa eléctrica 

• Agitador magnético 

• Plancha de agitación 

13.5.3 Reactivos 

• Dicromato de potosio 0.25N 

• Sulfato de plata en ácido sulfúrico 

• Solución tituladora de sulfato ferroso amónico (FAS) 
0.25N 
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• Solución indicadora de ferroína 

• Sulfato de mercurio en cristales 

13.5.4 Procedimiento analítico 

l. En un recipiente plástico tomar una muestra del agua 
residual, llenando a ros el frosco y tapándolo her­
méticamente . 

2. De acuerdo al DQO, diluya la muestra con agua 
destilada siguiendo la Tabla 1. 

Tabla 1. Dilución de la muestra según la DQO esperado 

DQO VoI"m"" d. lo de agUO Vol-m'l!ln ~ lo 
~:lip;::!I[]~1o TTlueslro CT' tl dllu·r tIf'I 11t1J~lru pnrr.r 
IPPM O) ,ni mi Ot'lt)!m:Jt' t:lr'l mi 

Estas diluciones deben ser verificadas para coda Planta 
de Beneficio, de acuerdo a la experiencia. 

3. Medir los 10 mi de la dilución a analizar con una 
pipeta aforada y depositarlos en el balón de destila­
ción. 

4. Agregar 0.2 g de Sulfato de Mercurio (HgS04) al 
balón. 

5. En todo caso las cantidades de reactivos usados se 
deben ojustar de acuerdo con la Tabla 2. 

Tabla 2. Cantidad de reactivos usodos de acuerdo con el ';olumen de 
muestra 

6. Depositar aproximadamente 10 perlas de ebullición 
para prevenir salpicaduras al balón con la muestra. 

7. Medir el volumen requerido de sulfato de plata en 
ácido sulfúrico en la probeta adecuada. 

8. Verter aproximadamente 5 mi de la solución de sulfato 
de plota en ácido sulfúrico, muy lentamente por las 
paredes del balón. Tener siempre precaución ya que 
esta reacción es bastante exotérmica, disolviendo OJi­

dadosamente el AgS04 agregado. 

• 

• 

• 



• 

• 

• 

9. Medir el volumen de dicromoto de potasio¡ según la 
tabla anterior y agregarlos al balón. 

10. Mezclar bien nuevamente 
11. Conectar el balón al equipa de reflujo. 

12. Iniciar la circulación del agua de enfriamiento abrien­
do la respectiva llave. 

13. Agregar el volumen restante de sulfata de plata en 
ácido sulfúrico, por la parte superior del condensa­
dor teniendo precaución de verterlo lentamente. 

14. Mientras se añade el ácido restante, agitar suave­
mente el balón conectado al condensador para que 
el ácido se incorpore a la solución. 

15. Agitar muy bien, para evitar que en el fonda del ba­
lón quede el ácido y al momento de calentar se pre­
sente una explosión de ácido concentrado coliente o 
través del condensador que puede llegar a ser muy 
peligroso. 

16. Colocaren la parte superior del condensador un vaso 
de precipitados o beaker de 50 mi como tapa, para 
evitar que material foráneo entre dentro del conden­
sador y contamine la muestra. 
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al que se encuentro en el balón. El agua se debe 
agregar por la parte superior del condensador muy 
lentamente, agitando el balón. 

21. Agregar al balón 2 gotas de indicador de ferroina 

22. Titular con sulfato ferroso amoniacal (FAS), tomando 
como fin de la titulación el cambio de color de azul -
verdoso a un café - rojizo. 

23. Es probable que el color verdoso aparezca de nue­
vo, esto no es importante. 

24. Simultáneamente a todos los pasos descritos, se debe 
realizar un blanco, que es tomar como muestro a 
analiLOr, agua destilada. Todos las cantidades indi­
cadas se mantienen. 

13.5.5 Cálculos 

Expresar el resultado como miligramo de oxígeno por 
litro de muestro: 

DQO (ppm 02) ~ (A - BI X N X 8.000 X F 
mi de muestro 

17. Encender lo estufa y abrir el paso de aguo a través Donde: 
del condensador 

18. Poner en reflujo la muestra por espacio de 2 horas, 
contados o partir del inicio de lo ebullición. 

19. Transcurrido este tiempo, se apaga la estufo y se deja 
enfriar. 

20. Cuando se encuentre totalmente frío, agregar un 
volumen de agua destilada aproximadamente igual 

A = Volumen de FAS consumido para el blanco 

B = Volumen de FAS consumido poro el aguo efluente 

N = Normalidad del FAS, de acuerdo a valoración realizada 
antes de realizar codo ensayo. 

F (Factor de dilución) = Volumen Total Muestro Diluida (mil 
Volumen Muestra Aguo (mI) 
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• 14. ANÁLISIS PARA EL TRATAMIENTO DE AGUA DE CALDERAS 

• 

• 

14.1 RESIDUAL DE SULFITOS 

14.1.1 Generalidades 

l. La determinación del residual de sulfitos permite eva­
luar con alguno certeza el hecho que el oxígeno di­
suelto remanente o la entrada de las colderas haya 
sido removido en su totalidad. 

2. Normalmente se estima que el residual de sulfitos 
debe ser coma mínimo 30 ppm S03 

3. En el comercio se consigue kits de análisis que ha­
cen estas pruebas mucho más sencillas y contiables. 

14.1.2 Elementos, materiales y equipos 

• Motiero 

• Frasco de 100 mi 

• Pipeta graduada de 1 mi 

• Balanza analítica con precisión al miligramo 

• Pipeta aforada de 50 mi 

• Horno de calentamiento 

• Erlenmeyer de 250 mi 

• Vaso de precipitados 

14.1.3 Reactivos 

• Ácido sulfúrico 1: 1 

• Solución indicadora de almidón. Ver procedimiento 
índice de peróxidos paro su rápida preparación. 

• Solución estándar de yoduro y yadato de potasio, 
0.0125 N: disuelva 44.8 mg de yodoto de potasio 

anhidro K103, secado durante 4 horas a 120°C; 4.35 
g de KI y 810 mg de NaHC03 en agua destilado. 
Complete el volumen a 1000 mI. La solución es tal 
que 1 mi ~ 0.5 mg 503 

• Reactivo de EDTA: disuelva 2.5 g de EDTA dísódico 
en 100 mi de agua destilada. 

• Acido sulfónico, NH2S03H, cristalino 

• Agua destilada 

14.1.4 Procedimiento analítico 

l. Recaía una muestra fresca evitando contacto con el 
aire. Fi¡e inmediatamente, agregando 1 mi de EDTN 
100 mi de muestra. 

2. Agregue 1 mi de H2S04, 1: 1 y 0.1 g de ácida 
sulfónico en cristales a un frasco erlenmeyer de 250 
mi. A continuación mida 50 mi de muesTra y trans­
fiéralos a un frasco. Agregue 1 mi de solución 
indicadora de almidón. Titule con solución estándar 
de yoduro y yodato de potasio hasta que se desa­
rrolle un color azul suave permanente en la mues~ 
tra. 

3. Titule un testigo de agua destilado 

14.1.5 Cálculos 

Calcule lo concentración de sulfitos por lo expresión si­
guiente: 

ppm SO ~ lA - B) X 500 
3 mi muestra 

Donde: 

A =- mi de titulador gastados paro la muestra 

B ~ mi de titulador para el testigo 
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• 14.2 SOLIDOS DISUELTOS TOTALES 

• 

• 

14.2.1 Generalidades 

1. Este análisis se realiza con frecuencia al agua de 
purga de las calderas y permite estimar el grada 
d~ concentración de productos químicos en la 
misma. 

2. Normalmente se considera que este valor no debe 
sobrepasar de 3000 ppm para calderas entre 150 
- 300 psi de presión de operación. 

3. Por lo general, la reducción de los sólidos disuel­
tos se logra por una reducción de varios contami­
nantes individuales (dureza, sílice, hierro, etc.). 

4. Algunos procesos de tratamiento aumentan los 
sólidos disueltos al añadir subproductos solubles 
al agua; por ejemplo el ablandamiento con zeolita 
de sodio aumenta los sólidos en virtud de la adi­
ción de un ion (sodio) que tiene un peso equiva­
lente más alto que el del calcio ó el del magnesio, 
que se remueven del agua cruda. 

14.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• CrISol Gooch de porcelana de diámetro de base 
interna de 20 mm 

• Filtro de fibra de vidrio para el crisol Gooch. 

• Juntas de goma «Guko» 

• Horno de calentamiento 

14.2.4 Procedimiento analítico 

l. Coloque un disco filtrante de fibra de vidrio con la 
cara corrugada hacia arriba o una capa filtrante 
de asbestos sobre el fondo de un crisol Gooch 
apropiado. Lave el filtro con 3 succiones de 20 
mi de agua destilada, continúe la succión hasta 
remover toda el agua. Descarte el agua de los 
lavados. Seque el horno durante dos horas a 
105"C, enfríe y pese en la balanza analítica. Este 
peso se denomina (8) 

2. Mida 50 mi de muestra (la cantidad de muestra 
apropiada es aquella que produce un residuo to­
tal filtrable de 2.6 a 200 mg) y fíltrelos, mediante 
vacío, a través del filtro. Lave con 3 succiones de 
10 mi de agua destilada, continuando la succión 
3 minutos después de completar la filtración para 
remover así tanta agua como sea posible. 

3. Transfiera la cápsula al horno de calentamiento y 
evapore hasta completo secamiento. 

Seque la muestra evaporado durante una hora en una 
estufa a 180 :±: 2°C; enfríe en el desecador y pese. 
Este peso se denomina (A). 

14.2.5 Cólculos 

mg/I sólidos disueltos totales = lA - B\ X 100 
mi de muestra usada 

• Trompa de vacío por agua con manguera. Donde: 

• Desecador con sílica gel. A = Peso del crisol + sólidos (mg) 

• Matraz para vacío fondo plano de 250 mi con 8 = Peso del crisol inicial (mg) 
derivación (Kitasato). 

14.2.3 Reactivos 

• Agua destilada 
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• 14.3 OXíGENO DISUELTO (MODIFICACiÓN DEL NITRURO) 

• 

14.3.1 Generalidades 

1. Es tal vez uno de los análisis mós importantes en el 
agua de alimentación de las calderas, ya que per­
mite detectar la presencia del oxígeno disuelto, el 
cual ocasiono graves problemas en la tubería de las 
calderas. 

2. Realizado este análisis, se considera que no debe 
exceder 0.04 ppm 02. 

3. Este procedimiento es bastante complejo por lo tan­
to se recomienda adquirir un kit para determinación 
de oxígeno disuelto. Consulte con su asesor en trc­
tamiento de aguas. 

14.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza digital 

• Erlenmeyer de 250 mi 

• Pipetas aforadas de 20, 50,100, 110 

• Bureta de 25 mi 

• Probeta de 50, 100 mi 

14.3.3 Reactivos 

• Solución de sulfato manganoso: disuelva 480 g de 
MnS04 4H20, 400 g de MnS04.2H20 ó 364 g de 
MnS04. H20 en agua destilada, filtre y diluya a 1 
litro. Esto solución no debe producir color en almi­
dón/ cuando se agrega a una solución de yoduro 
de potasio acidificada. 

• Reactivo alcalino de yoduro - nitrito. Disuelvo 500 g 
de No OH (ó 700 g de KOH) y 135 g de Nal ó 150 
g de nitruro de sodio, NaN3, disuelta en 40 mi de 
agua destilada. y diluyo a 1 litro. Agregue 10 9 de 
nitruro de sodio, NaN3, disuelto en 40 mi de aguo 
destilada. Este reactivo no debe producir color con 
la solución de almidón 01 diluirlo y acidificarlo. 

• Acido sulfúrico concentrado. 

• Almidón: disuelva 2 g de almidón soluble grado 
analítico y 0.2 g de ácido salicilico, como preserva­
tivo, en 100 mi de agua destilada caliente. 

• • Solución estándar tituladora de tiosulfato de sodio 

0.1 N: disuelva 24.82 g de Na2S2035H20 en 
agua destilada hervida y fría y diluya a 1 litro. Pre­
serve agregando 5 mi de cloroformo ó 1 9 de NaOH. 

• Solución estándar tituladoro de tiosulfato de sodio 
0.025 N: diluya 250 mi de solución patrón de 
tiosulfato de sodio a 1 litro. Normalice con solución 
estándar de dicromoto de potasio 0.025 N a con 
solución estándar de biyodato de potasio 0.025 N. 
La solución estándar de tiosulfato de sodio 0.025 N 
es de una concentración tal que 1 mi es equivalente 
a 0.2 mg de OD. 

• Solución estándar de dicromato de potasio 0.025 
N: disuelva 1.226 g de K2Cr207, secado a 103 oC 
durante 2 horas, en aguo destilado y diluya a 1 litro 
en un frasco volumétrico. 

• Disuelvo 2 9 de KI puro en un frasco erlenmeyer con 
100 mi de agua destilada. Agregue 10 mi de H2S04 
(1 -'- 9) y 20 mi de solución estándar de dicromato 
de potasio. Coloque en oscuro durante 5 minutos y 
diluya a 400 mi, titule con solución de tiosulfato 0.025 
N el yodo liberado, agregando almidón al final de 
la titulación cuando se alcanza un color amarillo 
pajizo pálido. Cuando las soluciones san de igual 
concentración se gastarán 20 mi de tiosulfoto 0.025 
N. Si no es el caso, haga la corrección necesaria. 

• Solución estándar de biyodato de potasio 0.025 N: 
disuelva 812.4 mg de KH(103) en aguo destilada y 
diluya a 1000 mi 

• Disuelva 2 g de Kl puro en un frasco erlenmeyer con 
100 mi de agua destilado. Agregue unas pocas go­
tas de H2S04 concentrado y 20 mi de solución 
estándar de biyodoto de potasio. Diluya o 200 mi y 
titule con una solución estándar tituladora de 
tiosulfato de sodio 0.025 N el yodo liberado, agre­
gando almidón al final de la titulación cuando se 
alcanza un color amarillo pajizo pálido. Cuando las 
soluciones son de igual concentración se requieren 
20 mi de solución de Na2S203 - 0.025 N. De lo 
contrario, ajuste la normalidad de la solución de 
Na2S203 a 0.025 N. 

• Solución de floruro de potasio: disuelva 40 g de 
KF2H20 en agua destilada y diluya a 100 mI. Esta 
solución se usa cuando la muestra contiene mas de 
5 ppm de hierro. Agregue, cuando sea necesario, 1 
mi de solución de floruro para inhibir la interferencia 
de hierro. 



14.3.4 Procedimiento analítico 

1. llenar completamente la botella de 250 o 300 mi 
con la muestra a analizar y dejando rebosar paro 
insertar el tapón sin dejar burbujas. 

2. Añada 1 mi de solución de sulfato manganoso y 1 
mi de solución álcali de yoduro - nitruro de sodio 
usando una pipeta. Si las soluciones son agrega­
das debajo de la superficie del liquido, enjuague 
las pipetas antes de volver o introducirlas en las bo­
tellas de los reactivos. 

3. Tapone cuidadosamente la botella poro evitar bur­
bujas de aire y mezcle bien, invirtiendo lo botella 
unas quince veces. Deje sedimentar el precipitado 
hasta la mitad de la botella. Si el precipitado es blan­
co (hidróxido de manganeso) no existe oxígeno di­
suelto. 

En coso contrario el precipitado será óxido bósico 
mangánico de color café. 

4. Remuevo el tapón y agregue 1 mi de H2S04 con­
centrado, sosteniendo lo pipeta sobre la superficie 
del liquido contra el cuello de lo botella. Retapone 
la botella, mezcle bien hasta que na se observe nin­
gún floe. Si hoy oxígeno se liberará yodo. El volu­
men que se toma para titulación debe corresponder 
a 200 mi de muestro original, por ello debe hacerse 
una corrección por Jo pérdida de muestra debida al 
desplazamiento provocado por la adición de los 2 
mi de reactiva: 1 mi de sulfato manganosa y 1 mi de 
reactivo álcali de yoduro - nitruro. Para botellas de 
300 mi el volumen que se tomo para la titulación 
debe ser de: 
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(200) (300)1(300-2) = 201 mi 

Retire 201 mi de lo botella y colóquelos en un frosco 
erlenmeyer. Titule añadiendo tiosulfato de sodio y agi­
tando lo solución hasta obtener un color amarillo papzo 
pálido. Agregue 1 mi de solución fresco de almidón, el 
cual produce un color azul y continúe la titulación hasta 
que el color azul desaparezco. Anote la cantidad de 
tiosulfato gastado. Ignore cualquier reaparición del co­
lor azul. 

14.3.4 Cálculos 

Calcule el contenido de oxigeno disuelto 00 por lo si­
guiente relación: 

ppm 00 

donde: 

mi gastados X N X 8.000 
mi muestra 

N = normalidad del tiosulfoto de sodio empleado 

Cuando la normalidad del tiosulfoto de sodio es exacta­
mente 0.025 y el volumen de muestra es de 200 mi, 
como se indicó en el procedimiento anterior, calcule el 
contenido de 00 así: 

ppm 00 = mi de tiosulfata gastado. 

• 

• 

• 
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• 14.4 HIERRO TOTAL, EN AGUAS TRATADAS, POR COMPARACiÓN VISUAL. MÉTO-

• 

• 

DO DE LA FENANTROLlNA 

14.4.1 Generalidades 

1. El contenido de hierro normalmente se evalúa en las 
corrientes de agua a la entrada y salida de las cal­
deras/ y permite conocer el estado interno de la mis­
ma. 

14.4.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica con precisión 01 miligramo 

• Pipeta aforada de 50, 100 mi 

• Erlenmeyer de 125, 250 1000 mi 

• Estufa eléctrica 

• Pipeta graduada de 20 mi 

• Tubos de Nessler de 100 mi forma alta 

• Balón aforado de 100 mi 

• Espectrofotómetro 

14.4.3 Reactivos 

• Ácido clorhídrico, HCI, concentrodo. 

• Solución de hidroxilamina: disuelva 10 9 de 
NH20H.HCL en 100 mi de ogua destilada. 

• Solución buffer de acetato de amonio: disuelva 250 
g de NH4C2H302 en 150 mi de agua destilada. 
Agregue 700 mi de ácida acético concentrado ó gla­
cial. Prepare uno nueva curva de calibración cada 
vez que cambie la solución. 

• Solución de fenolftaleino: disuelva 100 mg de 
ortofenantrolina o 1.10 fenontrolina monohidrotada; 
calentamiento a 80ü e, sin hervirla. Descarte la so­
lución si se vuelve oscura. El calentamiento no es 
necesario si se agregan 2 gotas de Hel concentrado 
al agua destilado. (Nota: Un mi de este reactivo es 
suficiente para concentraciones menores de 0.1 mg 
Fe) 

• Solución patrón de hierro: mido 50 mi de agua des­
tilada y colóquelos en un vaso de precipitados de 
250 mI. Agregue lentamente y mezclando 20 mi de 
H2S04 concentrado al agua destilada. Realice esta 

operación con cuidado y deje enfriar la solución a 
temperatura ambiente. Pese 1.404 g de 
Fe(NH4)2(S04)2.6H20, sulfato ferroso amoniacal, 
y disuélvalo en lo solución anterior mediante agita­
ción. 

• Agregue solución 0.1 N de KMn04 gota agota has­
ta que persista un color rosado suave en la solución. 
(Lo solución 0.1 de Kmn04 se prepara disolviendo 
3.16 g de KMn04 en 1000 mi de agua destilada). 
Diluya en un frasco volumétrico a 1000 mi con agua 
destilada. La solución patrón es tal que 1 mi = 0.2 
mg Fe. 

• Nota: Los reactivos anteriores son los mismos del mé­
todo con Espectrofotómetro. 

• Solución estándar de hierro: COn uno pipeta 
volumétrica mido 50 mi de solución patrón de hierro 
y colóquelos en un frasco volumétrico de 1000 mI. 
Diluya hasta la marca de 1000 mi COn agua destila­
da; 1 mi = 10 Hg Fe . 

14.4.4 Procedimiento analítico 

l. Preparar los estándares de hierro en los tubos de 
nessler de 100 mi, siguiendo las diluciones indica­
das, según la concentración esperada de hierro. 

2. Una veI conocidos !os milili-tros de solución estándar 
de hierro necesarios depositarlos en un erlenmeyer 
de 125 mi 

3. Diluir este volumen con agua destilada hasta alcan­
zar 50 mi totales. 

4. Agregar 2 mi de ácido clorhídrico concentrado. 

5. Agregar 1 mi de solución de hidroxilo mina 

6. Añadir 4 ó 5 perlas de ebullición y caliente el frasco 
hasta ebullición. 

7. Continúe la ebullición hasta reducir el volumen total 
a unos 20 mi 

8. Deje enfriar a temperatura ambiente 

9. Transfiera la solución en un balón alor'ado de 100 
mi y agregue 10 mi de solución buffer de acetato de 
amonio . 



10. Agregue 4 mi de solución de fenantrolina 

11. Diluir con agua destilada hasta la señal de enrase 
(100 mi) 

12. Agitar vigorosamente y dejar reposar entre 100 15 
minutos para lograr un desarrollo máximo del color. 

13. Paro anular la interferencia de cualquier color o tur­
biedad de la muestra prepare un testigo con la mis­
ma cantidad de muestra utilizada y aplicándole to­
dos los pasos descritos anteriormente pero sin agre­
gar los 4 mi de fenontrolina. 
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15. Retire el testigo y coloque la muestra con fenanfrolina 
en el aparato y haga Jo leduro correspondiente de 
absorba neia. 

16, Convierta lo lecturo de obsorbancia leída en mg de 
Fe mediante la curva de calibración. 

14.4.5 Cálculos 

Calcular la concentración de hierro en ppm, mediante lo 
siguiente relación. 

J 4, Colocar el testigo en el pOltamuestra del espectro- Fe (ppm) mg de Fe X 1,000 
mi de muestra fotómetro en ~ de absorbancia (100% de transmi-

tancia con el equipo en 510 nm). 

• 

• 

• 



• 

• 

• 
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14.5 DUREZA (método EDTA) 

14.5.1 Generalidades 

l. La dureza del agua esta conformada por los iones 
calcio y magnesio los cuales se presentan disueltos 
en el agua de alimentación de las calderas. 

2. Los procesos de coagulación, floculación o filtración 
no disminuyen el volor de dureza a niveles óptimos 
sin embargo ciertas operaciones unitarias (como el 
intercambio ionico de sodio) remueven el calcio y el 
magnesio del agua, reemplazándolos por elementos 
químicos inofensivos 

14.5.2 Elementos, materiales y equipos 

• Solución buffer: Disuelva 16.9 g de NH 4CL, cloruro 
de amonio, en 143 mi de hidróxido de amonio con­
centrado NH OH; agregue 1.25 g de sal de 
magnesio de EDTA (disponible comercialmente) y 
diluya en 250 mi con agua destilada. Si no se dispo­
ne de la sal de magnesio de EDTA disuelva 1.179 g 
de sal disódica de EDTA y 780 mg de MgSOJH20 
en SO mi de hidróxido de amonio concentrado 
NH.OH, mezcle bien y diluyo a 250 mi con agua 
destilada. Mantenga la solución bien tapada y no la 
almacene por más de un mes en un recipiente que 
se abre continuamente. Descarte la solución cuando 
al agregar 1 ó 2 mi a la muestra no se obtenga un 
pH de 10.0 = 0.1 al punto final de titulación. 

• Mezcle indicadora de Eriocromo negro T: pese se­
paradamente 0.5 g de Eriocromo negro T y 100 g 
de cloruro de sodio NaCl. Coloque ambos compues­
tos en un mortero y pulverícelos hasta distribuir uni­
formemente el colorante oscuro en la sal blanca. 
Almacénelo en una botella bien tapada. 

• Solución indicadora de Calmagita: disuelva 0.1 g 
de Calmagita en 100ml de agua destilada. 

• Cristales de cianuro de sodio, NaCN: mane¡e con 
extremo cuidado, con una pequeña cuchara o espá­
tula. Es muy tóxico. Evite la ingestión e inhalación 
de los vapores mortales de cianuro. En la mayoría 
de las aguas no se requiere agregar este inhibidor 
de interferencias paro el ensayo de dureza. 

• Solución tituladora estóndar de EDTA - 0.01 M: Pese 
8.723 g de EDTA o Na

2
EDTA, Na

2
H

2
Cl OH 1-

208N,.2H,O.Disuelvalos en agua destilada y dilu­
ya o 1 litro con agua destilada. Tapone y mezcle bien. 
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La solución es generalmente estable durante seis 
meses. Almacene preferiblemente en frasco de 
polietileno o vidrio de borosilícato. 

14.5.3 Elementos, materiales y equipos 

• Bureta de 25 mi 

• Pipeta aforada de 50 mi 

• Pipeta graduada de 1 mi 

• Balanza analítica con precisión al miligramo 

• Erlenmeyer de 125 mi 

14.5.4 Procedimiento analítico 

l. Coloque 50 mi de muestra en un frasco siempre y 
cuando no consuma más de 15 mi de solución 
tituladora. En caso contrario debe hacerse dilución o 
50 mi con agua destilada. 

2. Agregue 1 a 2 mi de solución buffer. Usualmente 1 
mi de buffer es suficiente para obtener un pH de 10.0 
a 10.1. La ausencia de un punto de vire claro del 
indicador demuestra la necesidad de agregar este 
inhibidor. Úselo con precaución cuando el cambio 
de color del indicador no es claro y distintivo 

3. Agregue 0.2 g de mezcla indicadora de Eriocroma 
negro T. Alternativamente use 1 mi de solución 
indicadora de calmagita. 

4. Si la coloración obtenida es vino tinto agregue solu­
ción tituladora de EDTA hasta obtener el color azul. 
Lo titulación no debe durar más de cinco minutos, 
contados o partir de la adición de la solución buffer. 

14.5.5 Cálculos 

Calcule la dureza en mg /L CaCO, por la siguiente relo­
ción: 

Dureza mg/L CaC0
3 

= mi EDTA go:;;tado$ X 0.01 X 100000 
mi de muestra 
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• 15. PREPARACiÓN DE REACTIVOS 

15.1 VALORACiÓN DEL HIDRÓXIDO DE SODIO CON FTALATO ÁCIDO DE POTASIO 

• 

• 

15.1.1 Generalidades 

1. Verificar el buen estada de los aparatos. 

2. Utilizar únicamente agua destilada. 

3. Las equipos deben estar completamente limpios y 
secos. 

4. Esto prueba debe hacerse por duplicado y trabajar 
con el promedio. 

5. El resultado debe escribirse con cuatro cifras deci­
males significativas. 

15.1.2 Elementos, materiales y equipos 

• Cápsula de porcelana 

• Horno de calentamiento 

.. Desecador 

.. Pinzas para crisol 

• Erlenmeyer de 250 mi 

• Erlenmeyer de 1000 mi con boca esmerilado 

.. Agitador magnético con calentamiento 

• Prabeta de 50 mi 

.. Bureta automática de 25 mi 

• Frasco cuenta gotas de 50 mi 

.. Balanza analítica con exactitud al miligramo 

• Calculadora 

.. Cuchara de porcelana 

15.1.3 Reactivos 

.. Hidróxido de sodio a valorar 

• Ftalato ácido de potasio 

• Aguo destilada 

• Fenolltaleina 

15.1.4 Procedimiento analítico 

l. Secar en una cápsula limpio y seca aproxímadamente 
1 g de !talato ácido de potasio en un horno o 120°C 
por dos horas. 

2. Dejar enfriar en un desecador antes de usarlo por 
espacio de media hora. 

3. Pesar DADO g. de Ita loto ácido de potasio en un 
erlenmeyer de 250 mi limpio y seco, anotar el peso. 

4. Agregar 50 mi de agua destilada al erlenmeyer. 

5. Colocar el erlenmeyer en el agitador magnético y 
calentarlo a una temperatum de SocC, agitando muy 
bien hasta que todo el flalato ácido de potasio se 
haya disuelto en el aguo destilado. 

6. Agregar cinco gotas de fenolftaleina 

7. Titular con el hidróxido de sodio y/o potasio hasta lo 
aparición de un permanente y suave color rosado. 

15.1.5 Cálculos 

Aplicar lo siguiente formulo 

donde: 

N ~ W x 1000 
V x 204.2 

N ~ Normalidad del hidróxido de sodio. 

W ~ Peso de ftalato ácido de potasio en 9 

V ~ Volumen de hidróxido de sodio y/o potosia consu­
midos en mi 



• 

• 

• 
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15.2 VALORACiÓN DEL HIDRÓXIDO DE SODIO CON ÁCIDO SULFÚRICO 0.1 N 
(opcional) 

15.2.1 Generalidades 

l. Este procedimiento sirve para valorar la soda o hi­
dróxido de sodio 0.1 N, que es utilizado para calcu­
lar el porcentaje de ácidos grasos libres, como solu­
ción tituladora. 

2. Este procedimiento puede reemplazar el método de 
estandarización del hidróxido de sodio 0.1 N usan­
do Ita loto ácido de potasio. 

15.2.2 Elementos, materiales y equipos 

• Erlenmeyer de 250 mi 

• Pipeta de 25 mi 

• Probeta de 25 mi 

15.2.3 Reactivos 

• Ácido sulfúrico 0.1 N 

• Agua desionizada 

• Fenolftoleina 

• Hidróxido de sodio 0.1 N 

15.2.4 Procedimiento analítica 

l. En un erlenmeyer medir 25 mi de ácido sulfúrico 0.1 N 
o titrisol con una pipeta graduada de 25 mI. 

2. Agregar cuidadosamente 25 mi de agua desionizada 
con una probeta de 25 mi de capacidad. 

3. Añadir dos gatas de fenolltaleina y titular con el hi­
dróxido de sodio 0.1 N, con agitación constante has­
ta la aparición de un ligero pero constante color ro­
sado suave. 

4. Aplicar la siguiente formula: 

N~ Volumen ácido sulfúrico X 0.1 
Volumen consumido de hidróxido de sodio 
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• 15.3 PREPARACiÓN DEL ÁCIDO SULFÚRICO 0.1 N 

15.3.1 Generalidades 

1. Se utilizo en lo valoración del hidróxido de sodio o 
de potasio y en lo titulación de la muestra de las 
piscinas de tratamiento de ef(uentes para calcular la 
alcalinidad de los mismas. 

2. El ácido sulfúrico 0.1 N o titrisal se presenta en 
ampolletas plásticos. 

15.3.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balón aforado de 1000 mi 

• Frasco lavador 

15.3.3 Reactivos 

• Ampolleta de ácido sulfúrico 0.1 N. 

• • Aguo destilada. 

• 

15.3.4 Descripción de lo actividad 

1. Cortar lo ampolleta de ácido sulfúrico 0.1 N con un 
cuchillo, conservándola hacia arriba para evitar de­
rrames. 

2. En un balón aforado de 1 litro limpio y seco, introdu­
cir la ampolleta, dejando caer todo el producto en el 
balón. 

3. Lavar con agua destilada lo ampolleta asegurando 
que todo el ácido sulfúrico se haya lavado y quede 
dentro del balón. 

4. Completar con agua destilada los 1000 mi del ba­
lón. 

5. Agitar muy bien el balón 

6. Guardar al terminar en el frasco respectivo. 
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• 15.4 PREPARACiÓN DE ÁCIDO SULFÚRICO 1:1 

• 

• 

15.4.1 Generalidades 

l. El ácida sulfúrico 1: 1 es utilizado en la preparación 
de la muestro para el cálculo de los ácidos grasos 
volátiles en las piscinas de tratamiento de efluentes. 

15.4.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balán aforado de 500 mi 

• Balón aforado de 1000 mi 

• Dosificador plástico de agua 

15.4.3 Reactivos 

• Ácido sulfúrico 01 96% 

• Agua destilada 

15.4.4 Procedimiento analítico 

l. Medir 500 mi de agua destilada en un balón aforado 
de 500 mi y verter en un balón aforado de 1000 mi 

2. Medir 500 mi de ácido sulfúrico al 96% de concen­
tración en un balón aforado de 500 mi, guardando 
las máximos precauciones. 

3. Añadir lentamente el ácido en el agua. Esta reacción 
hace calentar el balón y emana vapores tóxicos, los 
cuales no deben ser inhalados. 

4. Agitar cuidadosamente el balón. 

5. Guardar en el respectivo frasco. 
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• 15.5 PREPARACiÓN DE LA FENOLFTALEINA AL 1% EN ETANOL AL 95% 

• 

• 

) 5.5.) Generalidades 

l. Lo fenolftaleina es usado como indicador de la titu­
lación Con hidróxido de sodio o de potasio 0.1 N, en 
el cálculo del porcentaie de ácidos grasos libres. 

15.5.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balanza analítica 

• Embudo de vidrio 

• Erlenmeyer de 500 mi con boca esmerilado 

• Cápsula de porcelana 

15.5.3 Reactivos 

• Fenolftaleina 

• Alcohol neutralizado. 

15.5.4 Procedimiento analítico 

2. Can la ayuda de un embuda se introduce la 
fenalftaleina a un erlenmeyer de 500 mI. 

3. Lavar la cápsula y el embudo con alcohol neutraliza­
do, cuidando que todo el producto lavado caiga en 
el erlenmeyer de 500 mI. 

4. Después de que ha posado la totalidad de la 
fenolftoleina 01 erlenmeyer se completo con alcohol 
neutralizado hasta los 500 mi. 

5. Agitar muy bien teniendo cuidado de haber coloca­
do lo tapa esmerilada, para que la fenolflaleina quede 
bien disuelta en el alcohol. 

15.5.5 Cálculos 

Calcular lo cantidad o pesar de fenolflaleina osi: 

Concentración requerida 1 % 

volumen a preparar = 500 mi (opcional) 

l. Pesar en una cápsula de porcelana 5 9 de X ~ 500 mi Solución Xl % ~ 5 g de fenolftaleina 
fenolflaleino, a lo mayor exactitud posible. 



Manual de Laboraloño Plamas de Benelicio 708 

• 15.6 PREPARACiÓN DEL HIDRÓXIDO DE SODIO 0.1 N 

• 

• 

15. 6.1 Generalidades 

l. Esta solución se utiliza para determinar el porcentaie 
de ácidos grasos libres. 

2. Verificar que los reactivos usados respondan a 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 analítica con exactitud al milígramo 

• Cápsula de porcelana 

• Bureta automática de 25 mi 

• Erlenmeyer de 1000 mi con boca esmerilado 

• Pinzas para crisol 

• Cuchara de porcelana 

15.6.3 Reactivos 

• Hidróxido de sodio en ho¡uelas al 99% 

• Agua destilada 

15.6.4 Procedimiento analítico 

l. Tarar en la balanza una cápsula de porcelana limpio 

4. Una vez se ha alcanzado la completa disolución de 
las lentejas, traspasar está solución a un erlenmeyer 
de 1000 mi con boca esmerilada, teniendo cuidado 
en lograr que el producto de la cápsula sea transfe­
rido en su totalidad¡ esto se logra lavando varias ve­
ces la cápsula con aguo destilada, verificando que 
estó agua de lavado sea llevada al erlenmeyer. 

5. Llenar el erlenmeyer con agua destilada hasta la se­
ñal de 1000 mi 

6. Colocar la tapa al erlenmeyer, agitar cuidadosamen­
te. 

7. Tener en cuenta que no se observe hidróxido de sodio 
sin disolver. 

8. Traspasar la solución preparada al frasco de alimen­
tación de la bureta automática. 

9. Llenar la bu reta utilizando la respectiva pera y des­
aloiando por lo llave principal hidróxido de sodio. 

10. Valorar la solución según los procedimientos reco­
mendados. 

15.6.5 Cálculos 

Se realizan los siguientes cálculos para determinar las 
cantidades de reactivos necesarias: 

Concentración requerida = 0.1 N 

Volumen Requerido = 1.000 mi 

y seca. Pureza = 99 % 

2. Pesar 4.040 g. de hidróxido de sodio en lente¡as. 

3. Disolver las lenteias con agua destilada 

0.1 eq - 9 NaOH X 40 g. NaOH 
1 Lt Solución 1 eq - 9 NoOH 

X 100 % = 4.040 g. 
99 % 
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• 15.7 NEUTRALIZACiÓN DEL ALCOHOL ETíLICO 

• 

• 

15.7.1 Generalidades 

l. El alcohol etílico ó etanol utilizado en el cálculo de 
la acidez debe ser neutralizado para evitar que este 
producto interfiera en la neutralización del aceite con 
el hidróxido de sodio 0.1 N. 

2. La neutralización del etanol se realiza con hidróxido 
de sodio 0.1 N. 

15.7.2 Elementos, materiales y equipos 

• Vaso de precipitada 

• Frasco cuenta gotas 

• Frasco de neutralización 

• Embudo 

15.7.3 Reactivos 

• Alcohol etílico 

• Fenolftaleina 

• Hidróxido de sodio 

15.7.4 Procedimiento analítico 

l. Agregar un litro de alcohol etílico al frasco de neu­
tralización. 

2. Agregar I O gotas de fenolftaleina. 

3. Medir 5 mi de hidróxido de sodio 0.1 N y agregarlos 
al frasco de neutralización. 

4. Agitar y observar la aparición de un color rosado 
suave que indica la finalización de la neutralización. 

5. Si este color no aparece repetir el procedimiento des­
de el punto l. 

6. Almacenar 



• 

• 

• 
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15.8 SOLVENTIZACIÓN DE GASOLINA BLANCA 

15.8.1 Generalidades • Vaso de precipitado 

1. La gasolina blanca es usada como solvente para + Estufa 
determinar las pérdidas de aceite mediante la ex-
tracción soxhfet. 

2. Esta gasofina es necesario fraccionarla en sus fases 
liviana y pesada para poder usarla ya que lo fase 
pesada contiene gases que pueden afectar los resul­
tados. 

3. Este producto se utilizo como remplazo del hexano o 
del tricloraetileno. 

15.8.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balón de 500 mi de fondo plano 

• Refrigerante 

• Soporte con base plano 

• Condensador 

15.8.3 Procedimiento analítico 

l. En un matraz de 500 mi de fondo plano se agregan 
aproximadamente 400 011 de gasolina blanca. 

2. En el aparato de destilación para gasolina se instala 
el balón que contiene la gasolina. 

3. Se abre la llave que permite el fluia de agua a través 
del refrigerante intensivo. 

4. Se prende la estufa en lo posición alta y se recupe­
ran 350 mi de fracción liviana. Esta medición corres­
ponde a la capacidad de un frasco grande de mayo­
nesa. 

5. Se guarda la gasolina solventada en el respectivo 
frasco. La fracción pesada se desecha. 
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• 15.9 SOLUCiÓN STANDARD DE CARBONATO DE SODIO 0.1 N 

• 

• 

J 5.9. J Generalidades 

l. Este producto es usado para valorar el ácido sulfúri­
co O. J N, usada en el cálculo de la alcalinidad de 
aguas. 

2. Se debe completar con el respectivo procedimiento 
de valoración descrito en el presente manual. 

3. Mantengo Jos reactivos preparados en lugares fres­
cos y oscuros, conservándolos bien tapados. 

15.9.2 Elementos, materiales y equipos 

• Horno de ca lentamiento 

• Cápsulas de porcelana 

• Pinza para cápsulas 

• Desecador con sílica gel 

• Balanza digital con precisión al miligramo 

• Balón aforado de 1 Litro 

15.9.3 Reactivos 

• Carbonato de calcio (Na2C03 ) en cristales 

• Agua destilada 

15.9.4 Procedimiento analítico 

2. Secar en el horno de calentamiento a 250 cC duran­
te 4 horas. 

3. Transcurrido este tiempo retire la cápsula del horno e 
introdúzcala en el desecador hasta tofal enfriamien­
to (aproximadamente 30 minutos). 

4. Tarar en la balanza digital otro cápsula de porcela­
na limpio y seca 

5. Pesar exactamente 5.300 g de N02C03 seco. 

6. Agregue aproximadamente 25 mi de aguo destilada 
a la cápsula y disuelva el carbonato de calcio. 

7. Traspase los productos con el mayor cuidado, a un 
balán aforado de J Lt, lavando varias veces la cáp­
sula can aguo destilado, y permitiendo que el agua 
destilado llegue hasta lo señal de enrose (Lt.l. 

8. Agitar vigorosamente la solución 

9. Transferir al respectivo frasco fímpio y seco de alma­
cenamiento 

15.9.5 Cálculos 

Paro determinar la cantidad de Na2C03 requerida se 
necesita conocer: 

Concentración de la solución o preparar = O. J N 

volumen de lo solución a preparar = 1000 mi 

Entonces: 

l. En una cápsula de porcelana, introduzca aproxima·- '.!a2C03 - 0.1 eq - g. N02.cD..3 X _l..!l6..&.N02. __ - 5.300 g. N02C03 

damente 6 9 de Na2C03 1 Ltsclució~ 2 eq-g. N02CO] 
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• 15.10 ÁCIDO SULFÚRICO 0.1 N 

• 

• 

15.10.1 Generalidades 

1. Todas las adiciones de reactivos deben hacerse len­
tamente 

2. Este procedimiento es una alternativo al método des­
crito en el cual se usa la ampolleta o titrisol. 

3. El ácida sulfúrico IH2S04) 0.1 N es usada frecuen­
temente en la valoración del hidróxido de sodio 0.1 N, 
en la determinación de la alcalinidad de aguas. 

4. Si se desea preparar una solución de ácido sulfúrico, 
con otra concentración o un volumen de solución 
diferente, realizar los cálculos respectivos. 

5. No inhalar los vapores emanados durante la prepa­
ración. 

15.10.2 Elementos, materiales y equipas 

• Balón aforada de 1 Lt 

• Pipeta graduada de 5 mi y 50 mi 

• Pera de goma universal 

15.10.3 Reactivos 

• Ácido sulfúrica concentrada IH2S04) 0.1 N al 96 % 

• Agua destilada 

15.10.4 Procedimiento analítico 

l. Agregar aproximadamente 50 mi de agua destilada 
al balón aforada de 1 Lt 

J J 2 

2. Medir 2.8 mi de ácida sulfúrica 0196 %, succionando 
cuidadosamente con la pera de goma. 

3. Añadir este volumen cuidadosa y lentamente al ba­
lón aforado, nunca dejando caer el producto direc­
tamente 01 aguo, sino por las paredes del balón. 

4. Completar can agua destilada hasta la señal de en­
rase. Esta es una reacción exotérmica y es normal un 
aumenta en la temperatura del balón. 

5. Mezclar cuidadosamente. 

6. Traspasar al respectivo frasco de almacenamiento, 
que debe encontrarse perfectamente identificado 

15.10.5 Cálculos 

Para realizar la preparación de la solución se necesita: 

Conocer 

Normalidad de la solución a preparar ~ 0.1 N 

Volumen de la solución a preparar ~ 1000 mi 

Aplicar la siguiente formula para conocer el valumen (mi) 
de H2S04 necesaria 

rrlt-'2S04---' O.lea 9 x2al:Lli2.S.Q1x lrl'H2S04XIOO.OOO=28 
1000 rr·1 Solución 2ec.g Hi304 1.834 9 ~.12S04 96 

Ejemp o pl'eporar' 5eO 1'11 ce Y250·-1 0.02N 

rr, H2S0L o- 0.C2eq-o X~~2S04 X 1 mi H2S04 X 100.00r; 

500 ni Solución 2eq- 9. H2S04 1,834 g. \--'25°4 96 
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15.11 TIOSULFATO DE SODIO 0.1 N 

15. II . I Generalidades 

l. Esta es uno solución usada en Jo determinación del 
índice de peróxidos. 

2. A partir de ella se prepara el tiosulfato de sodio 0.01 
N, lo cual se logra diluyendo 10 veces. 

15.11.2 Elementos, materiales y equipos 

• Horno de calentamiento 

• Cápsulas de porcelana 

• Pinza paro cápsulas 

• Desecador con sílice gel 

• Balanza digital con precisión al miligramo 

• Balón aforado de I lt 

15.11.3 Reactivos 

• Tiosulfato de sodio RA (Reactivo analítico) 

• Agua destilada 

• Hidróxido de sodio 
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3. Transcurrido este tiempo retire la c6psula del horno e 
introdúzcala en el desecador hasta total enfriamien­
to (aproximadamente 30 minutos). 

4. Tarar en la balanza digital otra cápsula de porcela­
na limpia y seca 

5. Pesar exactamente 24.818 g de Na2S203 . 5H20 
seco. 

6. Agregue aproximadamente 25 mi de aguo destilada 
a la cápsula y disuelva el tiosulfato de sodio. 

7. Traspase los productos con el mayor cuidado, a un 
balón aforado de I lt, lavando varias veces lo cáp­
sula con agua destilada y permitiendo que el agua 
destilada llegue hasta la señal de enrase (1 Lt). 

8. Agitar vigorosamente la solución 

9. Transferir al respectivo frasco limpio y seco de almo~ 
cenamíento 

15.11.5 Cálculos 

Para determinar la cantidad de Na2S203 5H20 re­
querida se necesito conocer: 

Concentración de la solución a preparar = 0.1 N 

Volumen de la solución a preparar ~ 1000 mi 

15. 11.4 Procedimiento analítico Entonces: 

l. En una cápsula de porcelana, introduzca aproxima- g. '\°252°3. SH20 -= 0.1 el - g. X 248.18g = 24.818 ;¡.N02S2C3· SH20 
damente 30 9 de Na2S203 . SH20 1 lit'o so u::ión I eq~gromo 

2. Secar en el horno de calentamiento a 250 ce duran­
te 4 horas. 
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• 15.12 PREPARACiÓN DEL DICROMATO DE POTASIO 0.25 N 

• 

• 

15.12.1 Generalidades 

l. La solución de dicromato de potasio es utilizado en 
la determinación de la demanda químico de oxíge­
no en aguas residuales. 

2. El dicromato de potasio se añade en exceso en la 
reacción de determinación del DQO. Después de la 
digestión de 2 horas, se mide el dicromato de potasio 
residual para determinar la cantidad consumida du­
rante la oxidación de la materia orgánica. 

3. Los productos una vez preparadas, deben 
almacenarse perfectamente identificados en lugares 
frescos y oscuros. 

15.12.2 Elementos, materiales y equipos 

• Horno de calentamiento 

• Cápsula de porcelana 

• Pinzas para cápsula 

• Desecador con sílica gel 

• Balanza digital con precisión al miligramo 

• Balón aforado de 1 Lt 

15 12.3 Reactivos 

• Dicromato de potasio R.A. (readivo analítica) 

• Agua destilada 

15.12.4 Procedimiento analítico 

l. En una cápsula de porcelana, introduzca aproximo-o 

2. Secar en el hamo de calentamiento a 250 oC duran­
te 4 horas. 

3. Transcurrido este tiempo, retire la cápsula del horno 
e introdúzcala en el desecador hasta total enfria­
miento (aproximadamente 30 minutos). 

4. Tarar en la balanza digital otra cápsula de porcela­
na limpia y seca 

5. Pesar exactamente 12.259 g de K2Cr207 

6. Agregue aproximadamente 25 mi de agua destilada 
a la cápsula y disuelva el dicromato de potasio. 

7. Traspase los productos con el mayor cuidado, a un 
balón aforado de 1 Lt, lavando varias veces la cáp­
sula con agua destilada, y permitiendo que el agua 
destilada llegue hasta la señal de enrase (U). 

8. Agitar vigorosamente la solución 

9. Transferir al respectivo frasco limpio y seco de alma­
cenamiento 

15.12.5 Cálculos 

Para determinar la cantidad de K2Cr207 requerido se 
necesita conocer: 

Concentración de la solución a preparar = 0.25 N 

Volumen de lo solución a preparar = 1000 Lt 

0.25 ec-g K2Cr207 X 294. -,838 - 12.259 

1 litro sol,~ci¿~ 



cenipalma J J 5 

• 15.13 SULFATO DE PLATA EN ÁCIDO SULFÚRICO 

• 

• 

15.13.1 Generalidades 

l. Esta solución es usada en la determinación de la 
demanda química de oxígeno (DQO) en aguas 
residuales. 

2. El maneio del ácido sulfúrico concentrado, debe ser 
especialmente cuidadoso. No olvidar leer las reco­
mendaciones sobre seguridad dados en los anexos 
1 y 2. 

3. Esta solución se debe empezar o usar 2 días después 
de preparado¡ tiempo que demora en disolverse el 
sulfato de plata. 

15.13.2 Elementos, materiales y equipos 

• Ba lo nza dig ita I 

• Cápsula de porcelana 

• Balón aforado de 1 litro 

• Embudo de vidrio 

15.13.3 Reactivos 

• Sulfato de plata 

• Ácido sulfúrico concentrado 

15.13.4 Procedimiento analítico 

l. Tarar una cápsula de porcelana limpio y seco 

2. Pesar 9.9 g de sulfato de plata o la mayor exactitud. 
Evitar tener contacto con este producto, en caso de 
ello, lavar abundantemente con agua. 

3. Transfiera el producto totalmente al balón aforado 
de 1 litro, lavando varias veces en pequeñas porcio­
nes de ácido sulfúrico para asegurar que el reactivo 
hoya pasado totalmente. 

4. Completar con ácido sulfúrico concentrado hasta la 
señal de enrase (1 litro), tan lentamente coma sea 
posible. 

5. Agitar suavemente hasta disolver la totalidad del 
sulfata de plata 

6. Almacenar la solución en un frasco ámbar, debida­
mente marcado que debe mantenerse en un lugar 
fresco y oscuro. 
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• 15.14 SOLUCiÓN DE SULFATO FERROSO AMONIACAL (FAS) 0.25 N 

• 

• 

15.14.1 Generalidades 

l. El sulfato ferroso amoniacal (FAS) es utilizado para 
titular el dicromato de potasio¡ que no se oxidó en la 
determinación de la demanda química de oxígeno. 

2. Es aconseiable preparar cantidades apropiadas de 
FAS¡ teniendo en cuenta que este producto se oxida 
rápidamente. Se aconseja no preparar cantidades 
mayores a 250 mi 

3. Este reactivo se debe valorar el día en que se vayan 
a realizar los determinaciones de la demanda quími­
ca de oxígeno, según el procedimiento 

15.14.2 Elementos, materiales y equipos 

• Balón aforado de 250 mi 

• Balanza digital con precisión al miligramo 

• Pipeta graduada de 5 mi 

• Cápsula de porcelana 

J 5.14.3 Reactivos 

• Sulfato ferroso amoniacal (FAS) 

• Ácido sulfúrico concentrado 

• Agua destilada 

15.14.4 Procedimiento analítico 

l. En la boca del balón aforado de 250 mi, se hace un 

cono con papel aluminio que haga las veces de 
embudo. 

2. Tarar el balón aforado con el papel aluminio 

3. Pesar 24.500 g. de sulfato ferroso amoniacal a la 
mayor exactitud. 

4. Lavar el producto con agua destilada, permitiendo 
que el agua y el reactivo escurran dentro del balón. 

5. Disolver la totalidad del reactivo. 

6. Medir 5 mi de ácido sulfúrico concentrado al 98 % 
agregarlos al balón aforado, por las paredes del 
mismo. 

7. Completar con agua destilada hasta la señal de en­
rase 

8. Mezclar suavemente. 

9. Valorar esta solución según el procedimiento reco­
mendado. 

15.14.5 Cálculos 

Para determinar las cantidades de productos a usar se 
recomienda basarse en el siguiente cuadro. 

Estas cantidades de reactivos¡ son las necesarias para 
preparar el sulfato ferroso amoniacal 0.25 N. 
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• 15.15 VALORACiÓN DEL SULFATO FERROSO AMONIACAL (FAS) 0.25 N 

• 

15.15.1 Generalidades 

l. Esta valoración debe realizar el día en que 58 vayan 
a realizar determinaciones de la demando química 
de oxígeno. 

2. Se ha observado experimentalmente que una solu­
ción de FAS puede llegar a tener una vida útil de 1 -
2 meses, tiempo durante el cual vo disminuyendo 
paulatinamente la concentración a la que fue prepa­
rada. 

3. Todos los reactivos qve se usen en la valoración de) 
FAS deben prevenir de los mismos frascos que se usan 
para realizar los montajes de demando química de 
oxígeno del día. 

15.15. 2 Elementos, materiales y equipos 

• Bureto de 25 mi de capacidad 

• Erlenmeyer de 250 011 

• Probetas de 100 mi 

• Pipeta aforada de 10 011 

15.15.3 Reactivos 

• 
• 

Dicromato de potasio 0.25 N 

Ácido sulfúrico concentrado 

• Aguo destilado 

• Solución de sulfato ferroso amoniacal a valorar 

15 15.4 Procedimiento analítico 

1. Tomar un erlenmeyer de 250 mi limpio y seco. 

2. En una pipeta aforada medir 10 mi de solución de 
dicromato de potasio 0.25 N Y depositarlos en el 
erlenmeyer. 

3. Medir 60 mi de agua destilada con uno probeta y 
agregarlos al erlenmeyer 

4. En otra probeta medir 30 mi ácido sulfúrico concen­
trado 01 96% Y agregarlos 01 erlenmeyer, de¡ándolo 
caer por las paredes del mismo. 

5. Deiar enfriar hasta la misma temperatura en la cual 
se realizaron las valoraciones de la demanda quími­
ca de oxígeno. 

6. Agregar 2 o 3 gotas de ferroina 

7. Llenar la bu reta con la solucián FAS o valorar. 

8. Titular gota agota hasta el cambio de verdoso a cofé 
- rojizo. 

9. Registrar el volumen de FAS consumido 

15.15.5 Cálculos 

Poro determinar lo normalidad del FAS preparado apli­
car la siguiente relación. 

Normalidod FAS 0.25 X 10 mi Dicromoto de potasio 

mi de FAS consumidos 




