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INTRODUCCION

Uno de los métodos maés utilizados actualmente para la determinacion de aceites y grasas en
muestras de agua es la espectrofotometria infrarroja, la cual es una alternativa rapida, eficaz
y de facil elaboracion en comparacion con los métodos gravimétricos empleados
anteriormente en CORPONOR. Uno de los inconvenientes del método implementado en este
laboratorio es el aceite utilizado para la elaboracion de las muestras fortificadas, ya que se
realiza a base de compuestos organicos altamente contaminantes y por este motivo se estudia
la viabilidad de reemplazar esta mezclas de compuestos por uno mas amigable con el medio
ambiente y que no represente riesgos para la salud humana, siendo el aceite de oliva el caso
de estudio, se concluyo6 que el aceite de oliva cumple adecuadamente con los estandares de
control ya que arroja resultados semejantes a los reportados tedricamente.



1 PLANTEAMIENTO Y JUSTIFICACION

1.1. Planteamiento

Entre las diferentes cargas contaminantes que se presentan en aguas industriales, domésticas
y de servicio nos encontramos con cantidades significativas de aceites y grasas, entre otros
contaminantes, lo cual representa un impacto ambiental negativo en el agua, debido a que
permiten la formacion de peliculas en su superficie por la diferencia de densidad y a si mismo
por su polaridad causando que no se genera un adecuado intercambio de oxigeno entre el
aguay el aire.

Se puede encontrar en los diferentes cuerpos de aguas que muchos de los contaminantes que
Ilegan o son depositados en cuerpos de agua son compuestos organicos como, por ejemplo:
aceites, grasas, tinturas, fenoles pintura, herbicidas, insecticidas entre otros. Siendo el de mas
relevancia el analisis y estudio de los aceites y grasas contenidos en dichos cuerpos de agua,
ya que estos no son de facil biodegradabilidad.

CORPONOR como entidad reguladora y encargada por velar en el uso racional y eficiente
del agua, debe velar que las diferentes fuentes de agua que transcurren y hacen parte del
departamento de Norte de Santander cumplan con los requisitos establecidos para el uso y
consumo de la misma, con el fin de generar un plan de sostenibilidad ambiental para las
futuras generaciones. Por esto mismo regularmente hace estudios y chequeos de control a los
diferentes cuerpos de agua que conforman la region.

Cuando se hacen estudios de control para la determinacion de la cantidad de aceite y grasas
en cuerpos de agua, existen varios métodos para esto; ya que CORPONOR cuenta con un
laboratorio Ambiental de Analisis de Agua acreditado por el IDEAM en alta calidad, el
método utilizado se debe basar en el “Stdndard Methods for the Examination of Water and
Wastewater” el cual establece los métodos y las técnicas mas apropiadas para el estudio de
los cuerpos de agua. Esta guia nos ofrece cuatro métodos diferentes los cuales son: Método
gravimétrico de particion liquido/liquido, Método infrarrojo de Particién, Método Soxhlet y
el Método gravimétrico de particion en fase sélida. En este caso el método usado es el
infrarrojo, debido a que las muestras de agua pueden contener hidrocarburos volatiles los
cuales se perderian en operaciones de remocién de solvente de los procedimientos
gravimétricos. Otro factor de relevancia en el cual se elige este método es que se pueden
encontrar muestras de aguas las cuales contiene niveles bajos de aceites y grasas, lo cuales
no podrian ser determinados a través de los métodos gravimétricos.

El método infrarrojo de particion, asi como los diferentes métodos mencionados
anteriormente siempre requieren de una elaboracion de estandares de control necesarios con
el fin de producir datos defendibles con precision y exactitud. La primera prueba de control
es un blanco fortificado de laboratorio (LFB) el cual es una muestra de agua de reactivo a la
que se le agrega una concentracion conocida de los analitos de interés. Ademas de este se
debe realizar una matriz fortificada de laboratorio (LFM) la cual consta de adicionar una
porcion en exceso del analito de interés en una muestra de estudio.



1.2. Justificacion

El método infrarrojo de particion para la determinacion de aceites y grasas esenciales, seccion
5520 C del “Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater” exige la
elaboracion de pruebas de control de calidad como lo mencionamos anteriormente, entre esas
pruebas establece la utilizacion de un aceite comercial dificil de adquirir, para lo cual fue
necesario la elaboracion de un aceite de laboratorio que consta de una mezcla de compuestos
organicos, los cuales son: Hexadecano (CisHas), Isooctano (CgHis) y Benceno (CsHe) . El
uso de estos compuestos representa un alto riesgo para las personas que constantemente se
encuentren en contacto con estas sustancias, ya que los tres compuestos son altamente
contaminantes como lo establecen sus respectivas fichas técnicas de seguridad 2.

Una de las desventajas de esta mezcla de compuestos orgéanicos es el corto tiempo de vida
util de la mezcla, ya que una vez preparada la solucion se empiezan a evaporar los gases lo
cual conlleva a la perdida de sus propiedades, causando que se tenga que realizar
constantemente este aceite de referencia, aumentando el costo por el continuo uso de estas
sustancias organicas, CORPONOR al contar con un laboratorio de control de calidad, se
somete constantemente a auditorias tanto internas como externas en donde su objetivo es
generar resultados confiables y seguros, por lo mismo siempre estd en constante mejora y
busqueda de alternativas viables y seguras que le permitan seguir cumpliendo con los
estandares de calidad.

Entendiéndose eso, surge el planteamiento del uso de un aceite diferente para la elaboracion
de estas pruebas, siendo en este caso el aceite de oliva, en primera medida por ser un aceite
con alto contenido de acidos grasos® y que al mismo tiempo no representa riesgos para la
salud humana®



2 OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GENERAL

Disefiar un procedimiento para la estimacion de aceites vegetales empleando como
técnica la fortificacion con aceite de oliva como caso de estudio, con el propoésito de
asegurar la confiabilidad y eficacia del proceso de tratamiento brindado.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Identificar y cuantificar los componentes del agua antes y después del tratamiento.

e Caracterizar el aceite de oliva.

e Analizar la influencia de la concentracion de aceite adicionando por medio de la
fortificacion en la estimacidn de la concentracion de aceite vegetal inicial.

e Desarrollar la metodologia detallada para la estimacion de la concentracion de aceite
vegetal en agua mediante la fortificacion con aceite vegetal.



3 MARCO TEORICO
3.1. El agua

El agua es uno de los compuestos con diferentes caracteristicas unicas generando un gran
significado para la vida humana, primeramente tomando como referencia que es de los
compuestos mas abundantes de la naturaleza y de demasiado uso en la vida comdn y asi
mismo en los procesos fisicos, quimicos y bioldgicos, no solo realizados por los humanos
sino también por los diferentes seres vivios que habitan en la tierra ’. Este compuesto al ser
de los més abundantes y accesibles es usado sin conciencia lo que causa un impacto ambiental
negativo, el cual es la generacion de aguas residuales, estas aguas son generadas ya que el
agua al ser usada en buenas condiciones para cualquiera que sea la actividad a realizar es
contaminada por otro compuesto 0 grupo de sustancias y se pasa a ser depositada o llevada a
cuerpos receptores de agua como rios, canales, lagos, plantas de tratamiento de aguas, entre
otros; a medida que se use una mayor cantidad de agua crece potencialmente el deterioro de
los cuerpos receptores 8.

Estas aguas residuales son clasificadas dependiendo de su procedencia, por ejemplo,
podemos encontrar aguas residuales industriales, domésticas y de servicio, entre los
diferentes contaminantes que podemos hallar, nos centraremos en los aceites y grasas. Esto
es debido a que generan un gran impacto en el agua, ya que llegan a formar peliculas o capas
en la superficie de los cuerpos de agua, repercutiendo en que no haya un adecuado
intercambio de oxigeno entre el agua y el aire, afectando tanto como a la flora y la fauna °.

Todos los cuerpos de agua ya sean rios, lagos, nacimientos, pozos, lagunas, entre otros.
Cuentan con una serie de caracteristicas que les permiten entrar en un equilibrio entre la vida
vegetal y animal pero esto a lo largo de los siglos se han venido deteriorando y dafiando
debido a las diferentes fuentes de contaminacion *°.

3.2. Oferta hidrica en Colombia

Colombia cuenta con una ubicaciéon geografica y una variada topografia que le permite
atribuirse con unas de las mayores ofertas hidricas del planeta y aunque esta oferta hidrica
no cuente con una distribucion homogénea en el pais se puede decir que Colombia cuenta
con una extensa red fluvial superficial garantizando condiciones que facilitan el
almacenamiento de aguas subterraneas ’

Segun el IDEAM se promedia que en Colombia la precipitacion media anual es de 3000 mm
y cuenta con una escorrentia media anual de 1830 mm y si se toman como referencia estos
datos podemos decir que se obtiene un caudal medio de 6700 m*/seg lo que equivaldria a un
volumen anual de 2084 Km? que escurren alrededor de las cinco regiones hidrolégicas que
componen el pais distribuyéndose de la siguiente forma: 11% para la region Magdalena-
Cauca, 5% region del Caribe, 18% region del Pacifico, 34% en la Amazonia y por ultimo un
32% para la region de la Orinoquia *

La region que estd comprendida en Norte de Santander la podemos nombrar como la zona
del Catatumbo debido a que esta representado con la cuenca del rio que posee el mismo



nombre, caracterizada por una variacion entre los 1.000 y los 1.500 mm de su escorrentia.
Municipios como Abrego y Ocafa cuentan con cuentas de menor rendimiento, mientras que
las zonas de la parte baja del rio Catatumbo posee los mayores rendimientos y esto se debe a
sus caracteristicas hidrocliméticas, obteniendo asi una clasificacion a nivel nacional como
una zona con disponibilidad de agua entre normal y deficiente ’.

3.3. Aceites y Grasas

Los aceites y grasas estan conformados por triglicéridos (TG). Estos triglicéridos estan
comunmente compuestos por tres acidos grasos, que se mantienen unidos por un enlace
formado por el glicerol dando paso a la formacion de una estructura molecular Unica. La cual
depende del tipo especifico de acido graso que lo compone 2. Las grasas aparte de incluir
todos los TG también se relacionan con productos lipidicos de origen animal y una pequefia
parte de origen vegetal, mientras que los aceites estan relacionados con todos los lipidos de
origen vegetal .

3.4. Tipos de Aceites usados en Latinoameérica

América Latina se caracteriza por ser un gran productor de aceites vegetales de diferente tipo,
en donde la gran mayoria de estos se obtienen de manera industrial a través de prensado del
fruto o semilla del mismo, como es el caso del aceite de soja, aceite de girasol, aceite de
palma, aceite de maiz que surge como subproducto de la molienda humeda del maiz, el aceite
de oliva y el aceite de canola ®

3.5. Contaminacién con aceite

A pesar de que la humanidad depende y hace gran uso del agua somos nosotros mismos los
encargados de deteriorarla y contaminarla, en donde muchos de los contaminantes son
compuestos organicos que en su mayoria son productos que podemos encontrar tanto en la
industria como en los hogares tales como: aceites, grasas, tinturas, insecticidas, entre otros °.
La contaminacion emanada por compuestos organicos genera un cambio en las caracteristicas
organolépticas, creando un riesgo para la salud si esta se consume sin su debido tratamiento,
no siendo esto suficiente también genera riesgos en el ecosistema. 4.

Si los aceites son depositados de forma inapropiada en los cuerpos de agua, estos pueden
llegar a generar una alta fuente de contaminacion, ya que se estima que un litro de aceite
contiene aproximadamente 5.000 veces mas carga de contaminante que la que puede contener
el agua que circula a través de las alcantarillas, asi mismo este litro de aceite puede llegar a
contaminar 40.000 litros de agua, que es el equivalente a la cantidad de agua que consume
una persona al afio 3.

No solo se debe considerar la contaminacion generada por la mala deposicién de estos aceites
y grasas, sino las otras problematicas que se presenta cuando estdn en concentraciones
elevadas y es que estos provocan gue se eleve la demanda quimica de oxigeno (DQO), lo que
también ocasiona problemas en la actividad fotosintética, creando una disminucién para la
produccion interna de oxigeno disuelto?®.



3.6. Estudio y control de los aceites y grasas

Todas las aguas naturales asi sean superficiales o subterrdneas presentan una caracteristicas
que las permiten compaginar con la vida vegetal y animal, para que estas caracteristicas no
cambien se establecieron una serie de sistemas de control de calidad del agua, los cuales al
pasar de los afios aumenta su exigencia y es que estos controles incluyen parametros
establecidos desde los muestreos ya que se deben establecer el nimero de muestras a tomar,
la frecuencia, el lugar en donde se toma, la conservacion y transporte de la muestra.
Finalmente se hace la eleccion los parametros de control, los métodos analiticos para
determinarlos y el control de calidad de los anélisis realizados *°.

Es de gran importancia la determinacion de aceite y grasas por las entidades ambientales
debido a los deterioros que causan en el ambiente, por lo cual se han establecido parametros
reglamentarios y normativos para el monitoreo del agua y sus efluentes, siendo indispensable
el uso de una metodologia apropiada que asegure la calidad analitica de los resultados 4.

En Colombia los aceites y grasas se encuentran regulados por el decreto nacional 3930 de
2010 expedido por el ministerios de salud® y la resolucion 30 de 2005 expedido por el
ministerio de minar y energia °, quienes reconoces los efectos perjudiciales que tienen estas
sustancias para la salud humana y para el medio ambiente #

3.7. Métodos para la determinacidon de aceites y grasas

Cuando se hace la determinacidn de aceites y grasas no se mide una cantidad absoluta de una
sustancia especifica. Se determina cuantitativamente grupos de sustancias con caracteristicas
fisicas similares sobre la base de su solubilidad comdn en un solvente organicol’. Existen
diferentes métodos analiticos que hacen facil la determinacion de estos aceites y grasas como
lo es la cromatografia de gases, particion liquido-liquido, soxhlet, y también nos encontramos
con métodos espectroscopicos como el infrarrojo y ultravioleta. Cada uno de estos posee sus
ventajas y limitantes, siendo uno de los primordiales el alto costo de los equipos y de los
patrones de alta pureza comercial®.

Tomando como referencia el “Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater 23RD Edition” (2017) establece cuatro métodos diferentes para la determinacion
de aceites y grasas en muestras liquidas los cuales son: método gravimétrico de particién
liquido/liquido, método infrarrojo de particion, método Soxhlet y el método gravimétrico de
particion en fase solidal’ .

3.7.1. Meétodo gravimétrico de particion liquido/liquido
Este método consiste en que los aceites y grasos son extraidos del agua mediante el contacto
con un solvente organico (n-hexano)®. Todo el método se basa en la diferencia de pesos,
entre el inicial y final del material volumétrico destinado para contener la extraccion, pero
una de las desventajas de este método es en la eliminacion del solvente puesto que se pueden
perder algunos compuestos organicos de cadena corta por la volatilizacién, asi mismo se
puede presentar la formacion de emulsiones y perdidas de los analitos de interés?®,



3.7.2. Meétodo Soxhlet
El principal factor para elegir este método es cuando hay fracciones polares de petréleo o
cuando se presentan niveles de grasa no volatiles que alcanzan el limite de solubilidad del
solvente organico?, el principio del método se basa en que los aceites y grasas son separadas
de la parte liquida por filtracion para después ser llevados a una extraccion por soxhlet con
n-hexano, seguidamente se procede a pesar el residuo, producto de la evaporacion del
disolvente, el cual vendria siendo la cantidad de aceites y grasas contenidas en la muestra®®.

Unas de las limitaciones para este método es que es un método netamente empirico y para
obtener resultados confiables se deben seguir de manera estricta todos los procedimientos,
ademas factores como la velocidad y el tiempo de extraccion deben ser los especificados por
el método debido a la solubilidad variables de los aceites y grasas contenidos, pero una de
las limitaciones mas importantes es que no es Util para la determinacidn de fracciones de bajo
punto de ebullicion, ya que todo aquel compuesto que se volatiza por debajo de los 103°C se
pierden cuando estos son secados en el filtro?:.

3.7.3. Método Gravimétrico de particion en fase solida
Este método parte de que la muestra que contienen los aceites y grasas se presentan
emulsionados para lo cual el método hace pasar la muestra a través de un disco de extraccion
en fase sélida, generando asi que los aceites y grasas sean adsorbidos por el disco para
posteriormente ser eludié con n-hexano??,

Es importante resaltar que este método no es aplicable a materiales que se volaticen a
temperatura inferiores a los 85°C 0 aceites compuestos por cadenas grandes, haciéndolos
insolubles en n-hexano, este método termina siendo una de las alternativas mas viables para
muestras emulsionadas dificiles de separar 3.

3.7.4. Método Infrarrojo de Particién

La espectroscopia infrarroja estudia la interaccion entre la radiacién infrarroja y la materia,
se basa en la interaccion de la radiacién infrarroja en una molécula, donde una energia
incidente a una frecuencia especifica es absorbida cuando esta coincide con la frecuencia
vibracional en un movimiento molecular especifico, genera vibraciones en los enlaces
quimicos de la materia, alterando de esta manera el momento dipolar?*. En los ensayos para
la determinacion de aceites y grasas se mide la vibracion de tensién del enlace carbono-
hidrogeno por lo cual es importante que el disolvente a utilizar no presente ningun tipo de
enlace de este tipo, debido a que los hidrégenos estaran reemplazados por hal6genos?.

Como los deméas métodos este no es exento de tener limitantes y ventajas, en este caso el
método se basa en la extraccion de compuestos organicos de margen no polar ya que
presentan una gran afinidad con el tetracloroetileno pero pueden ser extraidos, asi mismo
otro tipo de compuestos que no necesariamente son polares como pigmentos, ya que no existe
un disolvente selectivo®®,



4 METODOLOGIA

4.1. Equipos y Materiales

Espectrofotdmetro infrarrojo Nicolet iS10 doble haz.

Balanza analitica con precision 0,1 mg, repetibilidad 0,1 mg, linealidad + 0,3 mg.
Campana extractora de gases BIOBASE modelo FH1200, velocidad del aire 0,3a0,8
m/s.

Horno secador eléctrico, exactitud de temperatura £ 0,2 °C, rango de temperatura (40
a 250 °C) tiempo para lograr la méaxima temperatura: 70 minutos, Frecuencia 50/60
Hz.

Desecador.

Embudos de separacion de 2 litros de vidrio con llave de paso de teflon.
Embudos de vidrio para liquidos.

Balones volumétricos de 25 ml. Clase A.

Papel filtro de 11 cm de didmetro.

Celdas de Silice de paso de luz de 10 mm.

4.2. Reactivos y Estandares de Control

Todos los reactivos que se mencionan a continuacion deben ser de grado analitico, cuando
se habla de agua hace referencia a agua des-ionizada.

Acido Clorhidrico (HCI).

Tetracloro-etileno ( C2Cls)

Sulfato de sodio anhidro (Na2SOs): Secar entre 200 — 250 °C durante 24 horas.
Aceite de referencia: en este caso es aceite de oliva comercial marca éxito.

Solucién madre de aceites y grasas.

Blanco de Reactivo (MB): Agua des-ionizada acidulada con HCI para obtener un
pH=<2.

Blanco Fortificado de Laboratorio (LFB): Preparacion de Estandares entre 4,00 a 40,0
mg /L

Muestra Fortificada de Laboratorio (LFM): Tomar 1 ml de la solucién madre de
18816 y adicionarlos al volumen de la muestra.

Recordar que el volumen del aforo final serd: Volumen de la muestra (ml) + 2 ml.

4.3. Determinacion de Aceites y Grasas

A todos los estandares de control y muestras se aplica el siguiente procedimiento



« Marque el frasco que contiene la muestra con su respectivo nivel de muestra para la
determinacion del volumen.

« Silamuestra no ha sido acidificada anteriormente, acidifique con acido clorhidrico o
acido sulfurico, hasta obtener un pH<2.

« Transfiera la muestra al embudo de separacién de 2 L.

» Vierta 30 mL del solvente al frasco que contenia la muestra, enjuague y vierta al
embudo de separacion.

» Agite vigorosamente durante 2 minutos y luego deje separar las capas.

» Una vez separadas las fases, drene toda la capa inferior de solvente dejando solo una
porcion muy pequefia de solvente.

» El drenado debe pasar a través de un embudo de vidrio que contiene papel filtro y 10
g de sulfato de sodio (Na2SOa).

» Este drenado se debe pesar en un balon aforado de 100 mL.

« Tome nuevamente 30 mL del solvente proceda a enjuagar primero en el recipiente
que contenia la muestra, agite vigorosamente y luego drene con el papel filtro y el
sulfato de sodio.

» Repita este paso una vez mas para obtener un volumen de aproximadamente 90 mL
en el baldn aforado.

« Por ultimo realice un lavado final con un volumen de aproximadamente 15 mL de
solvente haciendo uso del papel filtro y el sulfato de sodio. Afore a 100mL con
solvente y proceda a leer Aceites y Grasas.

« Purgue dos veces la celda de muestras de 10mm para hacer la primera lectura.
+ Realice COL BAKG con el blanco de reactivo en la celda
» Lealos extractos (COL SMP) y registre la concentracion leida.

 Silaconcentracion del extracto resulta ser mayor a 40 mg/L hacer diluciones tomando
entre 0.5 a 5 ml del blanco de reactivo (considere el factor de dilucion).

4.4, Elaboracion Curva de Calibracion.

» Transfiera rapidamente cerca de 1 mL de aceite de oliva comercial a un vaso
precipitado de 100 mL previamente tarado en la balanza analitica.

» Eneste caso el peso del aceite comercial fue de 0,9408g.



» Ladensidad del aceite es de 940800 mg/L

« Tome 0,5 mL del aceite de oliva comercial y transferir rapidamente a un balén
aforado de 25mL previamente lavado con solvente y llene hasta el aforo con el
solvente.

» La concentracion de esta solucion es de 18816 mg/L

» Todos los estandares utilizados para la curva de calibracion se preparan a partir de
esta solucion intermedia.

* LFB (4.0 mg AyG) Tomar 0,212 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.

* LFB (6.0 mg AyG) Tomar 0,318 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.

* LFB (10.8 mg AyG) Tomar 0,574 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.
* LFB (15.0 mg AyG) Tomar 0,797 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.
* LFB (20.6 mg AyG) Tomar 1,094 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.
+ LFB (31.4 mg AyG) Tomar 1,668 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.
+ LFB (40.0 mg AyG) Tomar 2,125 mL (18816mg/L) y llevar a 25mL con solvente.

» Lea los estandares y reporte los valores de la absorbancia leida y la concentracion
calculada para cada estandar a partir de la ecuacion obtenida.

5 RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

A continuacion, se encuentran los resultados obtenidos para la determinacién de aceites y
grasas, usando como fortificado el aceite de oliva comercial.

5.1. Espectros Infrarrojos

En la figura 1 se observa el espectro infrarrojo para todas las muestras estudiadas en esta
investigacion, evidenciando que el pico que se aprecia a la longitud de onda cercana a los
3010-3000 cm! hace referencia a la presencia de compuestos organicos de dobles enlaces cis
(=CH-) 2°. Ademas se observa que las muestras analizadas contienen enlaces primaros C-H
de metilos (CH3) y metilenos (CH2) que son detectados en la longitud de onda comprendida
entre 2953-2900 cm™*?, En la longitud de onda de 2850 cm™ se encuentran enlaces de tipo
C-H, perteneciente a grupos metilenos con una vibracion de tipo estiramiento asimétrico 2.



Todas las pruebas se realizaron con una temperatura constante e igual a 20 °C y evitando que
las muestras y el material de trabajo entraran en contacto con cualquier agente contaminante
externo que interfiera con la lectura y resultados esperados. Un vector contaminante muy
posible puede ser el agua presente en el analista, pues el laboratorio cuenta con las
condiciones de aislamiento de humedad para el correcto desarrollo de las pruebas.

El analisis realizados de las muestras representadas en la figura 1 nos permite apreciar que
no se presentd ni se hizo uso de reactivos contaminados, ya que en el espectro no se
evidencian picos en las longitudes de ondas representativos de compuestos ajenos a los
estudiados.

Comparando los espectros de la figura 1 con los obtenidos en la investigacion, se comprueba
nuevamente un buen desarrollo de las muestras estudiadas ya que los picos de longitud de
onda que se presentan en el rango de medicion comprendido entre los 3200-2700 cm™* son
semejantes.
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Figura 1 Espectro FTIR en la region del infrarrojo medio (3200-2700 cm™) del aceite de
olivar en diferentes concentraciones

5.2. Anélisis para el Primer Grupo de Muestra

En la tabla 1 se encuentran las concentraciones obtenidas a lo largo del primer conjunto de
muestras, lo que se buscé en este grupo fue realizar disoluciones que estuvieran
comprendidas entre el rango de medicion establecido por el Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. 23RD Edition (APHA-AWWA-WEF,2017)%
comprendido entre: 4,00 mg a 40,00 mg. Solo la muestra 1 se encuentra fuera del rango de
medicion, esto debido a una mala elaboracién de dilucion, puesto que se hizo un mal uso de
la micropipeta en el momento de establecer el volumen a tomar.

Es indispensable realizar de manera correcta la calibracion y el ajuste de los volumenes a
tomar para las disoluciones con la micropipeta, ya que debido a la densidad del aceite de
oliva comercial, es posible que no se dosifique la cantidad determinada y por tal motivo
también variarian las concentraciones de las soluciones.



Tabla 1 Resultados obtenidos con el aceite de oliva en el primer grupo de muestras.

Muestra Componentes | Concentracion [mg/L]

1 Aceites y Grasas 1,945
2 Aceites y Grasas 4,25

3 Aceites y Grasas 20,57
4 Aceites y Grasas 27,567
5 Aceites y Grasas 29,408
6 Aceites y Grasas 37,676

5.3. Analisis para el Segundo Grupo de Muestra

En la tabla 2 se encuentran las concentraciones obtenidas del segundo grupo de muestras,
con este conjunto se buscd lograr soluciones cuya concentracion fueran cercanas a las
establecidas para la elaboracion de la curva de calibracion, las cuales estan contempladas en
la metodologia.

Algo relevante por resaltar en los dos grupos de muestras, es la importancia que juega el
solvente en las pruebas, debido a que si se usan mezclas de lotes de solventes o solventes
vencidos llegan a alterar los resultados de los espectros, lo cual se evidencia en el momento
de realizar los blancos de reactivo (MB). Estos MB permiten la calibracion del equipo y asi
mismo cumplen el papel de cuantificar la cantidad de aceites y grasas en las muestras, un
buen MB reporta en los espectros concentraciones entre 0,030 hasta 0,090 mg.

Tabla 2 Resultados obtenidos con el aceite de oliva en el segundo grupo de muestras.

Muestra | Componentes | Concentracion [mg/L]
1 Aceites y Grasas 4,168
2 Aceites y Grasas 6,176
3 Aceites y Grasas 10,751
4 Aceites y Grasas 15,097
5 Aceites y Grasas 20,246
6 Aceites y Grasas 30,32
7 Aceites y Grasas 40,909

Cuando se elabord el primer conjunto de muestras, la primera mitad de estas soluciones se
realizaron con mezclas de solventes de diferentes lotes, mientras que la segunda mitad se
hicieron con un mismo lote de solvente. Cuando se realizaron las mediciones de las muestras,
se noto que las muestras que contenian el solvente del mismo lote reportaban concentraciones
superiores a las esperadas, asi que fue necesario la elaboracién y lectura de un nuevo MB
procedente del solvente del mismo lote. Una vez se volvieron a tomar las lecturas, las
concentraciones que reportd el equipo del solvente del mismo lote, eran las esperadas,
mientras que las concentraciones de las soluciones de la mezcla de solventes reportaron
valores mayores a los reportados inicialmente.



Tabla 3 Resultados obtenidos del Blanco Reactivo (MB) de laboratorio.

Muestra Componentes | Concentracion [mg/L]
MB1 Aceites y Grasas 0,08
MB2 Aceites y Grasas 0,074
MB3 Aceites y Grasas 0,154
5.4. Caracterizacion del Aceite de Oliva

En la figura 2 se aprecian los espectros infrarrojos individuales de algunas de las soluciones
analizadas en el espectrofotometro infrarrojo, las concentraciones obtenidas de estos
espectros corresponde a valores de: 4,250, 1,945, 31,747, 37,676, 29,408 respectivamente,
cabe resaltar que estas concentraciones estan medidas en miligramos (mg).

De las imégenes a) y b) de la figura 2 se aprecia la relacion entre la absorbancia y la
concentracion, estas dos primeras imagenes presentan los valores mas bajos de absorbancia
y asi mismo las concentraciones mas bajas. Si comparamos las iméagenes c) y d) de la figura
2 encontramos valores de absorbancia con una diferencia considerablemente alta para
concentraciones relativamente cercanas, en estas lo que sucede es que la lectura
correspondiente a la imagen c) tiene valores de absorbancia negativa, con un valor de -0,30
Abs, lo que significa que la muestra debe ser cambiada de dilucién o que el solvente ha
cambiado?.

Otro aspecto a resaltar de la figura 2 es que a medida que aumenta la concentracion en las
muestras, se observa como los picos de longitud de onda son mas definidos y terminan de
comprobar la existencia de compuestos organicos, mas especificamente grupos funcionales
de tipo de doble enlace cis, metilos y metilenos, lo que se puede comparar con trabajos
similares 3031,
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Figura 2 Espectro FTIR en la region del infrarrojo medio (3200-2700 cm™) del aceite de

olivar de diferentes concentraciones.




6 CONCLUSIONES

Se disefi6 e implementé un método para la determinacion de aceites y grasas, en
donde el aceite de oliva se uso para la elaboracion de pruebas fortificadas obteniendo
resultados similares a pruebas realizadas anteriormente con otros aceites.

Se identificd la presencia de compuestos organicos en el agua, en donde se notd la
presencia de acidos grasos provenientes de desechos urbanos.

Mediante la espectroscopia infrarroja se caracterizo el aceite de oliva, evidenciando
la presencia de acidos grasos y logrando resultados similares a los reportados en la
literatura.

Se analiz6 la influencia en la cantidad de aceite de oliva adicionado, tomando como
punto inicial un volumen de 0,5 mL y llevando a diferentes disoluciones hasta obtener
las concentraciones deseadas.

Los resultados obtenidos con el aceite de oliva reportaron valores cercanos a los
reportados histéricamente en el laboratorio, lo que garantiza la obtencion de
resultados confiables y seguros de alta calidad.
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