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RESUMEN

Diariamente se utilizan ollas y sartenes de Aluminio para cocinar, sin saber que
cantidad de residuos desprenden hacia los alimentos. Las marcas mas
comercializadas en El Salvador son: Aluminios de El Salvador (ALSASA) y
Aluminios Centroamericanos (ALCAM).

En este trabajo se realiz6 un estudio preliminar de residuos metélicos extraidos
de ollas y sartenes de aluminio. Las extracciones fueron realizadas simulando
condiciones a las cuales las amas de casa cocinan, empleando como muestras
los utensilios nuevos y usados, para las ollas se utilizo agua como medio de
extraccion a tres tiempos de coccion: 30, 60 y 120 minutos. Para las sartenes
aceite vegetal como medio de extraccion y los tiempos: 5, 10 y 15 minutos.

Los extractos se sometieron a tratamientos previos a su analisis: para acuosos
se utilizo el método de Evaporacion obteniendo extractos solidos y para los
oleosos el método de Digestibn por microondas obteniendo extractos
digestados.

Los extractos solidos y digestados resultaron positivos para las pruebas de
identificacion de Aluminio y negativo para plomo, después de realizadas las
pruebas quimicas correspondientes, posteriormente fueron analizados por el
método de Fluorescencia de Rayos x por Reflexion Total, cuyos resultados
obtenidos fueron la presencia de elementos como cloro y calcio en altas
concentraciones, caracteristicos del agua potable, haciendo imposible visualizar

crestas de aluminio.



Se varié la metodologia de obtencion de los extractos buscando minimizar
interferencias en los analisis, dichos cambios no presentan un resultado
cuantificable, por esta razon los extractos de ollas se sometieron a
Espectrofotometria de Absorcion atomica, obteniendo que las ollas ALCAM
usadas a 120 minutos contienen 0.516 mg/L de aluminio y las ollas ALCAM
nuevas a 30 minutos contiene 5.056 mg/L de Aluminio por lo que se concluye
que las ollas ALCAM tanto nuevas como usadas a cortos y largos tiempos de
coccion exceden el nivel permitido de 0.2 mg/L en agua potable por las
normativas de la OMS, lo cual puede producir una toxicidad leve y de caracter
acumulativo en el organismo.

Por lo que se recomienda a la poblacién en general, no utilizar recipientes de
aluminio para cocinar, debido al desprendimiento de aluminio, ya que los

niveles de toxicidad representan un factor de alto riesgo para la salud.
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INTRODUCCION

Para cocinar sanamente, no solo se necesita que los alimentos sean de un alto
nivel nutritivo, estén bien lavados, y exentos de aditivos. También debemos

centrar nuestra atencion, en los utensilios que usamos para cocinar.

Durante los ultimos afios, los cientificos han investigado los dafios provocados
al organismo por bacterias, aditivos alimentarios, Yy los pesticidas, pero se han
ocupado muy poco de indagar sobre la posible contaminacién que los utensilios
de cocina puedan estar trasladando a los alimentos, siendo entre otros las ollas

y sartenes los que se encuentran en contacto directo con ellos.

Las ollas y sartenes de aluminio son los utensilios mas usados para cocinar,
debido a su bajo costo y gran difusion en el mercado nacional, por tal razén se
han seleccionado dos marcas: ALSASA Y ALCAM, para realizar el estudio; en
el cual se evaluaran unicamente dos variables: el tiempo de coccion y el tiempo

de uso de las ollas y sartenes.

Los principales medios usados para cocinar son el agua y el aceite, los cuales
pueden afectar directamente al material de los utensilios al ser sometidos a
calentamiento. El agua es un buen solvente para las sales metalicas por lo que
facilita el desprendimiento del aluminio de las ollas; el aceite al alcanze XX
temperaturas afecta la superficie de las sartenes.

Las determinaciones se realizaron utilizando agua potable para las ollas y para

las sartenes, aceite vegetal.



El estudio implica identificar y cuantificar los residuos metélicos que
desprenden las ollas y sartenes de aluminio, de dos marcas ampliamente
comercializadas en El Salvador, con el fin de comparar cual de las dos ceden
mayor cantidad de residuos que puedan causar dafios al ser humano,
considerando que el grado de toxicidad puede variar desde el primer dia de
uso, asi como muchos afios después, por esta razén se ha considerado realizar

las pruebas variando los tiempos de uso de los utensilios.

Los métodos a utilizar para la identificacion de aluminio y plomo son mediante
pruebas de precipitacion y por Fluorescencia de Rayos X por Reflexion Total, el
cual también proporciona la concentracion a la cual se encuentran los

elementos en la muestra.

Ademés se presentan los resultados de las concentraciones encontradas de
aluminio para las muestras de ollas de las dos marcas en estudio, obtenidas
mediante el andlisis de Espectrofotometria de Absorcidén Atdmica y su

comparacion con los limites permisibles por la OMS.



II. OBJETIVOS



2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Realizar un estudio preliminar de residuos metalicos extraidos en ollas y

sartenes de aluminio. Determinados por los métodos de Fluorescencia de

Rayos X por Reflexion Total y Absorcién Atomica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

221

2.2.2

2.2.3

2.2.4

2.25

Obtener los extractos de las muestras definidas para la
investigacion y darles un tratamiento por los métodos de
Evaporacién, para ollas y Digestion por Microondas, para sartenes,
respectivamente.

Identificar la presencia de los elementos téxicos: Aluminio y Plomo
en los extractos, a través de pruebas preliminares de precipitacion.
Analizar por medio de Fluorescencia de Rayos X por Reflexion
Total, los metales: Aluminio y Plomo de los extractos de agua y
aceite, obtenidos de las ollas y sartenes de aluminio,
respectivamente.

Aplicar el Método de Absorcion Atdmica para cuantificar aluminio en
extractos obtenidos de ollas de aluminio.

Comparar resultados de concentraciones de metales obtenidos de
las muestras con respecto a las concentraciones toxicas para el ser

humano, reportados en bibliografia.



. MARCO TEORICO
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3.0MARCO TEORICO

3.1 GENERALIDADES

Los metales toxicos, son aquellos que al sobrepasar los niveles que requiere

nuestro organismo, nos intoxican ya sea por via respiratoria, digestiva o por la

piel, sin que un mecanismo biolégico nos ayude a eliminarlos, por lo que llegan

a ser acumulativos, debido a las caracteristicas propias de los metales.

Podemos analizar la intoxicacion en funcion de varios parametros:

- Grado de aceptacion: es el grado de alteracion que se produce en el
individuo por causa del toxico y puede ser leve, moderado o severo.

- Grado de evolucion con el tiempo:

- Intoxicacion aguda: es aquella que se produce por corto periodo de
exposicion al agente toxico. Se produce una manifestacion rapida de las
alteraciones del organismo, precedida de una absorcion rapida del
toxico.

- Intoxicacion sub-aguda: el efecto no es tan rapido ni tan importante.

- Intoxicacion crénica: se produce por la exposicion reiterada del individuo
al toxico. La exposicién produce su efecto a largo plazo y en ocasiones
es dificil de solucionar o incluso incurable. Otras veces, los efectos
aparecen en el individuo antes de lo debido por la existencia de otros

problemas en el organismo. (1)
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3.2 TOXICOLOGIA RELACIONADA CON ALUMINIO (11)

Los utensilios de Aluminio son muy eficaces porque su conductividad térmica
reduce los tiempos de coccion. Aunque otros materiales han querido
reemplazarlo, son los de eleccién para las amas de casa, por su bajo costo. El
aluminio se corroe progresivamente por el contacto con el calor, la sal y los

acidos.

La contaminacién de los alimentos con aluminio estéd asociado la destruccion de
vitaminas, la retencion de metales pesados y otros problemas gastrointestinales

y neuroldgicos.

Hace tiempo que se vislumbra una conexién entre la ingestion de aluminio y la
enfermedad de Alzheimer: una rapida degeneracién mental que aumenta con la
edad. Los estudios que rechazan esta teoria se basan en que los intestinos no
absorben el aluminio y aunque lo hicieran, el metal seria repelido por las
barreras naturales que protegen el cerebro contra las sustancias perjudiciales
procedentes de la sangre. Pero también la teoria opuesta posee argumentos de
peso: parece ser que pacientes tratados con hemodialisis sufrieron casos de
demencia similar al Alzheimer desencadenada por restos de aluminio presentes

en el liquido de didlisis.

Ademas, en el cerebro de los pacientes de Alzheimer se detectan proporciones

de aluminio cuya procedencia es hasta el momento un misterio.
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La primera pista la proporciona el agua potable, aunque algunos toxicologos
consideran que el contenido de aluminio en el agua es irrelevante en

comparacion al que contienen otros alimentos.

El agua potable rica en aluminio contiene muy poco silicio y al revés: poco
aluminio en el agua equivale a mucho silicio y esto inhibe la retencién del
aluminio procedente de la alimentacion habitual o impide los efectos
perjudiciales de este metal en el organismo. En este sentido se encaminan las
investigaciones del investigador britanico J.D. Bitchal, quien observé que los
pacientes tratados con hemodialisis que padecian demencia sufrian al mismo
tiempo osteomalacia, un cuadro clinico que puede producirse por una carencia

de silicato.

El organismo utiliza el silicato como elemento de contencion en los lugares en
los que puede incidir el aluminio perjudicial. Ademas, el silicio regenera enzimas

que han sido "intoxicadas" por el aluminio.

Asi se explicarian los resultados nocivos atribuidos al agua: no es su elevado
contenido de aluminio lo que propicia la enfermedad de Alzheimer, sino la
carencia de silicatos relacionada con dicho elemento.

El aluminio puede entrar en nuestro organismo facilmente, por lo que hay que
tener en cuenta una serie de consejos:

- Si el agua con flaor se hierve en ollas de aluminio se disuelve diez veces mas

cantidad de ese metal que en el agua sin fluor.
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- El fldor en contacto con el aluminio forma trifluoruro de aluminio, una sustancia
que se infiltra ligeramente a través de las paredes intestinales y de las
protecciones naturales del cerebro.

- Los edulcorantes como el glutamato, asi como el acido citrico, fijan el aluminio
y lo transportan al organismo.

- Los productos acidos como la salsa de soja, las confituras o el jugo de tomate,

disuelven en ocasiones el metal de las ollas y lo hacen acceder al organismo.

3.2.1 Toxicocinética del Aluminio. (Al)

Las vias de absorcidon de este metal y sus compuestos son: Oral, inhalatoria y
dérmica, siendo la absorcién oral menor del 1% Una vez en la sangre
permanece en ésta unido a las proteinas plasmaticas, en especial a la
Transferina 0 una Metalotioneina. Luego se distribuye en los tejidos
especialmente en los huesos.

La vida media plasmatica se estima de 4,5 horas; se excreta a través de la via

biliar, pero la mayor eliminacion es renal. ()

3.2.2 Mecanismo de accion fisiolégico del aluminio.

Tras ingresar al organismo, el aluminio interfiere con el "trabajo" de las células y
les impide metabolizar adecuadamente elementos tan importantes como el
calcio y el hierro. Como el aluminio es extrafio a la célula, interfiere con la
funcién normal de ciertas proteinas implicadas en el metabolismo de estos
elementos esenciales y produce entonces una alteracion de los procesos

celulares.
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Ademas, el depdsito de Aluminio en el hueso puede bloquear la incorporacion
de Calcio en la matriz 6sea, inhibiendo también la acciéon de la hormona

paratiroidea. (13)

3.2.3 Niveles de toxicidad del aluminio:
Bajo de 1 a 10ppm
Mediana de 10 a 30 ppm

Alta de 30 o mas ppm

El valor maximo admisible para agua potable segin la Norma Salvadorefa
Obligatoria NSO 13.07.01.04 Agua. Agua Potable ) es de 0.2 mg/L (ppm), lo
que indica que este nivel es menor a los niveles de toxicidad presentados en el

cuadro anterior.

3.24 Sintomas de contaminacion por aluminio:
Irritacion gastrointestinal
Bloqueo de la absorcién del fosforo
29
Soriasis
Fibrosis

Estrefimiento

Inhibicion en la absorcién del hierro y algunas vitaminas.



3.3 TOXICOLOGIA RELACIONADA CON PLOMO (Pb)

En estudios anteriores, realizados en otros paises, se vincula el plomo con el
aluminio, ya que este ultimo, permite la captacion del plomo. Este no tiene
funcion bioldgica, altera las enzimas del calcio y magnesio y desplaza el calcio

de los 6rganos donde se encuentra tal como los huesos y dientes. (i)

3.3.1 Toxicocinética del plomo

Se absorbe a nivel pulmonar y gastrointestinal. La Absorcién pulmonar depende
del tamafo de las particulas; entran al torrente sanguineo y las que logran
llegar al pulmén, se absorben en su totalidad sin importar su composicion
quimica. El depdsito de particulas en pulmén seria del 30-50 % de lo inhalado
pero esto dependeria del tamafio de las particulas. Los nifios absorberian de
1.6 a 2.7 veces mas que los adultos.

La Absorcion Gastrointestinal neta en adultos es del 10% al 15%, la absorcion
neta en nifios es del 42% al 50%.

Algunos datos en Modelos Experimentales demuestran que la absorcion de
plomo (Pb), bajo exposicion de 1 mg/kg la absorcidon llegé al 42%; con
exposicion de 100 mg/kg la absorcion llego al 2% de dosis administrada, lo que
indica que a menor cantidad de plomo en exposicion su absorcion es mayor;
ademas que la disminucién de Fe, Ca, P, Se, Zn aumenta la absorcién de Pb,
asi como que al aumentar la vitamina D aumenta la absorcion del Pb. Otros

estudios revelan que al disminuir el Fe aumenta la absorcion del Pb por seis



veces y sobre todo llega al rifiobn y al hueso. Ademas, al aumentar el Fe
disminuye la absorcion del Pb y sobre todo baja en rifidén, hueso y sangre.
En cuanto a la distribucion del plomo en el organismo humano, en tejidos

blandos. Su vida media es de 40 dias, en Sangre 36 dias y en Huesos 27 afios

Excrecion del Plomo. Por las heces se elimina el plomo que no se absorbe en
intestino y el plomo que es excretado por via biliar. Por la Orina se elimina entre
un 40% y un 70% de lo absorbido por todas las vias. Por Exhalacion se
eliminan principalmente compuestos volatiles, como el tetraetilo de plomo. Por
la edad, los infantes retienen 32% de lo absorbido y los adultos solamente el

1.0%.

3.3.2 Mecanismo de accion fisioldgico del plomo

El plomo inhibe la actividad de varias enzimas del metabolismo hemoglobinico,
lo que reduce el balance de oxigeno y el volumen respiratorio. También
disminuye la actividad del &cido d -aminolevulinico-dehidratasa en los
eritrocitos. Se producen efectos nocivos al absorber durante un tie 31

prolongado incluso cantidades inferiores a 1 mg/dia. (17

3.3.3 Efectos en el organismo

El Plomo (Pb) causa efectos dafiinos a nivel neurolégico en adultos, como:
Encefalopatia a concentraciones entre 100 a 120 ug/dl de Pb en sangre,
Efectos neurologicos y neuroconductuales a concentraciones de 40 a 80 pg/dl y

en el Sistema nervioso periférico a niveles de 30 pg/dl.



Ademés causa dafio Renal en adultos a concentraciones de 40 - > 100 pg/dl de
Pb en sangre y en nifios. Por cada 10 pg/dl de plomo en sangre se incrementa
la enzima en orina en un 14%.

El plomo también causa efectos de Hipertension Arterial en Adultos Decremento
de 10 pg/dl a 5 pg/dl esta asociado con una disminucién en la presion
sanguinea sistdlica de 1.25 mm Hg (intervalos de confianza al 95% : (0.87 -

1.63). a7)

3.34 Niveles de toxicidad del plomo
Bajo de 1 a 20 ppm
Medio de 20 a 30 ppm

Alto de 30 o mas ppm (12

El valor maximo admisible para agua potable segun Norma Salvadorefa
Obligatoria NSO 13.07.01.04 Agua. Agua Potable g es de 0.01 mg/L (ppm), lo
gue indica que este nivel es menor a los niveles de toxicidad presentados en el

cuadro anterior.
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3.4 METODO DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X POR REFLEXION
TOTAL @1z

La técnica de Fluorescencia de Rayos X por Reflexién Total (TXRF) se basa, en
términos generales, en el estudio de las emisiones de fluorescencia de rayos X
generados después de la excitacion de una muestra mediante una fuente de

rayos X.

Los atomos presentes en la muestra analizada son excitados de modo que los
electrones de las capas internas son arrancados o ascienden a niveles de
energia superiores, produciendo una vacante por expulsion de un electron en
estas capas internas, y la posterior transicion de otro electrén de las capas
superiores que permiten llenar dicha vacante, manifestandose la diferencia de
energia entre los niveles de forma de radiacion electromagnética (rayos X)

caracteristica del elemento.

Los electrones de otras capas minimizan su energia ocupando los huecos
electronicos que quedan libres, de modo que la energia asociada a dichas
transiciones se re-emiten en forma de fotones.

Hay varias formas de producir dicha vacante, una de ellas es por medio de
rayos X primarios provenientes de un tubo de rayos X, con energia igual o
mayor a la energia de enlace de los electrones, obteniéndose asi los rayos X de
fluorescencia o rayos secundarios. Otra forma de producir rayos X primarios es
con fuentes anulares isotopicas Hierro-55 (Fe-55), Cadmio (Cd-109), Americio

241 (Am-241)
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Los rayos X secundarios son caracteristicos de cada elemento y se clasifican
dependiendo de las transiciones de los electrones, asi, si la vacante se
produce en el nivel K (primer nivel interno) se obtiene la radiaciéon Ka cuando la
transicion es desde el orbital L y KB cuando la transicién es desde el orbital M.
Cuando la vacante se produce en el orbital L, se obtienen lineas (La, L3, Ly),
siguiendo transiciones de orbitales superiores. (Ver valores en tabla de energias

de emision, Anexo 1)

Figura N° 1. llustracion del efecto de excitacion del atomo por fuente de

radiacion
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Figura N° 2. llustracion de las transiciones posibles en la excitacion de los

atomos

El resultado es un espectro de dispersion de energia, donde aparecen
simultaneamente  todas las lineas asociadas a los elementos quimicos

presentes.

Analizando la posicion de los maximos de intensidad, se identifican los
elementos presentes (Analisis Cualitativo), integrando cada uno de los perfiles
elementales se obtienen sus proporciones masicas y afiadiendo un elemento
patrén de concentracion conocida se obtiene la cuantificacion de dichos

elementos (Andlisis Cuantitativo).
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Figura N° 3. Esquema explicativo de los parametros que se visualizan en el
espectro resultante de la lectura de los extractos de ollas y sartenes

por el Método de Fluorescencia de Rayos X por Reflexion Total.

1. Tipo de Escala

2. Nombre de la metodologia y cddigo del extracto analizado

3. Tiempo Programado

4. Tiempo Real de la lectura

5. Simbolo del atomo y Energia de Emision caracteristica del &tomo

6. Actividad que genera el trabajo que realiza el &tomo al ser excitado

7. Carga neta que emite cada atomo, la cual sirve para cuantificar el elemento en estudio

8. Error de la medicion de la energia
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3.5 METODO DE DIGESTION DE MICROONDA (15)

Es un método utilizado para la destruccion de materia organica en productos
alimenticios, con el fin de lograr la selectividad requerida para el analisis
guimico de elementos traza en una muestra.

Este método puede aplicarse a todo tipo de productos alimenticios. La materia
organica se destruye y oxida por la accién de &cido nitrico en ebullicion. La
muestra es calentada a través de aquellas sustancias existentes en la mezcla
(muestra + acido) capaces de absorber la radiacidbn microondas, generandose
en aumento de temperatura y presion en el interior de la bomba de digestion

que favorece la digestion de la muestra.
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3.6 METODO DE ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA ()

El fundamento del proceso de absorcién atbmica consiste en que los atomos
de un elemento en su estado fundamental E, son excitados por una
radiacion suficientemente monocromatica y de energia:

E=hv

Estos absorben radiacion pasando a un estado excitado E;
Posteriormente, los atomos volveran a su estado fundamental emitiendo
esta energia que absorbieron inicialmente, de forma que

AE:El-EOZhV

Esta ecuacion es la de Planck y viene a decir que la energia no se absorbe
ni se emite de manera continua sino de forma de “cuantos” de luz de energia
E =hv

La frecuencia de absorcién y emision es caracteristica de cada elemento y
constituye su espectro de excitacién y emision.

Los elementos de la tabla peridédica presentan maximos a diferentes
longitudes de onda caracteristica de cada uno. El aluminio puede absorber a

237.3, 256.8, 257.4, 309.3 y 396.2 nm

El proceso de absorcién-emision es un proceso reversible, de forma que al

suministrar cantidades elevadas de energia a los atomos, éstos se
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encontrardn en estado excitado; de manera que al volver a su estado
fundamental emitirdn a una longitud de onda caracteristica, constituyendo la

base de la espectroscopia de emision.

De lo anterior se establece que la energia absorbida por los atomos
dependeré:

- De la frecuencia de la linea de resonancia

- De la intensidad de radiacion de dicha linea
Las ventajas que ofrece esta técnica para la determinacion de metales son
resumidamente:

- Elevado nimero de metales a analizar.

- Posibilidad de determinacion de concentraciones de hasta partes por billon

(ppb) del elemento.

- Relativa rapidez y sencillez de manejo.

La espectroscopia de absorcion atémica precisa como su hombre indica, de
una atomizacion de la muestra o dicho de otra manera, de reducir la muestra
al estado atémico, para tras una excitacion provocada por una lampara de
catodo hueco fabricada con el elemento de interés, leer la absorcion
producida por los &tomos a la longitud de onda caracteristica del elemento.

Por tanto, esta técnica precisa de sistemas capaces de pasar la muestra al

estado atémico: son los atomizadores o sistemas de atomizacion.
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Todo proceso de atomizacion, implica una serie de pasos que pueden
resumirse a partir de la muestra liquida, segun el esquema de la figura 1

En todo este proceso es fundamental conseguir la mejor atomizacion de la
muestra en orden a aumentar la sensibilidad del andlisis.

Los sistemas de produccion de vapor atdbmico son principalmente cuatro:

— Atomizacién por llama

— Atomizacion por horno de grafito

— Atomizacion por generacion de hidruros

— Atomizacion por vapor frio.

Disolucion del
analito

l Nebulizacion

Aerosol

Desolvatacion

Aerosol sélido/gas

l Volatilizacién

< [ A —>
Moléculas > Moléculas hv Molecular
. ayritadas
Disociacion
(Reversible)
Atomos hv Atémico
excitados
lonizacién
(Reversible)
lones p| lones excitados |——p hv I6nico
atémicos

Figura N° 4. Esquema de procesos que ocurren durante la atomizacion
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1 Tipo de estudio

Este trabajo se basé en un Estudio Experimental y Exploratorio, ya que se
realizaron una serie de anadlisis en el Laboratorio para la recoleccion de
resultados. Ademas constituye una investigacion preliminar, sobre todo en el

area de téxicos a nivel doméstico que se realiza en el pais.

4.2 Investigacion Bibliografica

Se efectud la revisiones bibliograficas sobre el tema en libros, tesis, revistas,
manuales, paginas web, etc., en la Biblioteca de la Facultad de Quimica y
Farmacia de la Universidad de El Salvador; Biblioteca Central de la Universidad
de El Salvador y ademas consultas en el Laboratorio del Instituto de Medicina
Legal, Policia Nacional Civil (PNC), Ministerio de Salud Publica y Asistencia

Social, asi como en sitios de Internet.

4.3 Investigacién de campo

4.3.1 Universo
Esta constituido por los utensilios para cocinar de aluminio que existen en el
pais, el cual comprende una variedad como: ollas, arroceras, sartenes,

cucharones, moldes, vasos. Las marcas comercializadas en El Salvador son 3:
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e ALSASA (Aluminios de ElI Salvador)
e ALCAM (Aluminios Centroamericanos)

e ALLINTER (Aluminios Internacionales).

4.3.2 Muestra
Para el estudio se seleccionaron como muestra los utensilios que tienen mayor
tiempo de contacto con los alimentos: ollas y sartenes. Estas corresponden a

dos marcas ampliamente comercializadas en El Salvador: ALSASA y ALCAM.

Las variables que se tomaron en cuenta para el estudio son: tiempo de uso y

tiempo de coccidn.

El tiempo de uso se determind en 2 partes:

a) Muestras inmediatamente después de comprarse (nuevas)

b) Muestras con cierto tiempo de uso. Para encontrar este dato se tomo de
base el nimero de lote grabado en el material, determinando asi el afio de
fabricacién, como lo muestra cuadro N° 1; tomando en cuenta que este tipo

de codificacién corresponde al afio 2005.
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Cuadro N° 1. Especificaciones de Muestras: Ollas y Sartenes utilizadas
para lainvestigacion.

UTENSILIO MARCA TIEMPO DE USO N° LOTE
Olla ALCAM 0 meses 05-05
UTENSILIO MARCA TIEMPO DE USO N° LOTE
Olla ALCAM 36 meses 03-01
Olla ALSASA 0 meses 04 — 05
Olla ALSASA 36 meses 07 —02
Sartén ALCAM 0 meses 05-05
Sartén ALCAM 240 meses 12-85
Sartén ALSASA 0 meses 06 — 05
Sartén ALSASA 240 meses 02 -85

El tiempo de coccién se obtuvo simulando las condiciones a las cuales cocinan
las amas de casa, utilizando como medio de coccion agua potable para ollas y
aceite vegetal para sartenes, definiendo los siguientes parametros
- OLLAS, emplean mayor tiempo de coccién. De los cuales se tomaron 3
tiempos: 30, 60 y 120 minutos.
- SARTENES, emplean menor tiempo de coccion. De los cuales se tomaron 3

tiempos: 5, 10 y 15 minutos
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Los tiempos de coccidn utilizados se tomaron por las razones siguientes:

OLLAS:

a) 30 minutos: constituye el tiempo de coccion de verduras como: yuca, papas,
guisquil, entre otros.

b) 60 minutos: representa la coccion de algunas sopas conteniendo verduras,
carnes rojas o blancas.

c) 120 minutos: tiempo promedio requerido para cocinar sopas de granos
como: frijoles.

SARTENES:

a) 5 minutos: tiempo utilizado para realizar frituras de alimentos que no
requieren excesiva coccion. Por ejemplo: huevos, platanos, etc.

b) 10 minutos: para la coccion de algunos alimentos como porciones de carnes
blancas o rojas; asi como recalentar alimentos previamente cocinados.

c) 15 minutos: para cocinar alimentos en fritura que requieren mayor tiempo de

coccion. Ejemplo: Papas fritas.

Todos los extractos se obtuvieron por duplicado utilizando 2 marcas de ollas y

sartenes, para 2 tiempos de uso diferentes y variando 3 tiempos de coccion.



Tabla N° 1. Niumero de Extractos obtenidos de los 2 tipos de muestras:
Ollas y Sartenes

* La muestra utilizada como blanco es una olla de vidrio.

Tiempo de | Tiempos de NUmero de Total de
Muestra Marcas - .
uso coccioén extracciones Extractos
Ollas 2 3 2 24
Sartenes 2 3 2 24
Blanco* - - - 2 2
Total 50
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4.3.3 Definiciones

— Muestras: Ollas y sartenes de aluminio seleccionadas para llevar a cabo el
estudio.

— Extractos: Medios (agua y aceite) tratados en las muestras, bajo las
condiciones establecidas

Los extractos se clasificaran segun la etapa del tratamiento en:

Extracto acuoso: es el agua resultante luego de ser sometida a las

condiciones establecidas para las muestras de ollas de aluminio

— Extracto sélido, polvo impalpable obtenido después de ser tratado el extracto
acuoso por los métodos de evaporacion a sequedad.

— Extracto oleoso, concentrado obtenido después del tratamiento del aceite en
las sartenes de aluminio, bajo las condiciones establecidas.

— Extracto digestado, liquido libre de componentes organicos obtenido del

tratamiento del extracto oleoso mediante Digestién por Microondas.
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4.4  Investigacion Experimental.

4.4.1 Obtencion de Extractos

Ver Material y equipo utilizado en Anexo 2

4.4.1.1 Técnica para la obtencion de extractos acuosos de las muestras

de ollas (Metodologia l)

[ —

. Depositar 1 L de agua potable en una olla, colocar en la hornilla de una

cocina.

2. Encender la hornilla a fuego medio (intensidad media de la llama)

3. Colocar la tapa en la olla y esperar hasta que el agua presente las primeras
burbujas de ebullicion. Este es el parametro de tiempo “cero” de coccién
para iniciar el conteo de los 30 minutos.

4. Luego de transcurridos 10 minutos: quitar la tapa de la olla y agitar con una
cuchara de madera durante 30 segundos.

5. Realizar el paso anterior cada 10 minutos, hasta cumplirse los 30 minutos

6. Una vez finalizado el tiempo de coccion apagar la hornilla de la cocina y
dejar enfriar por 20 minutos

7. Transferir a un beaker de 600mL el extracto acuoso obtenido
(aproximadamente 500 mL).

Nota: Este procedimiento se repitio para cada una de las muestras y los otros

tiempos de coccion, para los extractos obtenidos a 120 minutos se usaron 2

Litros de agua potable.
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— Tratamiento del Extracto Acuoso por el Método de Evaporacion para
obtener el Extracto Saolido.

1. Concentrar el extracto acuoso a un volumen aproximado de 5 mL en hot
plate.

2. Evaporar los 5 mL de extracto acuoso en una capsula de porcelana
“previamente tarada” en estufa a 120 °C por 30 minutos.

3. Colocar en desecador, aproximadamente por 20 minutos.

4. Pesar la capsula de porcelana para obtener el peso del extracto solido

5. Transferir el extracto sélido a un frasco de vidrio &mbar de 10 g.

6. Almacenar en un desecador de Silica Gel.

Nota: Este procedimiento se repitido para cada una de las muestras y los otros

tiempos de coccion.

4.4.1.2 Técnica para la obtencion de extractos oleosos de las muestras
de sartenes
1. Depositar 50 mL de aceite vegetal en una sartén, colocar en la hornilla de
una cocina
2. Encender la hornilla a fuego medio (intensidad media de la llama) y calentar
por 5 minutos.
3. Transcurridos 2 minutos agitar con una cuchara de madera por 15

segundos.
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Realizar el paso anterior cada 2 minutos, hasta cumplirse los 5 minutos

Una vez finalizado el tiempo de coccion apagar la hornilla de la cocina y
dejar enfriar por 10 minutos

Transferir a un frasco ambar de 120 mL el extracto oleoso obtenido. De ser
necesario arrastrar los residuos adheridos en paredes y fondo de la muestra

con la cuchara de madera.

Nota: Este procedimiento se repitio para cada una de las muestras y los otros

tiempos de coccidn, utilizando el mismo volumen de aceite vegetal.

Tratamiento del Extracto Oleoso por Medio del Método de Digestion por

Microonda para Obtener el Extrato Digestado.

ETAPA I. Preparacion inicial (15

1.

2.

3.

Pesar 0.2 g de extracto oleoso en un beaker de 10 mL y transferir a un vaso
de teflén (Ver Anexo 3)

Medir 5 mL de HNO3 concentrado en una probeta de 10 mL

Arrastrar los residuos del extracto oleoso que se encuentran en el beaker de
10 mL con aproximadamente 2 mL de HNO3 concentrado y lavar los restos
de extracto oleoso que se adhiera al vaso. Posteriormente agregar el resto
de HNO3 concentrado hasta agregar completamente los 5 mL.

Colocar el disco de seguridad en el vaso de teflon y asegurarse que un solo

disco esta en dicho lugar y cerrar el vaso. (ver Anexo 3)
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5. Repetir este procedimiento para los 4 vasos de teflon restantes, para
obtener 5 extractos digestados (Ver Anexo 3)

6. Elaborar un blanco que contenga: 5 mL de HNO3; concentrado y 3 mL de
Agua Destilada (sexto vaso de teflon del equipo)

NOTA: Los vasos de teflon deben disponerse en su base, de manera

intercalada, para equilibrar el peso y presiones generadas dentro del sistema de

Digestion por Microondas.

ETAPA 1l. Especificaciones para programar el equipo y obtencion final.

7. Programar el Sistema de Digestiéon de Microonda a la presion seleccionada,
con los criterios definidos en el equipo, lo cual se muestra en tabla N° 2

8. Verificar que hay conexion Harward — Equipo. (Ver Anexo 3)

9. Calibrar el equipo a Presién ambiente como minima y una presiéon maxima
de 200 psi a una temperatura maxima de 200 °C.

10. Elegir el método, de acuerdo al tipo de muestra. En caso de aceite vegetal el
método de eleccion es el denominado: vegoill

11.Se nombra el reporte, en nuestro caso: AMS0045 OIL2

12. Activar el equipo

13.Pasado el tiempo de digestion dejar enfriar por 1hora

14. Abrir el vaso de teflon para disminuir la temperatura

15. Se obtiene el extracto digestado
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Nota: Este procedimiento se repitié para cada una de los extractos oleosos

obtenidos.

Tabla N° 2. Fases del proceso de Digestién y sus parametros de presiony

tiempo (s)

Fase Presion (psi) Tiempo (min)
1 20 10:00

2 40 6:00

3 60 2:00

4 80 2:00

5 100 2:00

6 120 2:00

7 140 2:00

8 160 3:00

Nota: Los tiempos a usar en cada fase, de acuerdo a las presiones, fueron
seleccionadas de acuerdo a experiencia del profesional competente en el
manejo del equipo.

En el Anexo N° 4 se muestra las tabla que indica el método propuesto por el
fabricante del equipo, el cual comprende 47 minutos en total y en el Anexo N° 5
se muestra la tabla con el método que ha desarrollado el profesional experto en
el manejo del equipo, este comprende un tiempo total de 29 minutos. El experto
ha comprobado que aunque se reduzca el tiempo de corrida maximo del
tratamiento por microondas, la digestion se lleva a cabo completa y
satisfactoriamente, aunado a que se disminuye el riesgo de sobrecalentamiento

del equipo o de alcanzar presiones excesivamente altas.
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4.4.2 IDENTIFICACION DE LOS EXTRACTOS

A fin de facilitar el manejo de los extractos obtenidos de cada muestra Y
considerando cada una de las variables de la investigacion, se disefio una
codificacién que consta de 4 partes:

Parte I: Consiste en las iniciales de la marca de la muestra

Parte Il: Letra que designa el tiempo de uso de la muestra de forma cualitativa
Parte Ill: Tiempo de coccion del extracto

Parte IV: Letra E que representa “el extracto” y el nUmero de extraccion 1y 2,

ya que cada extracto se obtendra por duplicado.

Ejemplo: ALS-N120E1 (Extracto obtenido de olla ALSASA nueva a un tiempo
de coccién de 120 minutos como extracto 1) y ALS-N120E2 (Extracto obtenido

de la olla nueva a un tiempo de coccioén de 120 minutos como extracto 2)

(G
Marca de utensilio:
ALS: ALSASA Ne de extracto
ALC: ALCAM Tiempo de
coccion
4

Tiempo de uso:
N: Nueva
U: Usada
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4.4.3 PRUEBAS CUALITATIVAS PARA IDENTIFICACION DE ALUMINIO Y

PLOMO EN EXTRACTOS ACUOSOS Y OLEOSOS.

En el caso de las ollas se usara el extracto solido y para las sartenes el extracto
digestado. Ademas cada prueba se realizard con un blanco de agua destilada,

estandar de aluminio de 1000 ppm y agua de estuario para metales en traza.

4.43.1 Pruebas deidentificaciéon de Aluminio (s)

4.4.3.1.1 REACCION CON SOLUCION REACTIVO DE AMONIACO

- Extracto Sdlido. Muestras: Ollas de aluminio

1. Pesar 20 mg de extracto solido y colocarlo en un tubo de ensayo.

2. Agregar 5 mL de agua destilada y agitar

3. Agregar 10 gotas de Solucién Reactivo de amoniaco

4. Si se forma un precipitado blanco gelatinoso, se presume la presencia de
aluminio en el extracto solido

5. Sobre el precipitado gelatinoso formado, agregar Hidroxido de Amonio, si se
solubiliza, confirma la presencia de Aluminio.

- Extracto Digestado. Muestras: Sartenes de aluminio

1. Medir 2 mL de extracto digestado Yy colocarlo en un tubo de ensayo.

2. Agregar 5 mL de agua destilada y agitar

3. Agregar 10 gotas de Solucion Reactivo de amoniaco

4. Si se forma un precipitado blanco gelatinoso, se presume la presencia de

aluminio en el extracto digestado
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Sobre el precipitado gelatinoso formado, agregar Hidroxido de Amonio, si se

solubiliza, confirma la presencia de Aluminio.

4.4.3.1.2 REACCION CON SOLUCION REACTIVO DE HIDROXIDO DE

SODIO

- Extracto Sélido. Muestras: Ollas de aluminio

1.

2.

Pesar 20 mg de extracto solido y colocarlo en un tubo de ensayo

Agregar 5 mL de agua destilada y agitar

Luego Agregar 10 gotas de Solucion Reactivo de Hidroxido de Sodio

Si se forma un precipitado blanco gelatinoso, se presume la presencia de
aluminio en el extracto solido.

Agregar sobre el precipitado blanco gelatinoso un exceso de Solucion
Reactivo de Hidroxido de Sodio, si se solubiliza, confirma la presencia de

Aluminio.

- Extracto Digestado. Muestras: Sartenes de aluminio

1.

2.

Medir 2 mL de extracto sélido y colocarlo en un tubo de ensayo

Agregar 5 mL de agua destilada y agitar

Luego Agregar 10 gotas de Solucion Reactivo de Hidroxido de Sodio

Si se forma un precipitado blanco gelatinoso, se presume la presencia de
aluminio en el extracto solido.

Agregar sobre el precipitado blanco gelatinoso un exceso de Solucion
Reactivo de Hidroxido de Sodio, si se solubiliza, confirma la presencia de

Aluminio.
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4.4.3.2 Pruebas de identificacién de Plomo (s)
En las pruebas preliminares para la identificacion de plomo se realizé un

tratamiento previo segun la siguiente marcha:

- Tratamiento para Extracto Sélido. Muestras: Ollas de aluminio

1. Colocar 0.2g de extracto solido en un tubo de ensayo

2. Agregar 10 mL de agua destilada y agitar

3. Acidificar hasta llegar a un pH entre 2-4 con acido nitrico al 30% v/v

4. A la solucion obtenida se le llamo “solucion A” la cual se utilizar4 para las

pruebas de identificacion de plomo.

- Tratamiento para Extracto Digestado. Muestras: Sartenes de aluminio

1. Colocar 10 mL de extracto digestado en un tubo de ensayo

2. Acidificar hasta llegar a un pH entre 2-4 con acido nitrico al 30% v/v

3. A la solucion obtenida se le llamo “soluciéon A” la cual se utilizara para las

pruebas de identificacion de plomo.

4.4.3.2.1 PRUEBA DE IDENTIFICACION CON CROMATO DE POTASIO

1. Tomar 2 mL de “solucién A” agregar Cromato de Potasio al 10 % p/v

2. Se forma un precipitado color Amarillo.

3. Evaluar la solubilidad del precipitado anterior con los reactivos siguientes:
Hidroxido de potasio al 10% v/v y Acido nitrico concentrado.

4. Si es soluble en ambos reactivos se detecta la presencia de plomo.
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4.4.3.2.2 PRUEBA DE IDENTIFICACION CON YODURO DE POTASIO

1. Tomar 2 mL de “solucion A” agregar Yoduro de Potasio al 10 % p/v

2. Se forma un precipitado color Amarillo Claro.

3. Si al calentarlo se vuelve anaranjado, indica la formacién de YODURO DE
PLOMO

4. Evaluar la solubilidad del precipitado anterior con los reactivos siguientes:
Hidréxido de potasio al 10% p/v y Acido Clorhidrico concentrado Caliente

5. Sies soluble en ambos reactivos se detecta la presencia de plomo.

Nota: Se utilizé como referencia: Estdndar de Aluminio de 1000 ppm y Agua de
Estuario para Metales en Traza conteniendo Plomo, para la identificacion de los
metales en estudio con las pruebas de precipitacion anteriores, siguiendo la

misma técnica. (ver Anexo 6y 7)

4.4.4 ANALISIS CUANTITATIVO DE ALUMINIO Y PLOMO MEDIANTE EL
METODO DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X POR REFLEXION
TOTAL @2

Ver material y equipo utilizado en Anexo 8

4.44.1 EXTRACTOS SOLIDOS.

1. En un cristal reflector (porta-muestras) colocar una fina capa de extracto
sélido y posteriormente colocarlo en el colector de muestras (Anexo 9)

2. Medir durante un tiempo de 300 a 600 segundos cada extracto

3. Evaluar los espectros medidos, para todas las lineas de interés, utilizando la

intensidad neta o area bajo la curva



56

4442 EXTRACTOS DIGESTADOS
a. Tratamiento de Extracto Digestado
1. Transferir el extracto digestado a un balon volumétrico de 25.0 mL
2. Agregar 25 uL de estandar interno de galio y llevar a volumen con agua
destilada

3. Se obtiene la solucion preparada de extracto digestado

b. Analisis de solucion preparada de extracto digestado

1. Enun cristal reflector (porta muestras) depositar 50 uL de cada solucién
preparada del extracto digestado.

2. Evaporar a sequedad la muestra en camara de vacio.

3. Colocar el cristal reflector en el equipo y medir durante un tiempo de 300 a
600 segundos cada muestra.

4. Evaluar los espectros medidos, para las lineas de aluminio y plomo, en
primer lugar el analisis cualitativo por la presencia de crestas visibles a las
energias correspondientes de los elementos evaluados (de acuerdo a la
tabla de Energias de Emision, ver Anexo 1) y si son detectados realizar una
curva de calibracion para luego cuantificar utilizando la intensidad neta o

area bajo la curva.
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4.45 METODOLOGIAS MODIFICADAS PARA LA OBTENCION DE

EXTRACTOS SOLIDOS

Debido a que en analisis por Fluorescencia de Rayos X por Reflexiéon Total no
se obtuvieron areas bajo la curva cuantificable para las lineas de emision de
aluminio y plomo, se realizaron varios cambios de metodologia para la
obtencion y tratamiento de extractos, especificamente en extractos acuosos,
con el fin de mejorar el resultado en los espectros. Es importante tomar en
cuenta que se partirh de la metodologia enunciada anteriormente como:
Técnica para la obtencion de extractos acuosos de las muestras de ollas, punto
4.4.1.1, la cual se denominara Metodologia 1. Las metodologias modificadas se

detallan a continuacion:

4451 METODOLOGIA 2
ADICION DE CLORURO DE SODIO (14
Debido a que la solubilidad de metales ligados al agua puede mejorarse por
aumento de salinidad se adiciona Cloruro de Sodio, ademéas por ser el
condimento mas utilizado para cocinar.

1. Colocar 1 L de agua potable en la olla.

2. Agregar una cucharadita de sal comun.

3. Agitar con una cuchara de madera, hasta disolver la sal.
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4. Encender la hornilla de la cocina a fuego medio (intensidad media de la
llama)

5. Colocar la tapa de la olla y esperar hasta que el agua presente las
primeras burbujas de ebullicion

6. Al iniciar la ebullicién es el tiempo “cero” para contar los 60 minutos.

7. Luego de transcurridos 10 minutos: quitar la tapa y agitar el agua con
una cuchara de madera, durante 30 segundos.

8. Realizar el paso anterior cada 10 minutos, hasta cumplirse los 60
minutos.

9. Una vez se cumple el tiempo estipulado, apagar la hornilla de la cocina

10. Dejar enfriar durante 2 minutos.

11.Agregar el volumen restante en un beaker de 600 mL

12.Continuar con el proceso de Tratamiento del Extracto Acuoso por el
Método de Evaporacion para Obtener el Extracto Sélido. Enunciado en

numeral 4.4.1.1.

Por la presencia de los elementos que componen la sal coman: Cloro (Cl),
Calcio (Ca) y Potasio (K), no se obtuvo una linea de emision para el aluminio
visible en el espectro de Fluorescencia de Rayos X por Reflexion Total (Ver
figura N° 10). Por lo que se realizo otra variacion en la metodologia de

extraccion en las ollas.
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4452 METODOLOGIA 3.

VARIACION DE pH @

Debido a que la solubilidad de metales ligados al agua puede mejorarse
también con cambios de pH, se realizo la adicién de acido fosforico al 85% para

lograr un pH debajo de 3, medio idéneo para la extraccion de metales.

1. Al volumen obtenido del extracto acuoso, utilizando la metodologia descrita
en 4.4.1.1, (aproximadamente: 300 mL) se adicion6 0.1 mL de acido
fosforico al 85% grado HPLC, con la cual se llevo a pH de 2.75.

2. Continuar con el proceso de Tratamiento del Extracto Acuoso por el Método
de Evaporacién para obtener el Extracto Sélido. Enunciado en numeral

4.4.1.1.

Debido a la elevacion que sufre la linea base del espectro al adicionar un

acidulante, no se pudo determinar lineas de emision definidas para el aluminio

(ver figura N° 11). Por esta razén se procedio a efectuar otra modificacion en la

técnica de extraccion.

4453 METODOLOGIA 4.
SEPARACION DE ALUMINIO POR FACTOR ION COMUN (14)
Para eliminar las interferencias de otros elementos que estan presentes en los

extractos y que generan una mayor energia de emision, se decide utilizar el
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método de separacion por factor ion comuan. ElI Aluminio por su caracter
anfotero el pH al que puede precipitarse de forma completa es de 3, por lo que
primero se le afiade acido clorhidrico diluido para solubilizar los elementos
metalicos y se filtra para realizar la primera separacion y luego se hace
precipitar con amoniaco diluido obteniéndose un sélido correspondiente a
aluminio.

1. Colocar 200 mg de extracto solido en un beaker de 250 mL

2. Adicionar 35mL de agua destilada y agitar

3. Agregar 10mL de HCl al 10%

4. Ebullir por 3 minutos

5. Agregar 15mL de agua destilada

6. Filtrar con papel filtro de por grueso

7. Adicionar 5mL de amoniaco 6N

8. Ebullir por 3 minutos

9. Filtrar con papel filtro de poro grueso

10.Colocar el sélido obtenido en el filtro en una cépsula de porcelana

previamente tarada y secar en estufa a 120 °C por 30 minutos.

11.Colocar en desecador, aproximadamente por 20 minutos.

12.Pesar la capsula de porcelana para obtener el peso del extracto sélido

13. Transferir el extracto solido a un frasco de vidrio ambar de 10 g.

14. Almacenar en un desecador con Silica Gel.
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Debido a que no se mostré ninguna mejora en los resultados del espectro

correspondiente a este extracto (ver figura N° 12). Se procedid a efectuar otra

modificacién en la técnica de extraccion.

4454 METODOLOGIA 5.
PRECIPITACION DEL ALUMINIO MEDIANTE SOLUCION REACTIVO DE
HIDROXIDO DE SODIO )
Para eliminar las interferencias de otros elementos que estan presentes en los
extractos, se realizé la adicion de hidroxido de sodio, simulando la prueba de
identificacion utilizada para el aluminio, ya que esta es selectiva para dicho
metal.

1. Pesar 20 mg de extracto y colocarlo en un tubo de ensayo

2. Agregar 5mL de agua destilada

3. Agregar 10 gotas de solucion reactivo de Hidroxido de Sodio

4. Si se forma un precipitado blanco gelatinoso, es indicador de la

presencia de aluminio.

5. Decantar el liquido y utilizar el precipitado para las lecturas.

Debido a que no se mostré ninguna mejora en los resultados del espectro

correspondiente a este extracto, aun utilizando el precipitado gelatinoso se

procedio a efectuar otra modificacion en la técnica de extraccion. (Ver figura N°

13).
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4455 METODOLOGIA 6.

TRATAMIENTO CON VINAGRE (Acido acético al 6%) (14)

Debido a que la solubilidad de metales ligados al agua puede mejorarse

también con cambios de pH, se realizo la adicién de vinagre para lograr

disminuir el pH, medio idéneo para la extraccion de metales. Se seleccioné este

acido por ser de uso doméstico.

8.

9.

Colocar 1 L de agua potable en la olla.

Encender la hornilla de la cocina a fuego medio (intensidad media de la
llama)

Colocar la tapa de la olla y esperar hasta que el agua presente las primeras
burbujas de ebullicion (estar pendiente levantando la tapa)

Agregar 1 gota de vinagre.

Al iniciar la ebullicién es el tiempo “cero” para contar los 60 minutos.

Luego de transcurridos 10 minutos: quitar la tapa y agitar el agua con una
cuchara de madera, durante 30 segundos.

Realizar el paso anterior cada 10 minutos, hasta cumplirse los 60 minutos.
Una vez se cumple el tiempo estipulado, apagar la hornilla de la cocina.

Dejar enfriar durante 2 minutos.

10. Transferir el volumen restante en un beaker de 600 mL pH resultante: 8.33
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11.Continuar con el proceso de Tratamiento del Extracto Acuoso por el Método
de Evaporaciéon para obtener el Extracto Solido. Enunciado en numeral

4.4.1.1.

A pesar de que se observOd una pequefia cresta para el aluminio, esta es

disipada por la alta concentracién de Cloro (Cl) y Potasio (K) presentes en el

extracto, imposibilitando la generacién de una carga neta cuantificable (ver

figura N° 14). Por esta razén se procedié a efectuar otra modificacion en la

técnica de extraccion.

4456 METODOLOGIA 7
TRATAMIENTO CON VARIACION DE pH Y UNION DE DOS EXTRATOS
Por la pequefa cresta observada con la metodologia anterior se buscé duplicar
la cantidad de extracto y realizar la variacion de pH a la vez, con el objetivo de
tener una carga neta cuantificable.

1. Colocar 1 L de agua del grifo en la olla.

2. Encender la hornilla de la cocina a fuego medio (intensidad media de la

llama)
3. Colocar al tapa de la olla y esperar hasta que el agua presente las

primeras burbujas de ebullicion (estar pendiente levantando la tapa)
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Agregar la cantidad de extracto sélido similar (de olla ALSASA usada de
60 minutos, codigo: ALS-U60E1)

Al iniciar la ebullicién es el tiempo “cero” para contar los 60 minutos.
Luego de transcurridos 10 minutos: quitar la tapa y agitar el agua con
una cuchara de madera, durante 30 segundos.

Realizar el paso anterior cada 10 minutos, hasta cumplirse los 60
minutos.

Una vez se cumple el tiempo estipulado, apagar la hornilla de la cocina.

Dejar enfriar durante 2 minutos.

10.Agregar el volumen restante en un beaker de 600 mL o en frasco de

vidrio con tapa pléstica. pH resultante: 8.56

11.El volumen obtenido aproximadamente: 200 mL, se adicion6 dos gotas

(0.1 mL) de acido acético, con la cual se llevo a pH de 2.95.

12.Continuar con el proceso de Tratamiento del Extracto Acuoso por el

Método De Evaporaciéon para obtener el Extracto Sélido. Enunciado en

numeral 4.4.1.1.

No se observd ninguna mejora con esta metodologia, ya que la cresta para el

aluminio se disipa por la alta concentracion de Cloro (Cl), Potasio (K) y Calcio

presentes en el extracto, imposibilitando la generacion de una carga neta

cuantificable (ver figura N° 15). Por esta razon se procedié a efectuar otra

modificacion en la técnica de extraccion.
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4.4.6 ANALISIS CUANTITATIVO DE ALUMINIO POR EL METODO
ALTERNO DE ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

Ver material y equipo utilizado en Anexo 10

4.46.1 Preparacion de Curva de Calibracién
Del estandar de Aluminio usado se preparo una soluciébn Patron a una
concentracion de 100 ppm de Al de la cual se tomaron alicuotas para la

elaboracién de la curva de calibracion.

Se prepararon estandares de aluminio de las concentraciones siguientes:
Estandar 1: 5.0 ppm

Estandar 2: 10.0 ppm

Estandar 3: 15.0 ppm

Estandar 4: 20.0 ppm

Estandar 5: 25.0 ppm

La técnica de preparacion se encuentra descrita en el Anexo 11.

4.4.6.2 Preparacion de Extractos Soélidos para anélisis

1. Pesar 0.1 g de extracto sdlido.

2. Colocar el extracto sélido pesado en un baldn volumétrico &mbar de 100 mL.
3. Medir 5.0 mL de HNO3 concentrado tomado en una probeta.

4. Agregar el volumen de HNOj3 concentrado al balon volumétrico

5. Agitar por 5 minutos.



6. Llevar a volumen de 100 mL con HCI al 10%

7. Mantener en agitacion mecénica por 10 minutos.

8. Filtrar la muestra con papel filtro whatman N° 42

9. Elfiltrado claro se utilizo para efectuar las lecturas en el equipo.

Nota: todas las muestras sélidas se trabajaron de la forma antes descrita.

4.4.6.3 Lecturas por Espectrofotometria de Absorcion Atémica para la
determinacion de aluminio en extractos soélidos )

1. Encender el equipo y se programo con todos los parametros de andlisis
colocandose la longitud de la LAmpara. (Ver Anexo 12)

2. Encender el compresor a 100 psi

3. Abrir la valvula del cilindro de acetileno para posteriormente purgar el
equipo.

4. Purgar el equipo

5. Activar la llama de Acetileno — Aire

6. Regular el tamafio de la llama.

7. Se succiono el Blanco (HCI 10%) con el nebulizador.

8. Calibrar con los estdndares de menor a mayor concentracion, verificando
las lecturas de cada uno de los estandares

9. Proceder a leer las muestras

10. Entre muestra y muestra se realizo lecturas del blanco

11.Finalmente se realizo la impresion de los resultados

66



V. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS
5.1 RESULTADOS DE OLLAS DE ALUMINIO
5.1.1 OBTENCION DE EXTRACTOS SOLIDOS
Como resultado de la coccion de agua potable en las muestras de ollas de
aluminio, simulando tiempos de exposicién de los alimentos y tiempos de uso
de los utensilios, se obtuvieron los extractos sélidos por duplicado para cada

muestra.

Cuadro N° 2. Resumen de muestras utilizadas y criterios para la seleccion
de los tiempos de coccidn

Tiempos de coccion alos que Criterios de seleccion del

Muestras . . .
se obtuvieron los extractos tiempo de coccidn

Constituye el tiempo de

30 minutos s
coccion de verduras

Olla ALCAM Nueva

Representa la coccién de

Olla ALCAM Usada . algunas sopas conteniendo
60 minutos .
verduras, carnes rojas o
Olla ALSASA Nueva blancas
Olla ALSASA Usada Tiempo promedio

requerido para cocinar
sopas de granos como:
frijoles

120 minutos

En el cuadro anterior se definen las condiciones de las muestras de ollas de

aluminio utilizadas para la obtencion de los extractos solidos
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Cuadro N° 3. Resumen Explicativo de la obtencidon de extractos acuosos y
solidos de las muestras de ollas de aluminio.

Muestra

Medio de
extraccion

Primer
extracto
obtenido

Tratamiento

Resultado del
Tratamiento

Criterios para
efectuar el
tratamiento del
primer extracto

Ollas

Agua
Potable

Extracto
AcCu0Sso

Evaporacion

Extracto
Solido*

Por medio del
método de
Fluorescencia de
Rayos X por
Reflexion Total es
necesario poseer la
muestra en estado
solido.

En el cuadro anterior se resume la forma general en que se obtuvieron los 24

extractos solidos y el blanco correspondiente (*)

Cuadro N° 4. Listado de Coddigos

obtenidos de Ollas de Aluminio

y pesos de los Extractos Sodlidos

_ Cédigo del Volumt_ar_1 de Agua Pgsp de extracto
Correlativo utilizado sélido obtenido
Extracto
(L) (9)

1 ALS-N30E1 1 0.3176
2 ALS-N30E2 1 0.3607
3 ALS-U30E1 1 0.3763
4 ALS-U30E2 1 0.3692
5 ALS-N60E1 1 0.3248
6 ALS-NG60OE2 1 0.3363
7 ALS-UG0E1 1 0.3809
8 ALS-UG0OE2 1 0.3695
9 ALS-N120E1 2 0.7053
10 ALS-N120E2 2 0.7813
11 ALS-U120E1 2 0.6481
12 ALS-U120E2 2 0.6321
13 ALC-N30E1 1 0.4620
14 ALC-N30E2 1 0.3009
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Cuadro N° 4. Continuacion...

_ Cédigo del Volumgn de Agua Pgsp de extracto
Correlativo utilizado sélido obtenido
Extracto
L) 9)

15 ALC-U30E1 1 0.4543
16 ALC-U30E2 1 0.4145
17 ALC-N60E1 1 0.3598
18 ALC-N60OE2 1 0.3412
19 ALC-U60E1 1 0.3763
20 ALC-UB0E2 1 0.4015
21 ALC-N120E1 2 0.7165
22 ALC-N120E2 2 0.7927
23 ALC-U120E1 2 0.6523
24 ALC-U120E2 2 0.7670
25 Blanco 1 0.2560

En el cuadro N° 4 se presentan los 24 extractos solidos obtenidos y su
correspondiente blanco, 12 extractos corresponden a la marca ALSASA (ALS) y
12 que corresponden a la marca ALCAM (ALC), cuyas iniciales estan
representadas en el codigo, asi como se indican los tiempos de uso (Nueva: N,
Usada: U) y los tiempos de coccion (30, 60 y 120 minutos)

Los resultados del peso de los extractos solidos de ollas de aluminio reflejan
que a medida que se aumenta el tiempo de coccidn, se obtiene mayor cantidad
de extracto solido, aunque también se debe considerar que se aumenta el
volumen del agua utilizada para la extraccion.

Al observar los pesos de los extractos solidos obtenidos de la marca ALSASA
para las ollas usadas, a los 30 minutos de coccién, experimentaron un leve
aumento en comparacion con las ollas nuevas. En los resultados de 60 minutos

de coccion se observa la misma tendencia de un leve aumento en los pesos de
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las ollas usadas en comparacion con las ollas nuevas. Para el tiempo de
coccion de 120 minutos el peso del extracto obtenido con olla nueva es mayor
al peso resultante de la olla usada.

En el caso de los pesos de los extractos sélidos obtenidos de la marca ALCAM
a los 30 minutos de coccion en las ollas usadas experimentaron un leve
aumento en comparacion con las ollas nuevas. En los resultados de 60 minutos
de coccion se observa la misma tendencia de un leve aumento en los pesos de
las ollas usadas en comparacion con las ollas nuevas. Para el tiempo de
coccion de 120 minutos el peso del extracto obtenido con olla nueva es mayor

al peso resultante de la olla usada.

Segun el analisis de datos, se mantuvo el mismo comportamiento para las dos

marcas en los diferentes tiempos de coccion.

Al comparar los resultados de las ollas marca ALSASA y ALCAM, se observa
que los pesos de los extracto sélidos de las ollas ALCAM poseen pesos

mayores con respecto a las ollas ALSASA.
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5.1.2 IDENTIFICACION DE ALUMINIO Y PLOMO EN EXTRACTOS
SOLIDOS

En el siguiente cuadro se reportan los resultados obtenidos de la identificacion,

con pruebas de precipitacion y coloracién, para determinar la presencia o

ausencia de aluminio y plomo en los extractos sélidos, en donde:

(+): Indica que la prueba es positiva a la precipitacion o coloracion esperada, lo

gue confirma la posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.

(-): Indica que la prueba es negativa a la precipitacion o coloracion esperada, lo

gue descarta la posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.

Cuadro N° 5. Resultados de las Pruebas de Identificacion de Aluminio y
Plomo en los Extractos Sélidos de Ollas de Aluminio

Cdédigo de Pruebas para Aluminio Pruebas para Plomo
Ne Muestra Prueba con S.R. | Pruebacon S.R. Prueba con Prueba con
de Amoniaco de Hidréxido de Cromato de Yoduro de
Sodio Potasio Potasio
1 ALS-N30E1 + + - -
2 ALS-N30E2 + + - -
3 ALS-U30E1 + + - -
4 ALS-U30E2 + + - -
5 ALS-NG60OE1 + + - -
6 ALS-N60OE2 + + - -
7 ALS-UG0OE1 + + - -
8 ALS-UGOE2 + + - -
9 ALS-N120E1 + + - -
10 | ALS-N120E2 + + - -
11 | ALS-U120E1 + + - -
12 | ALS-U120E2 + + - -
13 ALC-N30E1 + + - -
14 ALC-N30E2 + + - -
15 ALC-U30E1 + + - -
16 ALC-U30E2 + + - -
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Cédigo de Pruebas para Aluminio Pruebas para Plomo
N® Muestra Prueba con S.R. | Pruebacon S.R. Prueba con Prueba con
de Amoniaco de Hidréxido de Cromato de Yoduro de
Sodio Potasio Potasio
17 ALC-N60OE1 + + - -
18 ALC-N60E2 + + - -
19 ALC-U60E1 + + - -
20 ALC-U60E2 + + - -
21 | ALC-N120E1 + + - -
22 | ALC-N120E2 + + - -
23 | ALC-U120E1 + + - -
24 | ALC-U120E2 + + - -
25 Blanco - - - -
26 Esténdgr de + + i i
Aluminio
Agua de
27 Estuario para _ ) + +
Metales en
Traza

Las pruebas cualitativas detectaron la presencia de aluminio en todos los

extractos de las dos marcas de ollas ALSASA y ALCAM. Para el caso del plomo

todos los extractos resultaron negativos, lo cual indica la ausencia de dicho

metal.

Estas pruebas fueron realizadas llevando un blanco de agua destilada, un

estandar de agua de estuario para metales en traza que contenia Plomo, y una

solucion estandar de aluminio de 1000 ppm.
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5.1.3 ANALISIS POR EL METODO DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

POR REFLEXION TOTAL DE EXTRACTOS SOLIDOS

En el siguiente cuadro se reportan los resultados obtenidos en el andlisis por

Fluorescencia de Rayos X por Reflexion Total de los extractos soélidos para

determinar la presencia o ausencia de aluminio y plomo, en donde:

(+): Indica la presencia de una cresta visible en el espectro que confirma la

posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.

(-): Indica la ausencia de las crestas correspondientes a los metales en estudio

(aluminio o plomo) descartando la posible presencia en el extracto.

Cuadro N° 6. Resultados del analisis de Aluminio y Plomo en los Extractos
Solidos de Ollas de Aluminio

O Cadigo de N Ne de figura
Aluminio Plomo :

Muestra correspondiente

1 ALS-N30E1 - - Figura N° 5

2 ALS-N60E1 - - Figura N° 6

3 ALS-N120E2 - - Figura N° 7

4 ALC-N120E2 - - Figura N° 8

5 Estand_ar_ de + - Figura N° 9
Aluminio

En el cuadro anterior se encuentra la referencia de cada extracto sélido

obtenido con la metodologia 1 y el respectivo espectro que representa

graficamente los resultados obtenidos
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F/HM
err=27.61% PWTM

= 0.16 Net
=0.28 Bkgnd =194

=186 MDA = 2.17126

Lin Metodologia OLLAS ALS-N30E1 Preset-L
— 300.000
2.0k stopped
1.6K True Time
: 341.081
1.6K Live Time
: 300.000
1.4K %2D?33ad
1.9% Grnszsﬂl:nunt
™ Countsfsec
1.0K
1.7371 300418
800 213 Start Time
l Marf2 7/2006
. 4:31:18PM
G600 o ol o U ) |
" o T | Stop Time
4001 ot T Marf2 7{2006
4:36:59PM
200 | User ID
Irp
0.0 |0.05816 keY 30.19
ROI & 3 Centroid = 1.73Gross =213  Activity = 6.22667 £ 27.61 % cps

Figura N° 5. Espectro de extracto sélido codigo: ALS-N30E1

En el espectro Unicamente se observa una minima linea de emisién para el

Silicio (Si), pero no se observan crestas visibles para los metales Aluminio y

Plomo.

Considerando que este espectro corresponde al menor tiempo de coccion, se

buscara evaluar con el siguiente tiempo seleccionado en la investigacion (60

minutos), para verificar si al aumentar el tiempo de contacto con la olla,

aumenta el desprendimiento de los metales hacia el agua.
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I File Edit Display Setup Collect ROl Analyze Yiew Help
Lin Metodologia OLLAS ALS-NGOE1 Preset-L
— J00.000
2.0K Stopped
—| True Time
1.8K 311.042
_| Live Time
1.6K 300.000
_| % Dead
1.4k 1.81
_ Gross Count
1.2K 180284
_ Countsfsec
1.04 300.473
| Start Time
aoo Marf2 712006
N 5:02:00PM
600 Stop Time
_|1.488 - Marf272006
400 | 7116 B : 5:07:11PM
_ l T T L User ID
200 AR T L — Irp
| A - 27
0.0 |n.05816 ke¥ 30.19
ROI#1 Centroid=1.488 Gross =1 Activity= 0.0467 +137.16% cps
FWHM =009 Net =7 MDA = 0.05861 Cps
err=137.16% Bkqnd = ?

Figura N° 6. Espectro de extracto sélido codigo: ALS-N60E1

Se encuentran identificados los espacios del espectro en el cual deberian estar
las lineas de emision de los metales en estudio:

Al, para el Aluminio, la cual es disipada por la presencia de otras sustancias en
el extracto, que generan crestas mas altas, disminuyendo asi la posibilidad de
observar la presencia de este metal.

Pb, para el plomo, que a pesar de la alta sensibilidad del método para la

identificacion de dicho metal, no presenta una cresta visible en el extracto.



77

Lin Metodologia OLLAS ALS-N120E1 PresetL
2 1K J00.000
: Stopped
— True Time
[ 352,292
— Live Time
1.6k 300.000
_| % Dead
=
_ Gross Count
_ Countsf{sec
1.0k : : 102.413
_ . - Start Time
800 L : Mar/30{2006
N R 4:17:07PM
600 o o _ Stop Time
| . : . 27| Mard30/2006
4001-52163 _ S| 4:22:59PM
B 181 " o - User D
0.0 |0.05816 keV 30.19
ROI # 3 Centroid =1.52 Gross = § Activity = 0.00667 + 92.11 % cps
P%WHM =0.16Net =8 MDA = 0.0217 Cps

err=92.11 %PWTHM = 0.08 Bkgnd =57

Figura N° 7. Espectro de extracto sélido, cédigo: ALS-N120E1

Se encuentra identificado en el espectro el punto donde deberia estar la linea
de emision de Aluminio (Al). Tomando en cuenta que el extracto pertenece al
mayor tiempo de contacto del agua con la olla, no se logra obtener un area que

genera una carga neta cuantificable para los metales en estudio.
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File Edit Display Setup Collect BOl Analyze Yiew Help
Log Metodologia OLLAS ALC-H120E2 Preset-L

— 300.000

ks Stopped

True Time
314.162

| Live Time

UL 300.000

% Dead
o 14.84

— 1.h8886 Gross Count

1.0 18 s T =l

' e N ' Countsfsec

30.41
Start Time

100 ; = Mar!30f2006
! 5:03:20PM
Stop Time
| e Mar!3042006
10. 5.08:34PM
User ID
Irp

1.0 [0.05816 ke¥ 3.811
ROI#1 Centroid =1.59 Gross =4 Activity =7 0.0067+155.61 % cps
FWHM =0.03Net =? MDA = 0.02861 Cps
err=155.61 % Bkgnd =1

Figura N° 8. Espectro de extracto solido, cédigo: ALC-N120E2

Para este caso se muestra el espectro en escala logaritmica, buscando mejorar
la visibilidad de una posible cresta para el Aluminio (Al). Ademas se buscé
disminuir el rango visible del nivel de energias de emision (limite superior 3.811
keV) con el fin de restringir las crestas visibles de otros elementos presentes en
el extracto, que puedan disipar la cresta del aluminio. Aunque se logré observar

una pequenfa cresta, esta no generd una carga neta detectable por el equipo.
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Preset-L
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10. |

Bxpectro obtemido & partir de estandar liquide de aluminio de 188 ppm

Pe
I -' : .-.. \ )
C 1b2998 R
1.2
keV
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Stopped

True Time
940.267

Live Time
939.737

% Dead
0.06

Gross Count
7297

Countsf{sec
7.76494

Start Time
Jun{Gf2006
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Stop Time
Jun/6/2006
8:16:07AM

1.0

0.05816

7.579

User ID
Irp

ROI & 4

err=170.64%

Centroid = 1.54 Gross = 54 Activity = ? 0.0122375 £ 170.84 % cps

Net =12MDA =
Bkgnd = 43

0.035157

cps

Figura N° 9. Espectro de Estandar de Aluminio de 1000 ppm
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Se observa una linea de emisién para el aluminio, lo cual confirma su presencia

en el analito. El area bajo la curva o carga neta con un valor de 12, no permite

que pueda ser calculada la concentracion del aluminio por el equipo.

Las crestas identificadas como: Ar, corresponde al Argon, componente del aire.

Fe, corresponde al Hierro utilizado como fuente de rayos X: isotopo Fe-55

Debido a que los resultados obtenidos por fluorescencia de rayos X por

Reflexion total no reflejaron la presencia de aluminio o plomo en los extractos,

se decidi6 cambiar algunas variables en el proceso de extraccion, siempre

cumpliendo con las circunstancias mas cercanas a la realidad en la cocina.
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El siguiente cuadro contiene de forma resumida las variaciones realizadas en la

metodologia inicial para la obtencion de extractos solidos de las ollas de

aluminio.

Cuadro N° 7. Extractos solidos resultantes por variacion de la metodologia
de extraccion.

Cddigo del
. extracto . L,
_C_o_dlgo obtenido bajo Peso del | Metodologia Modificacion
Muestra inicial de las Extracto utilizada en
extracto - . Metodologia
modificaciones
en metodologia
Adicion de
Olla ALSASA | ALS-N120E1 o
Nueva ALS-N120E2 ALS-N120E3 1.2321 N° 2 CIorur(_) de
Sodio
Variacion de
Olla ALSASA | ALS-U120E1 o
usada ALS-U120E2 ALS-U120E3 0.8195 N° 3 _ pH
Acidificando
Separacion
Olla ALCAM | ALC-N120E1 o S
Nueva ALC-N120E2 ALC-N120E3 0.6984 N° 4 por factgr ion
comun
Precipitacion
Olla ALSASA | ALS-UGOEL | 4 o )60E3 * NO 5 de aluminio
usada ALS-UG0E2
por NaOH
Tratamiento
Olla ALCAM ALC-U60E1 o o
usada ALC-UBOE?2 ALC-U60E3 0.6527 N° 6 con Apldo
Acético
Adicion de 2
Olla ALCAM | ALC-N60E1 o muestras y
nueva ALC-N60E2 ALC-N6OE3 0.9562 N°7 variacion de
pH

* El peso de esta muestra no fue tomado debido a que corresponde a un precipitado gelatinoso.

Se realizaron 6 metodologias distintas a la planteada inicialmente, buscando

obtener extractos bajo condiciones a las cuales cocinan las amas de casa y que

a la vez tuvieran la tendencia a mejorar la extraccion del aluminio y plomo de

las ollas.
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File Edit Display S5etup Collect BOl Analyze ¥iew Help

Log Metodologia N° 2 ALS-H120E3 Preset-L
— J00.000
Ui Stopped

True Time

392.991
€l 11.77349 = :
- 3582 ive Time

% Dead
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ROl # 3 Centroid =11.77 Gross = 51100 Activity=? 1.774+7b6.71 2% cps
PWHM = 0.03Net = bG32MWMDA = 2.23327 cps
err=76.71% Bkgnd = 20568

Figura N° 10. Espectro de extracto soélido con codigo ALS-N120E3

Se observan picos correspondientes a la sal comun, algunos minerales que son
componentes de la tierra: Silicio (Si), Estroncio (Sr) y Circonio (Zr), asi como
algunos elementos que se encuentran muy frecuentemente en el agua: Potasio
(K), Calcio (Ca), Cloro (Cl) y Bromo (Br). No se logran observar lineas de
emision de aluminio, debido a la gran concentracién de Cloro (CI) en el extracto,
la linea base del espectro se eleva de tal manera que hace imposible la

deteccién del aluminio.
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File Edit Display Setup Collect ROl Analyze Yiew Help
Log Metodologia N° 3 ALS-U120E3 PresetL
— Joo.000
UL Stopped
True Time
356.085
Live Time
10.K 300.000
% Dead
0.7h
_ - Gross Count
1.0k 159
Counts/sec
. St 19.56
N K Start Time
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4:51:24PM
Stop Time
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l . User ID
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1.00.05816 keV 15.11
ROI # 3 Centroid =1.51 Gross = 21 Activity = 7.52667 +96.01 % cps
PWHM =0.16Net = ?MDA = 2.17176 cps
err=96.01% FWTM =1.28 Bkand =2

Figura N° 11. Espectro de Extracto Sélido Codigo: ALS-U120E3

A pesar de que el medio idéneo de extraccion y analisis para el aluminio es

acido, no fue posible obtener carga neta cuantificable ni cresta visible. Ademas

se observa una elevacién de la linea base del espectro que distorsiona la

posible identificacion del aluminio y plomo.
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= 1.08738

3.775+18.35% cps

cps

Figura N° 12. Espectro de Extracto Sélido, codigo: ALC-N120E3

La mayoria de crestas visibles en el espectro representan la presencia de los

elementos: Calcio (Ca) proveniente del agua potable, Hierro (Fe) componente

de la fuente de excitacion (Fe-55), Niquel (Ni) componente de la tierra. El Plomo

(Pb) no muestra una carga neta cuantificable, a pesar de la alta sensibilidad del

método hacia dicho metal; indicando la ausencia de Plomo en el extracto.
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Figura N° 13. Espectro del Extracto Solido. Codigo: ALS-U60E3

En el espectro se identifica el espacio en el cual se encuentran las lineas de

emision que, debido al tratamiento con Hidroxido de sodio, se muestra la

presencia de otras impurezas, por lo cual no se logra definir bien la cresta para

el aluminio.
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Figura N° 14. Espectro de Extracto Solido Codigo: ALC-UG60E3

Se encuentran identificadas las lineas de emisiéon de Aluminio y Silice, los
cuales no son completamente visibles. El silice se logra identificar, ya que el

portamuestra o cristal reflector estd compuesto por dicho elemento.
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Figura N° 15. Espectro de Extracto Codigo: ALC-N60E3

No se obtuvo mejora en el espectro para la linea de emision para el aluminio, a
pesar que se incrementd la cantidad de agua y se le adicion6 otro extracto para

su obtencion.
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Andlisis de Resultados Generales para Extractos de Ollas de Aluminio

A pesar que se realizaron variaciones en la técnica de extraccion del extracto
acuoso en ollas, no se obtuvieron picos o lineas de emision con la carga neta
suficiente que permitieran cuantificar el elemento aluminio en dichos extractos.
Unicamente se logré identificar su presencia por los pequefios picos mostrados
en algunos espectros, los cuales pueden ser un resultado falso positivo, por la
poca definicion y el elevado porcentaje de error obtenido en las lecturas.
Ademas se logro comprobar que el plomo no esta presente en los extractos de
ollas de aluminio, aunque el método posee una alta sensibilidad para la

identificacion y cuantificacion de dicho metal.



88

5.2 RESULTADOS DE SARTENES DE ALUMINIO

5.2.1 OBTENCION DE EXTRACTOS OLEOSOS
Como resultado de la coccidn de aceite vegetal en las muestras de sartenes de
aluminio, simulando tiempos de exposicién de los alimentos y tiempos de uso
de los utensilios, se obtuvieron los extractos oleosos por duplicado para cada
muestra.

Cuadro N° 8. Resumen de muestras utilizadas y criterios para la seleccion
de los tiempos de coccion

Tiempos de coccion alos que Criterios de seleccion del

Muestras se obtuvieron los extractos tiempo de coccién
Tiempo utilizado para
Sartén ALCAM Nuevo 5 minutos realizar fr'|turas de allmen.t,os
gue requieren poca coccion
Sartén ALCAM Usada Para la coccién de algunos
10 minutos alimentos como porciones de
Sartén ALSASA Nueva carnes blancas o rojas
Sartén ALSASA Usada Para cocinar alimentos en
15 minutos fritura que requieren mayor

tiempo de coccion

En el cuadro anterior se definen las condiciones de las muestras de sartenes de

aluminio utilizadas para la obtencion de los extractos oleosos.
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Cuadro N° 9. Resumen Explicativo de la obtencidon de extractos oleosos y

digestados
Primer Criterios para
Medio de extracto . Resultado del efectuar el
Muestra . - Tratamiento : .
extraccién | obtenido Tratamiento tratamiento del
primer extracto
Por medio del método
de Fluorescencia de
Rayos X por Reflexion
Total es necesario
Sartenes Aceite Extracto Digestion por Extracto poseer el analito de tal
Vegetal Oleoso Microondas Digestado* forma que se le pueda
agregar estandar de
galio como parametro
de concentracion
conocida

En el cuadro anterior se resume la forma general en que se obtuvieron los 24

extractos solidos y el blanco correspondiente (*)

5.2.2

OLEOSOS

IDENTIFICACION DE ALUMINIO Y PLOMO EN EXTRACTOS

En el siguiente cuadro se reportan los resultados obtenidos de la identificacion,

con pruebas de precipitacion y coloracién, para determinar la presencia o

ausencia de aluminio y plomo en los extractos sélidos, en donde:

(+): Indica que la prueba es positiva a la precipitacién o coloracién esperada, lo

que confirma la posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.

(-): Indica que la prueba es negativa a la precipitacion o coloracion esperada, lo

gue descarta la posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.
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Cuadro N° 10. Resultados de las pruebas de identificacion de aluminio y
plomo en los extractos digestados de las sartenes de

aluminio

Cédigo de

Muestra

Pruebas para Aluminio

Pruebas para Plomo

Prueba con S.R.
de Amoniaco

Prueba con S.R.
de Hidréxido de
Sodio

Prueba con
Cromato de
Potasio

Prueba con
Yoduro de
Potasio

ALS-NO5E1

=+

ALS-NO5E2

ALS-UO5E1

ALS-UO5E2

ALS-N10E2

ALS-N10E1

ALS-U10E2

ALS-U10E1

ALS-N15E1

ALS-N15E2

ALS-U15E1

ALS-U15E2

ALC-NO5E1

ALC-NO5E2

ALC-UO5E1

ALC-UO5E2

ALC-N10E1

ALC-N10E2

ALC-U10E1

ALC-U10E2

ALC-N15E1

ALC-N15E2

ALC-U15E1

ALC-U15E2

A A A R R R R A R A R R A A A EA R A A

o o N S I B ol o A [T S I I I R T S B (S o I I S

Blanco

Estandar de
Aluminio

+

“+

Agua de Estuario
para metales en
traza
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Las pruebas cualitativas resultaron positivas para la presencia de aluminio en
todos los extractos digestados de las dos marcas ALSASA y ALCAM. Para el
caso del plomo no se detecta en todos los extractos resultaron negativos.

Estas pruebas fueron realizados llevando un blanco de aceite vegetal digestado
y una muestra de agua de estuario para metales en traza que contenia Plomo, y
otra muestra de estandar de aluminio de 1000 ppm, para los cuales son

representados los resultados en el cuadro anterior.
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5.2.3 ANALISIS POR EL METODO DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X
POR REFLEXION TOTAL DE EXTRACTOS DIGESTADOS

En el siguiente cuadro se reportan los resultados obtenidos en el andlisis por

Fluorescencia de Rayos X por Reflexién Total de los extractos digestados para

determinar la presencia o ausencia de aluminio y plomo, en donde:

(+): Indica la presencia de una cresta visible en el espectro que confirma la

posible presencia del metal (aluminio o plomo) en el extracto.

(-): Indica la ausencia de las crestas correspondientes a los metales en estudio

(aluminio o plomo) descartando la posible presencia en el extracto.

Cuadro N° 11. Resultados del andlisis de aluminio y plomo en los
extractos digestados de ollas de aluminio

o 3di
N Cddigo de Muestra Aluminio Plomo

ALS-N15E1 - -
ALS-U15E1 - -
ALC-U15E1 - -

Blanco - -

AW IN|PF

Después de obtener los resultados de las pruebas cualitativas se procedio a
realizar el andlisis cuali-cuantitativo por el Método de Fluorescencia de Rayos X
por Reflexion Total y se realizaron solamente 3 analisis, para los extractos que
se encuentran definidos en el cuadro N° 12. Se utiliz6 ademas estandares de
referencia de Agua de Estuario para metales en traza, que contiene 0.27 mg/L
de plomo, el cual resulté positivo dando una linea de emision caracteristica para

dicho metal.
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Se realizaron los analisis de 3 extractos digestados inicialmente y debido a que
no presentan lineas de emision con un area significativa para que pueda ser
cuantificada por el método de fluorescencia de rayos x por reflexion total para
los metales aluminio y plomo, no se continuaron efectuando los analisis de los

siguientes extractos.

A continuacion se presentan los espectros resultantes de cada uno de los

analisis:
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Figura N° 16. Espectro de Extracto Digestado de Muestra de sartén de aluminio.

Cdbdigo analizado: ALS-U15E1

En general se observa una elevacion de la base del espectro, efecto que puede
estar influyendo en la prolongacion de la escala lineal de la energia, lo cual
dificulta observar el area bajo la curva para el aluminio.

Este efecto de elevacion de linea base se debe al efecto de retrodispersion del

rayo x de excitacion.
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Figura N° 17. Espectro de Extracto Digestado de Muestra de sartén de aluminio.

Cdbdigo analizado: ALS-N15E1

Nuevamente se observa una elevacion de la base del espectro, efecto que
puede estar influyendo en la prolongacion de la escala lineal de la energia, lo
cual, como se indica en el espectro, no se observa el area bajo la curva para el

aluminio (Al).
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Figura N° 18. Espectro de Extracto Digestado de Muestra de sartén de aluminio.

Cdbdigo analizado: ALC-U15E1

Nuevamente se observa una elevacién de la base del espectro, efecto que

puede estar influyendo en la prolongacion de la escala lineal de la energia, lo

cual, como se indica en el espectro, no se observa el area bajo la curva para el

aluminio (Al). Aun modificando el tipo de escala, de lineal a logaritmica, no se

observa ninguna mejora en el resultado 0.5 L
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5.3 RESULTADOS DEL ANALISIS POR MEDIO DE

ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA.

Al analizar por medio del método de Fluorescencia de Rayos x por Reflexiéon
Total los extractos obtenidos por las diversas metodologias no se mostraron
resultados cuantificables de la presencia de los metales en estudio. Por esta
razon se decidié utilizar el método analitico especifico: Espectrofotometria de
Absorcion Atomica con Detector de Llama para la determinacion de aluminio.
Los extractos seleccionados para este analisis corresponden a los obtenidos de
las ollas de aluminio, tomando en cuenta las variables de estudio, considerando
los 2 tiempos de uso de las ollas y 2 tiempos de cocciéon (30 y 120 minutos)
Resultado del andlisis se presentan en el Anexo 13 las tablas de datos crudos y
gréficos obtenidos de las lecturas del equipo, cuya emision la realiza el software
del equipo vy a continuacién se presentan los cuadros con los resultados

promedios de cada uno de los extractos:



98

Cuadro N° 12. Tabulacién de Resultados de Analisis de Extractos Solidos
por Espectrofotometria de Absorcion Atomica

Datos individuales
Concentracion
Marca Cédigo de Muestra de Al
(lectura del equipo)
(mg/L)

0.133
ALS-N120E1 0.519 0,511
0.881
ALS-U120E1 0.239 0,383
0.526
0.255
0.374
ALS-U30E1 0.382 0,405
0.417
0.599
0.539
ALC-N120E1 0.492 0,510
0.277
0.731
ALC-U120E1 1.214 1583
1.951
10.680

ALC-N30 E1 10.945
11.210

Promedio de la

Concentracion de Al
(lectura del equipo)

(mg/L)

ALSASA

ALCAM

En el cuadro N° 12 se presentan los datos individuales resultantes del analisis
para los extractos de ollas de aluminio, asi como los promedios de los mismos,

dicho promedio es el que se utilizo para efectuar los célculos respectivos.
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Cuadro N° 13. Resultados de concentraciones obtenidas por analisis de
Espectrofotometria de Absorcién Atomica

Volumen Concentracién .
., Concentracion
de agua Concentracién de Al en de Al en
Cédigo de utilizado Peso de Al extracto )
Marca ) . cantidad total
Muestra para (mg) | (lecturadel equipo) | analizado del extracto
obtener el (mg/L) (0.19) (ma/l)
extracto (mg/L) 9
ALS-N120E1 2L 705.3 0.511 0,051 0,360
ALSASAl ALS-U120E1 2L 648.1 0.383 0,038 0,248
ALS-U30E1 1L 376.3 0.405 0,041 0,152
ALC-N120E1 2L 716.5 0.510 0,051 0,365
ALCAM| ALC-U120E1 2L 652.3 1.583 0,158 1,033
ALC-N30 E1 1L 462.0 10.945 1,095 5,057

Cuadro N° 14. Resultados de las concentraciones por litro de agua
Espectrofotometria de

obtenidas

por

analisis
Absorciéon Atdmica

de

Concentracién de
Cdédigo de Al por Litro de
Marca i
Muestra agua utilizado
(mg/L)
ALS-N120E1 0,180
ALSASA ALS-U120E1 0,124
ALS-U30E1 0,152
ALC-N120E1 0,183
ALCAM ALC-U120E1 0,516
ALC-N30 E1 5,057
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CALCULOS

Para obtener los datos de Concentracion de aluminio en el extracto se utilizé la

metodologia siguiente:

— Concentracion de Aluminio en muestra del extracto solido sometido a
analisis

La dilucion se realizo6:

0.1gdeextractosélido _— , 100mL =(0.1L)

Factor de Dilucion =0.1

Cantidad de Aluminio en 0.1 g de Extracto = Concentracion en mg/L x FD
Donde:

Concentracién en mg/L = es la lectura dada por el equipo

FD = Factor de Dilucion

Cantidad de Aluminio en 0.1 g de Extracto s6lido = 0.511 mg/L x 0.1

Cantidad de Aluminio en 0.1 g de Extracto sélido = 0.051 mg

— Concentracion de Aluminio en Extracto Soélido

Cantidad de Aluminio en 0.1 g de Extracto x Peso de Extracto Sélido

Cantidad de Al en Extracto solido (mg) =
Peso del extracto sometido a analisis
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0.051 mg x 705.3 mg

Cantidad de Al en Extracto sdlido (mg) =

100 mg

Cantidad de Al en Extracto solido (mg) = 0.360 mg en el extracto obtenido por 120 minutos

(2 Litros de agua)

— Concentracion de Aluminio por litro de agua

Cantidad de Aluminio en el Extracto sélido

Conc. de Al por 1L de Agua =
Volumen de agua utilizado para la extracciéon

0.360 mg
Conc.de Alpor 1L deagua =

2L

Concentracién de Al por 1 L de agua = 0.180 mg/L

En los cuadros N° 13 y N° 14 se presentan los resultados obtenidos para los
extractos analizados por el método de Espectrofotometria por Absorcion
Atdmica. Se sometieron a dicho andlisis, extractos del tiempo maximo de
cocciéon (120 minutos) y del tiempo minimo de coccién (30 minutos), de cada
una de las marcas (ALSASA y ALCAM) y para cada uno de los tiempos de uso
(Nuevas y Usadas); esto se efectudé asi, con el objetivo de evaluar los

resultados contemplando todas las variables utilizadas en el estudio.
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En el cuadro N° 13 se exponen los resultados de las concentraciones de
aluminio dadas por las lecturas del equipo, asi como las concentraciones finales
para cada extracto, considerando factor de dilucion empleado en el andlisis.

En el cuadro N° 14 se presentan las concentraciones de aluminio por litro de

agua empleado para obtener el extracto.

Al comparar los resultados obtenidos contra lo establecido por “Guidelines for
Drinking Water Quality OMS, 1996”, al igual que la Norma Salvadorefia
Obligatoria NSO 13.07.01.04 ) (Ver Anexo 14 y 16) la concentracion de
aluminio permisible en agua potable que es de 0.2 mg/L, se obtiene que los
extractos que se salen de dicha especificacién, corresponden a: Extracto
obtenido a 120 minutos de Olla marca ALCAM Usada (ALC-U120E1) y Extracto
obtenido a 30 minutos de Olla marca ALCAM Nueva (ALC-N30E1l). Lo que
indica que hay una tendencia que se esté consumiendo cantidades de aluminio
arriba de los niveles permisibles para el consumo humano, independientemente

el tiempo de coccién al que sea sometido el alimento.

Los niveles de toxicidad del aluminio reportados en una investigacion realizada
en los Estados Unidos (), los cuales son

Toxicidad Baja de 1 a 10 ppm de aluminio

Toxicidad Mediana de 10 a 30 ppm de aluminio

Toxicidad Alta de 30 o mas ppm de aluminio ()
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De acuerdo a esos niveles de toxicidad, al compararlos con los resultados
obtenidos por litro de agua, se establece que Unicamente el extracto ALC-N30 E1
posee un nivel de concentracion de aluminio correspondiente a una toxicidad
baja, pero este metal por tener un efecto acumulativo en el organismo,
representa un factor de riesgo para la presencia de enfermedades como:
degeneracion 6sea, anemia, enfermedades gastrointestinales que no poseen un

origen definido y posiblemente Alzheimer.

En cuanto a la poca reproducibilidad de los datos obtenidos conviene indicar
gue éstos varian en funcién de las concentraciones a detectar en la muestra.

No es lo mismo estudiar un analito que contenga un componente mayoritario
que puede estar en el orden de gramos o g/L, que sustancias que pueden
aparecer al estado de trazas, como es el caso de los contaminantes como el
aluminio donde la concentracion puede estar en el orden de ppm (ug/mL) e
incluso ppb (ng/L).

En este sentido, Kolthoff y Horwitz indican diferentes coeficientes de variacion

(CV) en funcion del porcentaje de analisis de la muestra.
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Tabla N° 3. Maximos de Coeficientes de Variabilidad (CV) permitidos en analisis
de elementos en traza segun Kolthoff y Horwitz.

Porcentaje de analito CV(%) Maximo CV(%) Maximo
en la muestra CV KOLTHOFF HORWITZ

100 0,1-0,3 2

50 0,3 2,2

10 1 28

1 2-5 4

0.1 5-10 57

0,01-0,001 10 8-11,3

0,0001 16

Segun estos autores, para el elemento aluminio que se encuentra en el limite de
0.2 ppm (0,0002%) como maximo admitido por las regulaciones internacionales
para el agua potable. Para Kolthoff no hay limite de CV, por lo cual de justifica
los Coeficientes de variacion o RSD que se estan manejando en los resultados
obtenidos en ésta investigacion.

Por ser la Organizaciéon Mundial de la Salud (OMS) una entidad reguladora
internacional, y al evaluar que el limite permisible de Aluminio para agua
potable es igual al dado por la Norma Salvadorefia Obligatoria, se decide tomar

la primera como referencia en esta investigacion.
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6.0 CONCLUSIONES

Los extractos solidos de las ollas se obtuvieron por el método de
Evaporacion vy los extractos digestados de las sartenes por el método
Digestion por Microondas, lo que permiti6 que los andlisis cualitativos y
cuantitativos se llevaran a cabo sin ningun tipo de interferencias.

Se identifico la presencia del elemento: Aluminio, a través de pruebas
preliminares de coloracion y precipitacion. El plomo no se logro identificar
con ningun método.

No fue posible determinar la presencia de aluminio en los extractos
analizados por el Método de Fluorescencia de Rayos X por Reflexion Total,
debido a: Baja produccion de Fluorescencia del elemento aluminio,
disipacion de la sefial en el ambiente antes de llegar al detector y por la
presencia de otros elementos en los extractos.

En las ollas y sartenes de aluminio ALSASA y ALCAM no se encuentra
presente el plomo, lo cual fue comprobado por el método de Rayos X por
Reflexion Total que posee una alta sensibilidad para la determinacion de
este metal.

Los extractos obtenidos de las muestras nuevas desprenden mayor
cantidad de aluminio a los medios de coccion que las usadas, tanto
ALSASA como ALCAM, debido a que el recubrimiento que poseen al

finalizar su proceso de fabricacidon se mantiene hasta su primer enjuague
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Todos los extractos de ollas presentaron lecturas de concentracién de
aluminio, pero la muestras de ollas ALCAM resultaron con mayores
cantidades de aluminio en sus extractos que las ollas ALSASA.

Segun lo establecido por “Guidelines for Drinking Water Quality OMS,
1996", el limite permisible para agua potable es de 0.2 mg/L, los extractos:
ALC-U120E1 (Olla ALCAM usada) y ALC-N30E1 (Olla ALCAM nueva) se
salen de dicha especificacion, lo que indica que hay una tendencia que se
esté consumiendo cantidades de aluminio arriba de los niveles permisibles
para el consumo humano, independientemente del tiempo coccion al que
sea sometido el alimento.

El consumo del aluminio en los alimentos puede ocasionar enfermedades
como: degeneracion 6sea, anemia, enfermedades gastrointestinales que no
poseen un origen definido y Alzheimer, que posiblemente no se presenten a
corto plazo, pero este metal tiene un efecto acumulativo en el organismo,
por lo que representa un factor de riesgo alto utilizar los recipientes de las

marcas estudiadas.
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7.0 RECOMENDACIONES

Para futuros estudios de metales utilizar el método de Espectroscopia de
Absorcién Atdmica con Horno de Grafito, debido a que este método detecta
concentraciones de elementos en traza.

Para un estudio posterior se debe llevar a cabo con mayores tiempos de
coccidén, asi como utilizar alimentos para realizar las extracciones, con el fin
de comprobar su influencia directa en el desprendimiento de aluminio de las
ollas y sartenes hacia el alimento e investigar la cantidad de aluminio que
se adhiere a ellos y analizarlo por Absorcion Atémica.

Se debe realizar estudios similares utilizando otras marcas de ollas y
sartenes de aluminio que se encuentran en el mercado. Ademas, estudiar
utensilios de otros materiales como: teflon, peltre, entre otros.

A la poblacion en general se le indica no utilizar recipientes de aluminio
para cocinar, debido al desprendimiento de aluminio, en donde los niveles
de toxicidad representan un factor de riesgo alto para la salud

En la preparacion de alimentos que necesiten condimentar con limon, sal
comun y vinagre, no usar utensilios de aluminio, ya que proporciona el
medio ideal para la extraccion de los metales que forman parte de su

revestimiento.
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Anexo N° 1.

Tabla de Energias de emision de rayos X (Kev) (12



Tabla MN®* 4. Energias de Emision de Rayos X (Kev)

FIamers FIameTo
Ardmico M K La L, [ Ly, Ardmica K K La L, L = Ly, Tl
1H 50 Sn 26.191 28467 J.443 3.EE2 3804 4130
2 He 51 Sb 26.271 29.70E 2.EO4 2842 4.100 4,347
3 Li 52 Te 27.3TT 300974 3.7ED 4.023 4.301 4.570
L= 831 28.508 22272 2937 4.220 4.507 4.200
5B 4| e ZA.EER 33.5839 4,109
E C 0277 55 C= 20.251 24.961 4.286 4.E13 4.926 B.27a
T M 0352 [ =E] 32081 36.3654 4. 465 4825 5.156 5.530
20 0526 &7 La 3294 2rTT 4.E50 5041 b33 b.rge 0823
aF 0ETT 53 Ce 34.5EE 39223 4.8338 5.261 5.612 E.061 0553
10 ki 0848 59 Pr 36.8E0 40.71 5.033 B4E8 5848 B33 0.9249
M E] 1.041 1.OE7 B0 Md avasR 42231 5.2239 5.7 6088 E.E0Z 0.978
12 Mg 1262 1.295 El Pm 3BE32 43783 5432 5480 6338 E.8291
13 Al 1453 1.6E3 B2 Sm 3911 4636 H.E36 E.204 6558 TATT 1.061
4 i 1.738 1829 E3 Eu 41.320 4E.9E7 5.945 E4ER 6842 74748 1131
15 F 2013 2136 B4 Gd 42 76T 45 642 E.043 E.712 I (e 7.7ad 1.135
& = 2.307 2464 ES Th 44228 0326 B.272 EA77 7.3ER 2100 1.240
17 CI 2621 2815 BE Oy 46724 2063 E.494 T.246 TE34 S.417 1.293
153 A 2.957 3180 E7 Ho 47263 R3.812 E.719 TE24 7.9 2.74E 1.247
13 K 3.312 3.5589 B3 Er 48813 GE.EOE E.947 T.209 31838 9.057 1406
20 Ca 36480 4.012 034 0345 0.350 E9 Tm BO040E B7.437 7178 2.100 S4BT 9424 1462
21 Sc 40588 4 460 0395 0400 0.407 70 b 2030 59322 7414 2400 B.FET A.7TE 1.621
22 Ti 4.508 4.9 0452 0458 0.450 71 Lu B3EEY E1.235 7.E54 2.70%8 9047 10142 1.581
23 W 4949 H.426 0511 0.513 0.520 T2 HF 56382 E3.183 T893 3021 4346 100514 1.E44
24 Cn 5.411 5.924 0573 0.5E3 0.553 73 Ta &7.098 E5.125 9.145 9342 9.E50 10.293 1.709
26 Mn 5594 E.430 0.E3T 06439 0.E52 T4 W 55868 E7_ 140 3.336 3671 4860 11.z284 1.774
26 Fe 5.398 7.057 0705 0.712 0y 75 Re EBOLE4E £9.199 2.651 10,002 10.274 16232 1842
27 Co E.924 T.E43 0.77E 0.731 0.734 TE O= E24T7T Tlz292 2910 10254 10.547 12.092 1.914
28 Mi 7471 8.263 0.851 0.8649 77 E4.339 Ti438 2174 10,706 10919 12.510 1.978
29 Cu 2.040 2.904 0530 0550 73 Pt EE.241 Th.E12 44 11.063 11243 12.940 2.042
30 Zn 8630 9.570 1.012 1034 79 Au 62177 T840 a7z 11.440 11.583 13.378 2120
M Ga 9241 10.2E2 1.092 1125 20 Hg T84 20102 9.987 11.221 11922 12822 2195
32 Ge 9.874 10,9749 1188 1.218 21 TI 72167 g2.4487 0267 12.211 12.270 14.289 2.268
23 A= 10.5320 n.rzz 1282 1317 22 Pb 4221 24.2639 10.550 12.E12 12.621 14.7E2 2342
34 Se 11207 12492 1.3748 1.413 23 Bi TE.315 av.azs 0337 12021 12.978 15.245 2412
26 Br 11.907 15287 1.420 1.62E 24 FPo Fe462 29731 111239 12445 12332 18,741
36 Kr 12.671 14.107 1.526 1.E3E 55 AL SOEZ4 92287 11425 13,574 1E.249
27 Fb 12372 14.95E 1.654 1.762 26 Fn 22243 94.260 1725 14.212 1E.7E2
35 Sr 14.140 15529 1306 1.871 a7 Fr 25110 a7.4E0 12029 14. 762 14.445 17300
280 4.9 1672 1.922 1.955 22 Ha a2v.413 1001132 12.2328 152332 14.829 17.845
40 2r 15.744 17.EE0 2042 2124 2218 2.302 59 Ac Sa.7vE 02829 12.650 15.710 15.405
41 b 16.521 12.614 2.1EE 2.267 2267 2461 90 Th 92174 105.591 12967 1E.133 15.621 12.973 2.991
42 Mo 17441 159.600 2293 2304 2518 2623 91 Fa A4.E27 108403 13288 16,633 16022 19.565 3.077
423 T 12.225 20.602 2.424 2526 a2 u v m.z221 12612 17.217 16426 20164 21ES
44 Fu 19.233 Z1.64E 2055 2.3 2835 2.964 93 Mp 93407 13726 13942 17.747 16837 2078
45 Bh 20165 22712 2.E9E 2834 3.0 31432 94 Pu 101867 116,943 14.27E 182.291 17.262 21.414
46 Pd 21121 23.806 2858 2530 317 3328 35 Am 104 431 120360 14.E15 15.845 1673 22061
47 Ag 2210 24.928 2.984 3150 3347 2518 95 Cm 07,1349 122,733 14.9532 19,2949 18.096 22703
45 Cd 23106 26031 3133 3.316 3528 3716 37 Bk 105.951 126.490 16.204 13.961 136.5239 25.3839
49 In 24126 27.0E 3.28E 3487 3712 3.8920 a8 CF 112.9949 127.794 15662 20657 18.983 24.070




Anexo N° 2.
Material y equipo utilizado en la obtencion de extractos acuosos y

oleosos



Extractos Acuosos de Ollas de Aluminio
MATERIAL

— Agitador de vidrio

— Beakers de 600 mL

— Cuchara de Madera

EQUIPO

— Cocina de gas

Extractos Oleosos de Sartenes de Aluminio
MATERIAL
— Agitador de vidrio

Cuchara de Madera

Frasco de vidrio ambar de 120 mL

EQUIPO

Cocina de gas



Material y equipo utilizado para efectuar el tratamiento de extractos

acuosos y oleosos

ACUOSOS:

MATERIAL EQUIPO

— Agitador de vidrio Balanza Analitica

— Beakers de 30 mL Desecador de Silica Gel

— Frasco de vidrio ambar — Estufa

— Malla de asbesto

Hot plate

Oleosos:

MATERIAL

— Agitador de vidrio

— Beakers de 10 mL

— Frasco de vidrio &mbar

— Probeta de 10 mL
EQUIPO

Balanza Analitica

Sistema de Digestion por

Microonda. O.l.A. Analitical



Anexo N° 3.

llustracion del Equipo de Digestion por Microondas y sus componentes



Compuerta

<

Extractor
de gases

Controles

| principales

Figura N° 19. Equipo de Digestion por Microondas



Soporte de
los vasos de
teflon

Figura N° 20. Equipo de Digestion por Microondas
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de e
extraccion
de vapor Soporte de los
vasos de
R teflén con
”| espacio para 6
vasos de
teflon.

Figura N° 21. Vasos de teflon en soporte
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A

\ 4
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Figura N° 22. Vaso de teflon.

Figura N° 23. Piezas vaso de teflon
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transparente o
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seguridad




Anexo N° 4.
Parametros del equipo propuestos por el fabricante para la Digestion por

Microonda de Extractos oleosos. Aceite vegetal



Figura N° 25. Parametros de Digestion por microonda propuestos por el
fabricante para aceite vegetal



Anexo N° 5.

Parametros finales del equipo aplicado para la Digestion por Microonda de

Extractos oleosos. Aceite vegetal



Figura N° 26. Parametros de Digestidon por microonda desarrollado por el
técnico en el area para aceite vegetal



Anexo N° 6.

Certificado de Andlisis de solucién estandar de Aluminio 1000 mg / L
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Anexo N° 7.
Certificado de Analisis de Estandar que contiene Plomo. Agua de

Estuario para metales en traza.
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Anexo N° 8.
Material y equipo utilizado en la determinacion de Aluminio en los
extractos solidos y oleosos por el método de Fluorescencia de Rayos

X por Reflexiéon Total.



MATERIAL

Agitador mecanico

Balanza Analitica

Balon volumétrico de 25.0 mL
Beaker de 10 mL

Pipeta volumétrica de 5 pL

EQUIPO

Espectrofotometro de Rayos X, el cual esta compuesto por los

componentes siguientes:

Nombre del dispositivo

— Tubo de Rayos X

— Mddulos electrénicos (Amplificador,
Fuente de alto voltaje)

— Analizador Multicanal (MCA)

— Programa (Software para
cuantificacion )

Marca
Siemens
CAMBERRA
AMPTEC
QXAS



Anexo N° 9.

llustracion del Espectrofotometro de Rayos X



Figura N° 27. Espectrofotometro de Rayos X

)  Colector de muestra

Gas Nitrogeno

Figura N° 28. Colector de muestra del Espectrofotometro de Rayos X



Anexo N° 10.
Material y equipo utilizado en la determinacion de Aluminio en los
extractos solidos por el Método de Espectrofotometria de Absorcion

Atomica



MATERIALES

— 6 balones volumétricos ambar de 100 mL

— 1 erlenmeyer de 250 mL

— 1 Beaker de 250 mL

— 1 probeta de 100 mL

— 1beaker de 400 mL

— Agitador de vidrio

— 1 bal6n volumétrico de 1000.0 mL

— 1 agitador de vidrio

— 6 pipetas volumétricas con volumen de (5.0, 10.0, 15.0, 20.0, 25.0)

— 1 Agitador mecénico

EQUIPO

Perkin Elmer 3110 Atomic Absorption spectrometer



Anexo N°11.
Preparacion de curva de calibracién de Aluminio para el anélisis por el

Método de Espectrofotometria de Absorcién Atdmica



SOLUCION PATRON (100 ppm)

1. Se tomo una alicuota de 10.0 mL de estandar de Aluminio a 1000 ppm
con pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balén volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%

ESTANDAR 5 ppm

1. Se tomo una alicuota de 5.0 mL de solucion patrén (100 ppm) con
pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balén volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%

ESTANDAR 10 ppm

1. Se tomo una alicuota de 10.0 mL de solucion patron (100 ppm) con
pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balén volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%



ESTANDAR 15 ppm

1. Se tomo una alicuota de 15.0 mL de solucion patréon (100 ppm) con
pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balon volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%

ESTANDAR 20 ppm

1. Se tomo una alicuota de 20.0 mL de solucion patréon (100 ppm) con
pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balon volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%

ESTANDAR 25 ppm

1. Se tomo una alicuota de 25.0 mL de solucion patréon (100 ppm) con
pipeta volumétrica.

2. Se coloco en balon volumétrico ambar de 100.0 mL, aforando con HCI

al 10%



Esquemas de diluciones

Estandar
Aluminio
1000 ppm
Alicuota 10.0 mL .| Aforara 100.0 mL .| SIn. Patron
| " Aluminio
100 ppm

Figura N° 29. Esquema de dilucién de solucion patron de Aluminio (100 ppm)

SIn. Patrén
Aluminio
100 ppm
Alicuota 5.0 mL .| Aforara 100.0 mL .| Estandar
- | a5ppm

Figura N° 30. Esquema de dilucién de soluciones de estandares para curva de
calibracion



Anexo N° 12.

llustracion de Espectrofotometro de Absorcién Atdmica



Figura N° 31. Espectrofotometro de Absorcion Atomica Perkin Elmer 3110



Anexo No 13
Resultados en datos crudos y graficos del andlisis de extractos sélidos

por Espectrofotometria de Absorcion Atomica
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RESULTADOS DE CURVA DE ESTANDARES DE ALUMINIO
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Anexo N° 14.
Criterios de Calidad del agua potable segin OMS. ()



Regzulaciones

Guiaz de Calidad

Guidelines for
Drinking-Water

E ara el Agua de
Farametros pernas P Bebida del Quality
Canada-1978 (2} | OMS, 1996 (3)
Unidades Nivel maximo Concentracién Valor guia
del contaminante | maxima aceptable

Fisicos
Color TCUu — 5 15
Sabor v elor Aceptable — Aceptable
Turbiedad UNT 52 5 5b
Inorganicos
Aluminio mgL — — 0,2
Amonio mgL — — 1.5
Antimonio mgL 0.006 — 0,005
Arsénico mgL 0.0 0,05 0.01¢
Bario mgL 2.0 1.0 0,7
Boro mgL 5.0 0.3
Cadmio mgL 0,005 0,003 0,003
Cianuro mgL 0,2 0.2 0,07
Cinc mgL — 5.0 3
Cloro mgL — — 54
Clomiro mgL — 250 250
Cobre mgL 1,3== 1.0 24
Cromo (total) maL 0.1 0,05 0.05%
Fluoruro mgL 4 1.5 1.5
Hierro mgL — 03 0.3
Manganeso maL — 0.05 0,5®
Mercurio mgL 0,002 0,001 0,001
Nitrato (como N) mgL 10 10} d 50
Nitrito (como N) maL 1 1.0 3
pH — — 6.5 —8.5 —
Plata mzL — 0,05 o
Plomo maL 0,015= 0.05 0,01
Selenio mgL 0.05 0,01 0.01
Sulfato mgL — 500 250
Sulfuros (TLS) mgL — 0,05 0.059
Sélidos disueltos mgL — 500 1.000

Figura N° 32. Criterios de Calidad del agua potable segiin OMS (14




Anexo N° 15.

Preparacion de reactivos s



- Acido Nitrico al 30% v/v
Medir con una pipeta (usar perilla) 30 mL de Acido Nitrico concentrado y
agregar en un frasco volumétrico de 100.0 mL, llevar a volumen con agua
destilada.

* Almacenar en frasco de vidrio.

- Acido Sulftrico al 5% v/v
En un beaker de 150 mL depositar 95 mL de agua destilada a 25 °C y agregar
cuidadosamente 5 mL de Acido Sulftrico concentrado, agitar.

* Almacenar en frasco de vidrio.

- Cromato de potasio al 10% p/v
Pesar 10g de cromato de potasio y disolver en 80 mL agua destilada en un
beaker de 150 mL. Transferir a un balon volumétrico de 100.0 mL vy llevar a

volumen con agua destilada.

- Hidroxido de amonio (Agua Fuerte de Amoniaco)
Es una solucion saturada de Amoniaco (NH3) en agua destilada. 28.0% de

pureza.



- Hidroxido de potasio al 10% p/v
Pesar (en balanza granataria) 10g de hidroxido de potasio en perlas y disolver
en 80 mL de agua destilada en un beaker de 150 mL. Transferir a un balon

volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.

- Hidroxido de sodio al 10% p/v
Pesar (en balanza granataria) 10g de hidréxido de sodio en perlas y disolver en
80 mL de agua destilada en un beaker de 150 mL. Transferir a un balon
volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.

* Almacenar en frasco plastico.

- Hidroxido de sodio al 30% p/v
Pesar (en balanza granataria) 30g de hidréxido de sodio en perlas y disolver en
80 mL de agua destilada en un beaker de 150 mL. Transferir a un bal6n
volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.

* Almacenar en frasco plastico.

- Hidroxido de sodio Solucion Reactivo. (TS)
Pesar (en balanza granataria) 4.3g de hidréxido de sodio en perlas y disolver en
80 mL de agua destilada en un beaker de 150 mL. Transferir a un balon
volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua destilada.

* Almacenar en frasco plastico.



- Solucién Reactivo de amoniaco (Amonio TS)
Este contiene entre 9.5 y 10.5% de Amoniaco. Preparar por dilucion de 400 mL

de Agua Fuerte de Amonio con suficiente agua hasta hacer 1000 mL.

- Yoduro de potasio al 10% p/v
Pesar 10g de yoduro de potasio y disolver en 80 mL de agua destilada en un
beaker de 150 mL. Transferir a un balon volumétrico de 100.0 mL vy llevar a
volumen con agua destilada.

* Almacenar en contenedores resistentes a la luz.



Anexo No 16.
Requisitos de Calidad Fisico-Quimicos del agua potable. Valores para
sustancias quimicas de tipo inorganico de alto riesgo para la salud. Norma
Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01.04 Agua. Agua potable g



Tabla 4

Valores para sustancias quimicas
de tipo inorgéanico de alto riesgo para la salud

LIMITE MAXIMO

PARAMETRO PERMISIBLE ¢
mg/l
Arsénico 0.01
Bario 0.70
Boro 0.30
Cadmio 0.003
Cianuros 0.05
Cromo (Cr™®) 0.05
Mercurio 0.001
Niquel 0.02
Nitrato (NO3) ¥ 45.00
Nitrito (Medido como Nitr6égeno) 1.00
Molibdeno 0.07
Plomo 0.01
Selenio 0.01

b Sujeto a mayores restricciones
2 Dado que los nitratos y los nitritos pueden estar simultdneamente presentes en el agua de
bebida, la suma de las razones de cada uno de ellos y su respectivo limite maximo permisible no

debe superar la unidad, es decir

NO, +
LMP.NO3

NO,
LMP.NO3




