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1. DESCRIPCION

En la determinacion de grasas y aceites no se mide una cantidad absoluta de un
hidrocarburo o sustancia especifica, es decir, se trata de la contabilidad de grupos
de sustancias con caracteristicas fisicas similares. La determinacion cuantitativa de
éstos, se da en base a su solubilidad comun en un disolvente de extraccion
organico, el cual se afiade a una muestra acidificada (fijada).

Determinados componentes medidos a través del analisis de grasas y aceites
pueden influir en los sistemas de tratamiento de aguas residuales, si estan
presentes en cantidades excesivas, pueden interferir con los procesos biologicos
aerdbicos y anaerdbicos, y conducir a una menor capacidad en el tratamiento como
tal de las aguas residuales. Cuando dichas sustancias se descargan en aguas
residuales o efluentes tratados, pueden causar peliculas superficiales y depdsitos
gue conduzcan a la degradacién ambiental.

A lo largo del desarrollo de estas técnicas gravimétricas se han implementado
diferentes solventes en asocio 0 mezcla, tales como el Triclorotrifluoroetano, pero
debido a los problemas ambientales asociados con los clorofluorocarbonos, en la
actualidad se han reemplazado por el n-hexano, siendo esto respaldado por
estudios detallados que involucran matrices de aguas residuales y sélidos, que
demostraron que el hexano produjo resultados estadisticamente diferentes y
mejores de los resultados producidos al emplear triclorotrifluoroetano.

El método de determinacién de grasas y aceites mediante extraccion liquido-liquido
expuesto en el presente documento, es adecuado para hidrocarburos minerales, asi
como para lipidos biolégicos, pero también puede ser aplicado para aguas
residuales industriales o efluentes tratados que contienen estos minerales, aunque
la complejidad de la muestra puede dar lugar a resultados bajos o altos debido a la
falta de especificidad analitica. El método no es aplicable a la medicion de
fracciones de bajo punto de ebullicion que se volatilizan a temperaturas inferiores a
85°C.

2. ALCANCE

Este método gravimétrico es aplicable en las siguientes matrices: superficiales, y
residuales tanto industriales como domeésticas, para concentraciones a partir de 8
mg/L para las grasas y los aceites y de 4 mg/L para la determinacion de los
hidrocarburos en aguas.



3. FUNDAMENTOS DEL METODO
3.1. Principio

Determinar gravimétricamente la cantidad de grasas y aceites e hidrocarburos no
polares en aguas superficiales, residuales y domeésticas por medio de una
extraccion liquido-liquido con solventes. Las grasas y aceites disueltas o
emulsificadas son extraidas de muestras acuosas por contacto directo con un
solvente de extraccidn, para su contabilidad por medio de la diferencia de pesos.
Los efectos en la temperatura y el desplazamiento de los vapores del solvente son
incluidos en el método, especialmente en extraibles de algunas grasas insaturadas
y acidos grasos de facil oxidacion.

3.2 Interferencias

Dentro de las condiciones generales y las interferencias que pueden tener lugar en
el presente proceso, es necesario tener en cuenta que:

Durante la extraccion se pueden perder hidrocarburos de cadena corta y aromaticos
simples debido a la volatilizacién (una porcién significativa de gasolina y diesel se
pierde durante la extraccion).

Se puede presentar un incremento gradual en el peso, debido a absorcidén de aguas,
si no se usa un desecador. En el método de hidrocarburos, los hidrocarburos mas
polares como compuestos organicos complejos, y derivados de hidrocarburos con
S, Cl y N, pueden ser absorbidos en la silica gel. Si se mezcla una solucion de
hidrocarburos y materiales grasos en hexano con gel de silice, los acidos grasos y
los hidrocarburos polares son extraidos de forma selectiva de la solucion. Los
materiales no eliminados por adsorcion al gel de silice son considerados
hidrocarburos no polares en la prueba de determinacion de hidrocarburos.

Los solventes orgénicos tienen la capacidad de disolver ademas de las grasas y
aceites, otras sustancias organicas (compuestos azufrados, compuestos organicos
complejos derivados de hidrocarburos de S y N). Aln no se conoce el solvente
selectivo para disolver solo grasas y aceites.

Los residuos pesados de hidrocarburos pueden contener una cantidad significativa
de materiales que no se extraen con solventes. El método es enteramente empirico
y los resultados de las réplicas con alto grado de precision pueden ser obtenidos
solo por estricta observacion de los datos.
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4. TOMA DE MUESTRA Y ALMACENAMIENTO

Para el muestreo se deben usar recipientes de vidrio de boca ancha, los cuales si
se van a reutilizar deben ser lavados siguiendo el siguiente procedimiento:

e Lavar con solucion jabonosa.

e Juagar con abundante agua.

e Lavar con agua destilada y secar.

e Lavar con el solvente que se empleara en el andlisis.

e Dejar secar al aire completamente.

La muestra para grasas y aceites se recolecta separada, llenar % partes del
volumen del recipiente de boca anchay preservar con HCI o H2SO4 grado analitico,
no subdividir la muestra en el laboratorio. Recolectar entre 500 y 1000 ml de
muestra, el tamafio de la muestra puede ser proporcional a la concentracion de
grasas y aceites e hidrocarburos.

Si el analisis tarda mas de dos horas acidificar a pH < 2 con HCI 0 H2SO4 [1:1] y
refrigerar. Para el caso de toma de muestra en superficie, recolectar la muestra
desplazando casi horizontalmente el recipiente sobre la superficie del agua.
Finalmente tapar lo antes posible y refrigerar a una temperatura de 4°C * 2 hasta el
momento del analisis.

5. MATERIALES Y EQUIPOS

¢ Embudo de separacion de 2 Litros (Teflon o equivalente).
e Balones de fondo plano de 250 0 500 ml (esmerilados).

e Embudo de filtracion.

e Horno para secado.

e Papel filtro de 11 cm de diametro.

e Rota-evaporador: sistema de calentamiento y destilacion.
e Balanza analitica.

e Desecador.

6. REACTIVOS

 Acido clorhidrico o sulfurico 1:1 — mezclar volimenes iguales de cada &acido
y agua desionizada.
¢ N-Hexano al 85% de pureza minima.
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e Sulfato de sodio Na2SO4 anhidrido en cristales (secar a 200 — 250°C por 24
horas)

¢ Silica gel activada.

e Acetona.

e Hexadecano 98% de pureza.

e Acido esteéarico 98% de pureza.

¢ Mezcla estandar: (Hexadecano/acido estearico o palmitico 1:1 W/W).

Solucion de 4.000 mg/L de aceite, grasas e hidrocarburos: pesar 0,2 g de &cido
estearico y 0,2 g de hexadecano, disolver en acetona y aforar a 100 ml. La solucién
puede requerir calentar para disolver el acido. Transferir la solucidén a un recipiente
de 100 o 150 ml con tapa hermética, marcar el volumen del recipiente y almacenar
en la obscuridad a la temperatura del laboratorio.

Antes del uso, verificar si es necesario calentar un poco para disolver el precipitado
visible.

NOTA 1: Si se presenta duda sobre la concentracion, medir exactamente 10 + 0,1
ml y transferir a un recipiente tarado, evaporar hasta sequedad en una plancha de
calentamiento, el peso del acido debe ser de 40 + 1 mg, de no ser asi, entonces
preparar nuevamente la solucion.

PATRONES:

Stdsmgi. = Tomar 2 ml de la solucién de 4.000 mg/L de grasas y aceites, adicionar
a 1 L de agua destilada en un frasco tapa azul y acidificar con acido clorhidrico 1:1,
esta solucion queda de 8 mg/L en grasas y aceites, y de 4 mg/L de hidrocarburos
no polares.

Stdis mgi. = Tomar 4 ml de la solucion de 4.000 mg/L de grasas y aceites, adicionar
a 1 L de agua destilada en un frasco tapa azul y acidificar con &cido clorhidrico 1:1,
esta solucién queda de 16 mg/L en grasas y aceites, y de 8 mg/L de hidrocarburos
no polares.

Stdi20mg. = Tomar 15 ml de la solucion de 4.000 mg/L de grasas y aceites, adicionar
a 0,5 L de agua destilada en un frasco tapa azul y acidificar con acido clorhidrico
1:1, esta solucion queda de 120 mg/L en grasas y aceites, y de 60 mg/L de
hidrocarburos no polares.

La silica gel 100 — 200 mesh (Activacion: se debe secar a 110°C por 24 horas y
almacenar en un recipiente bien cerrado).
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7. PROCEDIMIENTO

7.1.

1.

Método de Extraccidon para Grasas y Aceites

Tarar los balones de fondo plano, previamente lavados, secados a 40°C y
estabilizados en un desecador, pesar y registrar el peso en la bitdcora de la
prueba como peso inicial (Pi).

En el recipiente que contiene la muestra, marcar el nivel de ésta, para
posteriormente medir el volumen de muestra procesado. Si la muestra no
esta preservada afiadir HCI (1 ml) para obtener pH<2.

Transferir el volumen de la muestra a un embudo de separacién de 1000 o
2000 ml, y lavar el recipiente de la muestra con 30 ml de n-hexano, y mezclar
con la muestra.

Extraer dos veces mas con porciones de solvente (n-hexano) de 30 ml, y
agitar el embudo vigorosamente por espacio de 2 minutos y liberar
esporadicamente los gases producidos.

Dejar estabilizar la mezcla y que se separen las capas, drenar la fase acuosa
(inferior) y una pequefia porcion de la fase organica (superior) al recipiente
original de la muestra.

Seguidamente, depositar la fase organica (en cada una de las oportunidades)
a un balén de fondo plano de 100 a 250 ml, que contenga un embudo con
papel filtro previamente lavado con n-hexano e impregnado con 10 g de
Na2SO4 (para extraccion de la humedad contenida en la fase orgénica).
Ademas del hexano utilizado para el lavado final del mismo filtro de trabajo.

Llevar el extracto a rota-vaporacion (500 mbar y 80°C) hasta separar por
completo el solvente.

Secar el balén en el horno durante 1 hora a 40°C, para evaporar por completo
el n-hexano.

Enfriar el balon en un desecador durante 24 horas, tomando el peso final a
12 horasy el peso constante al término de las 24 horas. La obtencién de peso
constante es una etapa fundamental en los métodos gravimétricos, ya que
garantiza que la masa registrada corresponde Unicamente al analito de
interés y no a variaciones debidas a humedad residual, solventes o
descomposicion térmica incompleta. Alcanzar el peso constante asegura
estabilidad fisica y quimica del residuo, reduce errores sisteméaticos y mejora
la exactitud y precisién de los resultados. Solo cuando se cumple esta
condicion es valido realizar los céalculos finales, ya que la masa empleada en
las ecuaciones estequiométricas representa con confiabilidad la cantidad real
del analito presente en la muestra.
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10. Medir el volumen inicial de la muestra (Vm), llenando el recipiente hasta la
marca con agua y determinar el volumen usando una probeta graduada.
NOTA 2: Tener en cuenta el punto de ebullicibn del solvente usado, para

controlar la separacion flash.

NOTA 3: Para muestras limpias los volumenes de extraccion son de 20 ml.
Tener en cuenta que cada vez que se realiza una extraccion se debe lavar el
papel filtro con aproximadamente 10 ml adicionales de n-hexano.

NOTA 4: Si la fase organica presenta mas de 5 ml de emulsién después de
agitar vigorosamente el embudo de separacioén, se debe drenar la emulsion junto
con el solvente y llevarlos a una centrifuga durante 5 minutos a
aproximadamente 2400 rpm. Seguidamente, transferir el material centrifugado
al embudo de trabajo y drenar la capa del solvente a través de un filtro apropiado
y una porcién de sulfato de sodio, para proseguir con la rota vaporacion, el
secado y el desecado.

7.2. Método para determinacion de hidrocarburos no polares

1. Tomar un balén de 100 a 250 ml de fondo redondo, tararlo y tomar su peso
inicial.

2. Tomar el balén resultante del analisis de grasas y aceites, volver a disolver
el extracto contenido en él, afladiendo 100 ml de n-hexano.

3. Adicionar 3 g de silica gel activada por cada 100 mg de grasas y aceites
presentes en la muestra, hasta un total de 30 g (1000 mg de grasa y aceite).
NOTA 5: Usar la cantidad correspondiente de silica gel activa dependiendo
de la cantidad de grasas obtenida.

NOTA 6: Para muestras con mas de 1000 mg de grasa y aceite realizar
diluciones a 100 ml y adicionar a cantidad de silica gel apropiada para la
cantidad de grasas en la porcion de la muestra.

4. Tapar el recipiente y agitar durante 5 minutos.

5. Filtrar la solucion a través de papel filtro humedecido con el solvente, recoger
el filtrado en el balon de fondo previamente tarado en el primer paso. Lavar
la silica y el filtro con 10 ml de solvente y llevar al anterior filtrado.

6. Llevar el extracto a rota-vaporaciéon (500 mbar y 60°C) hasta separar por
completo el solvente.

7. Secar el balon en el horno durante 1 hora a 40°C, para evaporar por completo
el n-hexano.

8. Enfriar el balén en un desecador durante 24 horas, tomando el peso final a 12 horas
y el peso constante al término de las 24 horas. La obtencion de peso constante

es una etapa fundamental en los métodos gravimétricos, ya que garantiza
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que la masa registrada corresponde Unicamente al analito de interés y no a
variaciones debidas a humedad residual, solventes o descomposicion
térmica incompleta. Alcanzar el peso constante asegura estabilidad fisica y
quimica del residuo, reduce errores sistematicos y mejora la exactitud y
precision de los resultados. Solo cuando se cumple esta condicion es valido
realizar los calculos finales, ya que la masa empleada en las ecuaciones
estequiomeétricas representa con confiabilidad la cantidad real del analito
presente en la muestra.

8. CALCULOS Y RESULTADOS

Para muestras que requieran de la determinacion de grasas y aceites, el calculo se
realiza de la siguiente forma:

Gy A =[(Pt- Pi) X (1000/Vm)]

Para el célculo de hidrocarburos se procede de la misma manera matematica que
con las grasas, asi

Hidrocarburo no polar = (Ps - Pi) x (1000/Vm)
Doénde:
Gy A, Hidrocarburos [=] mg/L.
P+ peso final constante del balén fondo plano (mg)
Pi: peso inicial del balon fondo plano (mg)
Vm: volumen de la muestra.

9. SEGUIMIENTO Y CONTROL DE CALIDAD

Por cada lote de maximo 20 muestras analizadas, ejecute los siguientes controles
de calidad:

e Analizar un blanco, realizar una accién correctiva si su resultado es >1/2 del
limite de cuantificacion.

e Analizar un estandar igual al MRL. % Error aceptado < 30%.

e Analizar un estandar de 16 mg/L. % Error aceptado < 15%.

e Analizar un estandar de 120 mg/L. % Error aceptado < 15%.

e Analizar una muestra por duplicado. RPD < 20%.
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e Analizar una muestra enriquecida por duplicado. RPD < 20%. Porcentaje de

10. MANTENIMINETO

recuperacion aceptado 80 — 120%.

Se debe tener previamente calibrada la balanza analitica, los balones de fondo
plano y balones de separacion en perfecto estado; tanto el rota evaporador como el
horno deben estar en éptimas condiciones y calibrados y ajustes de partes méviles
y mecanicas.

11. BIBLIOGRAFIA

American Public Health Association, American Water Works Association, Water
Environment Federation. In: Lipps Wc, Braunt-Howland Eb, Baxter Te. Eds.
Standard Methods For The Examination Of Water And Wastewater, 24th Ed.
Washington Dc: APHA PRESS;2023. Seccién 5020 B.

12. CONTROL DE CAMBIOS

Fecha Resolucién Version Detalle

11/08/2017 300-03-10-23-0990 01 Aprobacion inicial con codigo y nombre D-5.4-78: METODO
GRASAS Y ACEITES E HIDROCARBUROS NO POLARES:
GRAVIMETRIA.

06/10/2017 300-03-10-23-01270 02 Se adicion6 en el encabezado el método la referencia exacta del
método de hidrocarburos y se especificé el uso del sulfato de sodio
como agente de secado de la fase organica en la secci6on de
procedimiento.

5/08/2018 300-03-10-23-1436 03 Se actualizo en el encabezado la nueva version debido al cambio

del Standard Methods.

En el item de bibliografia se cambi6 el dato de “Standard Methods
for the Examination of Water and Wastewater. APHA — AWWA —
WEF. 22° ed. 2012. Grasas, Aceites e Hidrocarburos no polares:
Gravimétrico, SM 5020 B.” por “Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater. APHA — AWWA — WEF.
Edicion 23 de 2017. Grasas Aceites e Hidrocarburos no polares:
Gravimétrico, SM 5020 B.”

En la seccién 6. PREPARACION DE REACTIVOS se indico la
preparacion del estandar equivalente al MRL (8 mg/L).

En el item Seguimiento y Control se cambid el criterio de aceptacion
del blanco, indicado asi: “Analizar un blanco, realizar una accion
correctiva si su resultado es >1/2 del limite de cuantificacién”. Se
afnadié “Analizar un estandar igual al MRL. % Error aceptado <
30%”".

En el item Seguimiento y Control se cambié el dato de “Cada 20
muestra, se debe realizar y registrar en la captura de datos lo
siguiente:” por “Cada 20 muestra o cada lote, se debe realizar y
registrar en la captura de datos lo siguiente:”.
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19/11/2019

300-03-10-23-1429 04 De acuerdo a lo indicado por el método de referencia SM 5520 B,

se adiciona en la seccién 7 — PROCEDIMIENTO la NOTA 4, donde
se indica el tratamiento debido de un extracto con méas de 5 ml de
emulsion.

Por otro lado, en la seccion 3 - FUNDAMENTOS DEL METODO se
elimina el numeral 3.2. Definicién, donde parte de la informacion se
tomé para adicionar la seccion 2 — ALCANCE, asi: “Este método
gravimétrico es aplicable en las siguientes matrices: superficiales,
y residuales tanto industriales como domésticas, para
concentraciones a partir de 8 mg/L para las grasas y los aceites y
de 4 mg/L para la determinacién de los hidrocarburos en aguas”.
Se agregd el numeral 12 — MANTENIMIENTO donde se indican
condiciones de trabajo de los elementos y equipos usados en el
desarrollo de la prueba.

Se cambia la codificacion del documento pasando de D-5.4-78 a D-
7.2-39 de acuerdo a la nueva version de la Norma — ISO/IEC
17025:2017.

24/11/2023

300-03-10-23-2554 05 Se actualiza el documento para la determinacién de Grasas y

Aceites e Hidrocarburos de acuerdo con la metodologia
normalizada de Standard Methods 5020 B, F de 2022, ediciéon 24.

09/07/2025

100-03-10-23-1338 06 Se corrigi6 el afio de publicacién de la version vigente de Standard

Methods (2023).

20/04/2026

300-03-10-23-0797 07 La obtencién de peso constante es una etapa fundamental en los

métodos gravimétricos, ya que garantiza que la masa registrada
corresponde Unicamente al analito de interés y no a variaciones
debidas a humedad residual, solventes o descomposicién térmica
incompleta. Alcanzar el peso constante asegura estabilidad fisica y
quimica del residuo, reduce errores sistematicos y mejora la
exactitud y precision de los resultados. Solo cuando se cumple esta
condicién es valido realizar los céalculos finales, ya que la masa
empleada en las ecuaciones estequiométricas representa con
confiabilidad la cantidad real del analito presente en la muestra.

Pf: peso final constante del bal6n fondo plano (mg).

Se cambio en el item 7.1 la temperatura de 85°C a 80°C tal como lo
dice el método de referencia.

Ultima linea------- ultima linea------ tltima linea
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