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Resumen

Los mecanismos analiticos para la determinacion del contenido total de cloro en aceites vege-
tales para consumo humano no han sido estudiados con robustez; sin embargo, siguen atra-
yendo el interés en la comunidad quimica analitica debido a las consecuencias que genera el
cloro como precursor de contaminante en los aceites durante su refinacién al llegar a la sintesis
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involuntaria de compuestos, como 2-monocloropropano-1,3-diol (2-MCPD) y 3-monocloropropano-1,2-diol
(3-MCPD), que afectan en gran medida la salud humana y que estan sujetos a estrictos controles de calidad
y seguridad alimentaria. Por lo tanto, los métodos analiticos destinados a su cuantificacién rapida, sensible
y precisa son de gran importancia para la industria de los aceites, que tiene mercados en el segmento de los
alimentos, los cosméticos y los farmacos.

En este trabajo se describe una metodologia analitica desarrollada para la cuantificacién de cloro total por
medio de combustion oxidativa y microcoulombimetria, mediante la implementaciéon de un analizador ele-
mental multi EA 5000. En el desarrollo de la metodologia se logré un R*de 0,9999, un LMC (limite de cuanti-
ficacion del método) para Cl de 0,1 ug y LMD (limite de deteccion del método) de 0,02 pg. En este estudio se
evaluaron 32 muestras y se determino, para la estandarizacion de la metodologia, la precision, la exactitud y
la reproducibilidad del método. Los resultados se compararon con los obtenidos por la empresa Analitik Jena
en Alemania, en una validacion cruzada, en la que se obtuvo un porcentaje de desviacion estandar relativa
(%RSD) inferiores del 10 %.

Abstract

Analytical mechanisms for the determination of total chlorine content in vegetable oils for human
consumption have not been robustly studied, but continue to attract interest in the analytical chemistry
community because of the consequences of chlorine as a contaminant precursor in oils during refining, by
leading to the unintentional synthesis of compounds such as 2-monochloropropane-1,3-diol (2-MCPD) and
3-monochloropropane-1,2-diol (3-MCPD) that greatly affect human health and are subject to strict quality
and food safety controls. Therefore, analytical methods for its rapid, sensitive and accurate quantification
are of great importance for the oil industry, which has markets in the food, cosmetics and pharmaceutical
industries. This work describes an analytical methodology developed for the quantification of total chlorine by
means of oxidative combustion and microcoulombimetry, implementing a multi EA 5000 elemental analyzer.
In the development of the methodology, an R2 of 0.9999, a LCM (method limit of quantification) for Cl of 0.1
ug and LDM (method limit of detection) of 0.02 pg were achieved. In this study, 32 samples were evaluated
and the precision, accuracy and reproducibility of the method were determined for the standardization of the
methodology, the results were compared with those obtained by the company Analitik Jena in Germany, in a
cross validation, obtaining a percentage of relative standard deviation (%RSD) lower than 10%.

cancerigeno para los humanos (2A) y también ge-
notoxico (Contaminants in the Food Chain [CON-
TAM], 2020). Asi mismo, el 3-MCPD libre (3-mo-
nocloro-1,2-propanodiol) se clasificé como posible-
mente cancerigeno para los humanos (2B), lo que

1. Introduccion

Los aceites vegetales para consumo humano, como
el aceite de palma, contienen diferentes componen-
tes importantes que estan relacionados con la cali-

dad del producto; dentro de estos se encuentran los
cloropropanoles, los cuales son sustancias que se
sintetizan de manera involuntaria durante las ope-
raciones de producciéon del alimento. El grupo de
cloropropanoles [e. g., 2-MCPD, 3-MCPD, 1,3-DCP
(dicloropropanol)] actualmente esta clasificado por
la Agencia Internacional de Investigacion del Cancer
(IARC, por sus siglas en inglés) como probablemente

significa que el IARC tiene pruebas suficientes de
que puede causar cancer en los humanos, pero aun
no son concluyentes (Andres et al., 2013; CONTAM,
2020; Gao et al., 2020). Las grasas y los aceites estan
constituidos por glicéridos que, a altas temperaturas,
reaccionan con precursores de contaminantes como
el cloro, ya sea organico e inorganico, por medio de
radicales libres y sustitucion nucleofilica SN2, lo que
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produce ésteres de acidos grasos (Li et al., 2016; Syed
et al., 2023). Tres tipos de cloropropanoles se produ-
cen con uno o dos atomos de cloro en la posicién 1
o0 2 en el glicerol; es decir, con prefijo de mono- o di-
(Gesteiro et al., 2020; Li et al., 2016; Syed et al., 2023),
como se muestra en la Figura 1.

Por lo tanto, la determinacidn del contenido de
cloro en los aceites vegetales para consumo humano
es fundamental con el fin de conservar los estandares
de calidad. Por esta razdn, la Autoridad Europea de
Seguridad Alimentaria (EFSA) ha venido emitiendo
en los dltimos afios los valores permisibles para cloro
menor de 2,0 mg/kg y 3-MCPD menor de 2,5 mg/kg.
Existen una variedad de métodos para la cuantifica-
cién de cloruros desarrollados por la Asociacion de
Quimicos Analiticos Oficiales (AOAC, por sus siglas
en inglés), que involucran gravimetria, potenciome-
tria y volumetria. Estos métodos se utilizan en matri-
ces de aguas, suelos y tejido vegetal, y suelen realizar-
se por medio de descomposicion del analito o extrac-
cion de sales. Son precisos, pero tienen desventajas
en cuanto al costo de los instrumentos y al tiempo de
respuesta. Ademas, la Sociedad Estadounidense para
Pruebas y Materiales (ASTM, por sus siglas en inglés)
ha publicado varios procedimientos para la determi-
nacién de cloruro en crudo de petrdleo, dentro de los
cuales se destacan ASTM 4929 (2008), ASTM 5808
(2008) y D7359 (2023).

CH,0H
Figura 1 Sustitucion HOm— y
nucleofilica Propano- H
1,2,3-triol CH,OH

1,2,3-triol-propano

Fuente propia (Chemdraw).

Las normas ASTM D4929-99, D5808 y D7359-14
son métodos utilizados en la industria para deter-
minar propiedades especificas de diferentes mate-
riales. El contenido de la D4929-99, prueba de mé-
todo B, y D5808-95 se refiere a la cuantificacion de
cloro por descomposicion térmica y deteccion por
ion selectivo, y es aplicable para muestras de aceite
mineral, lubricantes, sintéticos, diésel y gasolina. La
ASTM D7359-14, por su parte, utiliza una combus-
tion pirohidrolitica seguida de una detecciéon por
cromatografia idnica para cuantificar cloro y otros
halégenos en diferentes matrices, que incluye aceite
vegetal; es un método avanzado y tiene mayor pre-
cision y sensibilidad en comparaciéon con los otros
dos, por lo que puede ser la opcion preferida. Sin
embargo, es importante ver las necesidades y requi-
sitos especificos para la seleccion del método como:
desarrollo instrumental, tiempo, manipulacién de
matriz, costos y posibilidad de automatizaciéon. De
acuerdo con lo anterior, se opto por el andlisis ele-
mental como una alternativa factible para la cuan-
tificacion de cloro total en aceite de palma crudo
bajo la ASTM D4929-99 (prueba de método B); la
decision también se basé en la comparacidn de nor-
mativas, alcance de cada metodologia evaluada y
campo de aplicacion.

A partir de lo descrito en el método seleccionado
fue posible modificarlo para la deteccién y analisis

H,Cl

illle]

HO et

CH,OH

(8)1,2-diol-3-cloropropano

Sn-1
CH,0OH
Sn-2 > CI'—E—'H
EHZOH
Sn-3

1,3-diol-2-cloropropano

H,OH

il e)

HO e —eesngy H

CH,CI

(R)1,2-diol-3-cloropropano

Revista Palmas. Bogota (Colombia) vol. 44(3) 30-42, julio-septiembre 2023



cuantitativo de cloro total en aceite de palma median-
te el uso del analizador Analytik Jena multi EA 5000.

En el multi EA 5000, los compuestos organoclo-
rados se oxidan por medio de una combustion hasta
convertirlos en haluro de hidrégeno, diéxido de car-
bono y agua. El flujo de gas de medicion es conduci-
do a través de una linea de transferencia al médulo
de deteccidn; alli, los haluros de hidrégeno (HCI) se
determinan por microcoulombimetria. En un primer
paso, el cloruro de hidrégeno (HCI) se disuelve en
el electrolito y se disocia en iones de hidrogeno y de
cloruro (H*, CI'). En la celda de medicion, los iones
de cloruro reaccionan con los iones de plata genera-
dos electroliticamente para formar cloruro de plata.
Paralograr una reaccion al AgCllo mas completa po-
sible se realiza la valoracion en una celda electrolitica
de dcido acético débil (Analytikjena, 2021).

Para materializar la aplicabilidad del método se
evaluaron pardmetros, como linealidad de la metodo-
logia, limite de detencion (LDM), limite de cuantifi-
cacion (LCM), precision y exactitud. Adicionalmen-
te se realizaron ensayos cruzados con un laboratorio
externo y se estimo la incertidumbre en las medidas y
resultados, para lo cual se aplicaron criterios técnicos
uniformes y consistentes.

2. Metodologia
2.1. Materiales

Se utilizé una centrifuga con capacidad maxima de
13.500 rpm (marca Hermle Z300, Alemania), horno de

Figura 2.
Analizador
elemental multi
EA 5000 (vista
exterior)

conveccion simple (marca Binder ED 115, Alemania),
sistema de agua ultrapura Milli-Q (marca Millipore Q
Direct-Q8, Alemania) para todas las soluciones.

2.2. Reactivos

o-xileno (99 % de pureza), acetato de sodio anhi-
dro (99 % de pureza), sulfato de sodio, los cuales se
adquirieron con la empresa PanReac AppliChem;
p-clorofenol (99 % de pureza) de la firma Sigma-Al-
drich y acido sulftrico (98 % de pureza) y acido acé-
tico glacial del fabricante Merck. Todos los reactivos
quimicos son de grado analitico. Los gases utiliza-
dos, oxigeno (99,9 % de pureza) y argén (99,9 % de
pureza), se obtuvieron con el proveedor Messer.

2.3. Equipo de deteccion

Elequipo analizador elemental utilizado fue Analytik
Jena multi EA 5000 (Figura 2). Su funcionamiento se
describe por mddulos en la Figura 3.

2.4. Condiciones operacionales

Las condiciones de operacion se determinaron de
acuerdo con las condiciones sugeridas en la nota
de aplicacién por Analytikjena (2021), con algunas
modificaciones como puede observarse en la Tabla
1. Se ajusto el tiempo de purga, la temperatura de
celda y la deriva maxima con el fin de mejorar la
sensibilidad del método y obtener resultados con
mayor veracidad.
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Figura 3. Analizador elemental multi EA 5000 (vista interior)

a) Automatic Boat Drive (ABD). El proceso inicia desde el momento en el que se introduce la muestra en el médulo
ABD, el cual ingresa la muestra de aceite en el horno por medio de una barra de cuarzo. Segun la concentracion de la
muestra, realiza varios ciclos hasta finalizar con la combustion.

b) Médulo de combustion. Cuenta con un horno de combustién, que opera en forma horizontal, donde la muestra
ingresada mediante el transportador Automatic Boat Drive sufre una pir6lisis en un ambiente enriquecido con argén. A
continuacion, se lleva a cabo un proceso de oxidacion con un flujo de oxigeno. Posteriormente, los productos generados
de esta operacion (haluros de hidrdgeno, diéxido de carbono y agua) son llevados por una linea de transferencia hacia
el modulo de deteccion.

¢) Médulo de deteccién. Consta de una entrada para el ingreso de la muestra en forma gaseosa a través de una linea de
transferencia, donde se conecta a un tubo que contiene acido sulfirico (H,SO,), cuya funcién es remover la humedad
restante en el analito. En seguida, la corriente se introduce a la celda (high sens), compuesta por un electrodo de sensor
(electrodo de plata, electrodo de platino, tubo de introduccién de gas y un extractor de succién) (Figura 4). Después se
inyecta a la celda una solucion electrolitica (acido acético glacial + acetato de sodio), que permite el paso de los iones
(cloruro) entre el electrodo y el analito. La cuantificacion de cloro se realiza conforme a la ley de Faraday, a partir de la
cantidad de carga consumida para la generacion de iones plata, procedimiento que se denomina microcoulombimetria.

Figura 4. M6dulo de deteccion - celda high sens
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Tabla 1. Condiciones operacionales del equipo Analytik Jena multi EA 5000.

Condiciones operacionales

Parametro Valor Rango Predefinido
Temperatura del horno 1050 0aloo°C 1050
Combustion 60 0a900s 60
Argdn 100 502200 mL / min 100
Oxigeno 100 502200 mL / min 100
Tiempo de purga 20 0a600s 0
Maximo tiempo de integracion 1200 602 1200s 1200
Valor umbral 300 0a 1000 cuentas 300
Deriva maxima 100 1 a 1000 cuenta / min 50
Temperatura de celda 22 18a35°C 23
Retraso valoracion 1 1a20°30s 1
Umbral 25 0a 250 cuenta 25

*cuenta: medicion del potencial de celda antes de la combustion de la muestra.

2.5. Preparacion de soluciones

Solucidn electrolitica. Se prepararon 1.000 mL de so-
lucién electrolitica, en la que se disolvieron 2,7 g de
acetato de sodio anhidro en 200 mL de agua desioni-
zada y 800 mL de dcido acético glacial.

Solucion estandar para la curva de calibracion.

La curva de calibracion se elabor¢ a partir de una so-
lucién constante de p-clorofenol a una concentracion
de 57,80 mg Cl/kg aceite de palma crudo, implemen-
tando cinco puntos de calibracién con volumenes de
2uL, 5uL, 10 uL, 20 uL y 50 uL equivalentes a 0,10
-0,25-0,5-1y2,5ug de cloro. Las concentraciones
para estas soluciones se obtienen de la siguiente ma-
nera (Ecuacion 1):

(Ecuacion 1)

1 mol CIC¢H,OH 1molCl 35,453 gCl

181 1C4H,0H . . .
8,13 mg ClCeH,OH 3o e CIC.H,0H * Tmol CIC,H,0H * 1 mol CI

=5,0mgCl

Teniendo en cuenta que la curva de calibracion
se construyo en masa es necesario realizar la conver-
sion del estandar de 5,0 mg cloro a pg/pL utilizando
el volumen de 0,1 L de o-xileno. Con esto se obtiene
la concentracion de 0,05 pg Cl/pL (Ecuacion 3).

(Ecuacion 2)

5mgCl  50mgCl 50pgCl

01L L mL
(Ecuacion 3) 50 pg Cl 1 mL 0,05 pg Cl
[ ] =
mL 1000 pl uL

A partir de la solucion de 0,05 pug Cl/uL se prepa-
ran los cinco puntos de la curva (Tabla 2).

Tabla 2. Puntos de la curva de calibracion.

Volumen estandar

0,05 pg/uL (uL) Masa cloro (ug)

2 0,1
5 0,25
10 0,50
20 1,00
50 2,50

2.6. Obtencion de las muestras

Las muestras de aceite de palma crudo utilizadas en
la estandarizacion fueron tomadas en la planta de
beneficio Entrepalmas S.A.S. Los muestreos se reali-
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zaron en diferentes épocas del afio para asegurar una
variedad en la concentracion del analito.

2.7. Preparacion de la muestra
2.7.1. Determinacion directa

Con la finalidad de establecer la importancia de la
homogeneidad de la muestra en la determinacion, se
realizaron réplicas con una masa de 100 +10 mg de
muestra solida depositadas directamente en el mo-
dulo ABD sin ningun tratamiento previo. Con este
proceso se dificulté la toma de alicuotas homogé-
neas, ya que aumento la desviacion entre las diferen-
tes mediciones. Teniendo en cuenta esto, se procedid
con la evaluaciéon de diferentes pretratamientos de
muestra con el fin de mejorar la homogeneidad y la
repetibilidad en la determinacion.

2.7.2 Determinacion con pretratamiento

Se calento la muestra sélida a una temperatura de 60
°C por 1 hora; una vez fundida la muestra, se trans-
firi6 a un tubo de centrifuga de 50 mL de capacidad
y se centrifugd durante 5 minutos a 1.100 rpm, para
eliminar impurezas. A continuacion, se dispuso la
muestra en un recipiente de vidrio y se dejé en agi-
tacion constante entre 500 y 900 rpm, a una tempe-
ratura de 60 °C, durante 2 minutos. Finalmente, se
pesd una cantidad de muestra fundida entre 40-75
mg (homogeneizada), directamente en una barquilla
de cuarzo para posteriormente ingresarla en el mo-
dulo ABD al horno, en donde ocurrié el proceso de
pirolisis y de determinacién final de cloro total por
microcoulombimetria.

2000

3. Resultados y discusion
3.1. Calibracion y linealidad

La curva de calibracion se realiz6 a partir de la in-
yeccion directa del estandar primario, segtn se es-
tablecid en la Tabla 1. Cada punto fue analizado por
triplicado y los resultados fueron: un coeficiente
de determinacion de 0,99991, una calidad de répli-
ca de 0,99981, una desviacién estandar del método
de 0,01332 y un LMC de 0,1 ug. Al comparar con
Abdul Hammid y sus colaboradores que trabajaron
con el equipo NSX2100H, del fabricante Nittoseiko
Analytech, se detecté que existe una diferencia en
soluciones estandar y condiciones de equipo apli-
cadas, puesto que obtuvieron una relacién lineal si-
milar de R* (0,999) y %RSD inferior de 6,77 con la
implementacién de una solucién estandar 2,4-dini-
troclorobenceno/tolueno, para determinar cloro en
matrices de aceite crudo y comercial (Abdul Ham-
mid, 2022).

Al mismo tiempo, cabe sefalar que en la Figura 5
se ve claramente una tendencia lineal en las lecturas
de la integral efectiva (UA), sin dispersion significa-
tiva. El cumplimiento de la curva de calibracion se
evalué mediante el calculo de la pendiente, el inter-
cepto y el coeficiente de correlacion. Los resultados
obtenidos se recalcularon por interpolacién con la
ecuacion de la recta Y = mx + b. Posteriormente, se
calcularon los porcentajes de recuperacion y los va-
lores obtenidos oscilaron entre 88,59 % y 106,20 %.
Ademas, los resultados de %RSD fueron inferiores al
10 % (Tabla 3). Estos recuperados se encuentran den-
tro de los limites establecidos por la ISO 17025:2017
(Incontec, 2017).

1800
1600
1400
1200
1000
800
600
400
200

Figura 5. Curva de
calibracion de cloro

Integral efectiva (UA)

y =726,44x - 46,002
R?=0,9998

0.5 1

15 2
masa Cl (ug)

25 3
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Tabla 3. Resultados de la curva de calibracion.

Concentracion

Concentracion I-neto* interpolada % Recuperacion

0,10 36,00 0,11 88,59
0,25 125,00 0,24 106,20
0,50 310,00 0,49 102,03
1,00 691,00 1,02 98,57
2,50 1.768,00 2,50 100,12

Pendiente 726,44

Intercepto -46,00

Coeficiente de correlacion r 0,99

LMC 0,100 ug
LMD 0,021 pug

* |-neto: integracion que contabiliza la corriente aplicada por el tiempo.

3.2. Evaluacion de la precision
y exactitud

En este apartado se evaluaron la precision y la exac-
titud del sistema instrumental, y se analizaron una
serie de patrones, que estuvieron dentro de los ran-
gos de linealidad del método desarrollado experi-
mentalmente. El analisis se efectud cuatro veces para
cada solucion estandar, lo que significé un total de 16
corridas por un mismo analista, y las lecturas fueron
tomadas con la implementacion del mismo equipo.

El estudio de precision se realizé bajo las mismas
condiciones de ensayo (Tabla 1); por lo tanto, el %
Recuperacion oscil6 entre 90,96 hasta 114,26, el cual
fue calculado en funcién de la masa interpolada en la
curva de calibracion para los estandares de 0,1 - 0,5 —
1,0y 2,5 pg de cloro. Adicionalmente, el %RSD se en-
cuentra entre 3,65y 9,76 (Tabla 4). Los resultados ob-
tenidos cumplen los criterios de calidad establecidos
por diferentes normativas para el andlisis de aguas,
crudo y otras matrices como Standard Methods, EPA,
ASTM e ISO, lo que demuestra la conformidad en las
directrices para el andlisis de recuperacion y coincide
con los requisitos del criterio de aceptaciéon menor al
20 % (ASTM 4929, 2008; Guadalupe & Reyes-, 2018;
Incontec, 2017). Por este motivo, el laboratorio opta
por incluir este valor como criterio interno para la

evaluacion de repetibilidad y reproducibilidad del
método analitico desarrollado. En relacion con el es-
tudio de Abdul, este demostrd un %R que va de 84 %
al 96 % para el nivel de precision del método, el cual
trabajaron con el equipo NSX2100H, del fabricante
Nittoseiko Analytech (Abdul Hammid, 2022).

Con los resultados obtenidos en la determinacion
de los estandares se procede a realizar la prueba esta-
distica ANOVA (andlisis de varianza de dos factores
con varias muestras con grupo), con la cual se de-
terminan los niveles de precision intermedia. En la
Tabla 5 se especifica que el valor de F es menor al
critico en columnas e interaccidn, lo que demuestra
que no hay diferencias estadisticamente significativas
en la determinacion de cloro total en diferentes dias
de analisis.

3.3. Comparacion de laboratorios

Este andlisis tiene como objetivo determinar el gra-
do de comparabilidad de los datos generados por
un laboratorio externo (Alemania), donde se em-
pleé la metodologia ASTM D7359 (modificado).
En la tabla 6 se presenta la obtencion de desviacio-
nes estandar inferiores a 0,53 y cercanas a 0,03, res-
pectivamente. En cuanto a la exactitud, la prueba
proporciona sesgos inferiores al 20 % en RSD. Se
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Tabla 4. Estandares de control.

Nom,b!'e. de Cl_resultado Masa tedrica % Recuperacion Promedio Desv,iacién %RSD*
analisis (ug) (ug) estandar
0,10 ug 0,11 0,10 114,26
0,10 pg 0,09 0,10 91,86
0,10 0,01 9,76
0,10 ug 0,10 0,10 96,02
0,10 ug 0,10 0,10 98,67
0,50 ug 0,49 0,50 97,89
0,50 ug 0,48 0,50 96,82
0,47 0,02 3,65
0,50 ug 0,46 0,50 91,09
0,50 ug 0,46 0,50 91,82
1,00 ug 0,78 1,00 78,18
1,00 ug 0,91 1,00 91,38
0,88 0,07 7,42
1,00 yg 0,91 1,00 90,96
1,00 yg 0,91 1,00 91,38
2,50 ug 2,53 2,50 101,31
2,50 ug 2,34 2,50 93,72
2,47 0,14 5,48
2,50 ug 2,38 2,50 95,04
2,50 ug 2,63 2,50 105,25
* Desviacion estandar residual.
Tabla 5. Analisis de varianza de precision intermedia.
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los - Valor critico
A . F Probabilidad
variaciones cuadrados libertad cuadrados para F
Muestra 13,05025 3 4,350083333 600,0114943 9,41594E-10 4,066180551
Columnas 0,003025 1 0,003025 0,417241379 0,536401228 5,317655072
Interaccion 0,006725 3 0,002241667 0,309195402 0,81835055 4,066180551
Dentro del 0,058 8 0,00725
grupo
Total 13,118 15

demostr6 la aprobacion del método con una alta
precision y exactitud. Adicionalmente, se eviden-
cia que solo una muestra tiene un porcentaje de
error relativamente alto, lo que puede deberse a la
variabilidad en la matriz oleosa y al tiempo trans-
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currido en que esta muestra fue analizada en Ale-
mania y en Colombia. Es bien sabido que, ademas
de la exposicién a las perturbaciones ambientales,
la descomposicién de las muestras puede afectar la
calidad del analito.



Tabla 6. Comparacién con Analytik Jena (Alemania).

o Cl_Resultado Promedio (mg/ Desviacion o * Alemania o
Codigo interno (ma/kg) kg) estandar %RSD (mg/kg) % Error
1 11,87
11,85 0,03 0,24 9,40 26,02
1 11,83
2 3,31
3,02 0,42 13,88 3,00 0,53
2 2,72
3 5,15
5,53 0,53 9,61 5,50 0,46
3 5,90
4 4,14
4,22 0,11 2,51 3,70 13,96
4 4,29
5 6,48
6,26 0,32 5,09 6,90 9,35
5 6,03

*Desviacion estandar residual.

3.4. Reproducibilidad en muestras

Con el fin de incrementar la repetibilidad y la pre-
cisiéon en el método microvolumétrico, objeto de
la estandarizacién, se prepararon y analizaron 32
muestras en el transcurso de la investigacion, y se
realizaron modificaciones en el pretratamiento de
las muestras. Los resultados relacionados en la Ta-
bla 7 corresponden a pretratamientos en los que se
modificaron las condiciones, como el centrifugado
de muestra, la temperatura de fundicién, agitacién y
toma de la alicuota. En esta se evidencia un porcen-
taje de RSD (desviacion porcentual relativa) entre el
15,77 y el 84,96 %, lo que indica que la metodologia
no se encuentra bajo control analitico, pero se logra
evidenciar que, en la medida en la que se estandarizé
el proceso de homogeneizacion, los resultados mejo-
raron al igual que la estabilidad en la lectura de cloro
total por el equipo multi EA 5000.

Los resultados presentados en la Tabla 8 corres-
ponden al andlisis de 24 muestras con el pretrata-
miento estandarizado mencionado en la seccién re-
lacionada con la preparacion de la muestra. En este se
observa una mejora significativa en la repetibilidad
y reproducibilidad del método, con el que se obtie-
nen resultados de %RSD entre 1,88 y 12,67 %. Con

esto se puede establecer que la homogeneizacion de
la muestra es un proceso critico en la determinacioén
del analito; no obstante, al realizar el procedimiento
segun se describe en este texto, los niveles de exacti-
tud mejoran.

4. Conclusiones

La determinacién de cloro es una herramienta valio-
sa para el control de la calidad del aceite de palma
crudo, dado su potencial para actuar como precur-
sor de contaminantes organoclorados como los clo-
ropropanoles durante la refinacion del aceite. Para
desarrollar y estandarizar el método anterior, se va-
lidaron las condiciones analiticas establecidas en la
literatura, se identificé el analito y se estimo la incer-
tidumbre del método. Esto dio como resultado una
elevada confiabilidad y sensibilidad en el procedi-
miento.

Se consideraron variables como el pretratamiento
de las muestras, el flujo de gas, la estabilidad de la
sefal a lo largo del tiempo y la concentracién de la
muestra, con la finalidad de determinar condiciones
de trabajo favorables en la deteccion de cloro total.

El porcentaje de recuperacion en las mediciones
realizadas durante la investigacion estuvieron com-
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Tabla 7. Reproducibilidad en muestras con diferentes pretratamientos.

Cédigo interno Cl(mg/kg) Desviacion estandar %RSD
M22-06769 23,21 19,72 84,96
M22-06769 48,6 30,24 62,22
M22-06775 15,09 11,17 74,02
M22.07095 2,14 0,93 43,32
M22-07095 2,05 0,75 36,45
M22-07097 4,42 1,09 24,6
M22-07106 3,11 0,49 15,77
M22-07117 19 0,32 16,9

Tabla 8. Muestras con pretratamiento estandarizado.

Cadigo interno Cl(mg/kg) Desviacion estandar %RSD
M22-06610 10,51 0,25 2,36
M22-07095 1,78 0,13 7,30
M22-07099 7,89 0,38 4,85
M22-07101 5,31 0,42 7,99
M22-07102 8,3 0,29 3,50
M22-07103 6,88 0,28 4,02
M22-07104 2,14 0,17 7,90
M22-07105 4,82 0,46 9,62
M22-07106 2,04 0,07 3,38
M22-07109 1,54 0,03 1,88
M22-07110 2,26 0,26 11,49
M22-07111 4,71 0,21 4,38
M22-07111 1,02 0,03 2,94
M22-07112 0,86 0,02 2,68
M22-07114 1,99 0,1 4,92
M22-07115 1,45 0,13 8,67
M22-07116 1,73 0,22 12,67
M22-07119 1,63 0,06 3,56
M22-07121 2,04 0,07 3,33
M22-07122 1,31 0,1 7,80
M22-07123 0,82 0,05 6,48
M22-07126 1,28 0,05 4,13
M22-07129 1,99 0,05 2,36
M22-07130 2,12 0,22 10,57
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prendidas entre el 88 y el 106 %, lo que indica que el
método estandarizado es exacto y preciso; por lo tan-
to, se considera adecuado para las determinaciones
de cloro en aceite de palma.

Se declara que la metodologia desarrollada en la-
boratorio SGI S.A.S. es apta para la determinaciéon
de cloro total en aceite de palma crudo, en donde
se cumplieron los criterios estadisticos de precision
y exactitud establecidos por las diferentes entidades
normativas para métodos de laboratorio de ensayo.
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