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. RESUMEN

Los detergentes estan clasificados como productos de higiene y del
hogar, por lo que los analisis necesarios previo a su inscripcion y
comercializacion se realizan en el Ministerio de Salud Publica y Asistencia
Social, en la Seccion Fisicoquimico de Cosméticos del Laboratorio Nacional de
Salud - LNS - . El analisis realizado por dicha seccién se enfoca principalmente
en la cuantificacion de fosfatos de acuerdo a lo establecido por COGUANOR
en la Norma Guatemalteca Obligatoria NGO 30 017:89, tomando en
consideracion que los fosfatos son en parte responsables de ocasionar efectos
nocivos al medio ambiente al ser descargadas las aguas de lavado en rios y

lagos.

La Seccion Fisicoquimico de Cosméticos emplea como métodos de
cuantificacion de fosfatos en detergentes, el de titulacién potenciométrica acido
base (método de referencia) y el de espectrofotometria visible del
fosfomolibdovanadato (método alternativo). En el presente trabajo de tesis se
evaluaron cada uno de los métodos con el objetivo de compararlos y demostrar
las ventajas que presenta el método de espectrofotometria visible sobre el
método de titulacidn potenciométrica con respecto a precisidon, confiabilidad,

reproducibilidad, ahorro de tiempo y costos.

Se analiz6 un total de 18 muestras, que corresponden a la totalidad de
muestras ingresadas al LNS durante el periodo comprendido de septiembre
2002 a febrero 2003; cada muestra fue analizada por triplicado por los dos
meétodos en un disefio pareado a una cola, aplicando la distribucion t de student

y midiendo posteriormente el coeficiente de correlacion de concordancia (rc).



Las respuestas obtenidas por el método de espectrofotometria visible
(media: 6.33, varianza: 33.72) no fueron significativamente mayores que las
obtenidas por el método de titulacion potenciométrica (media: 8.20, varianza:
41.74) por lo que ambos métodos son comparables; con respecto al porcentaje

de rendimiento de las muestras se encontré que utilizando el primer método se

obtienen valores mas cercanos al 100% (media: 103.90), mientras que con el
segundo meétodo se obtienen valores mas elevados (media: 143.20). El
coeficiente de correlacion de concordancia (rc ) entre ambos métodos fue de
0.9880, lo que indica que ambos métodos son equivalentes y comparables y

que existe una buena concordancia entre ambos.

Al analizar el contenido de fosfatos en detergentes de acuerdo a lo
establecido por COGUANOR en la Norma Guatemalteca Obligatoria NGO
30 017:85, se encontrd que el 83.33% de muestras cumplié con el contenido
maximo de fosfatos permitidos al ser evaluada por el método
espectrofotométrico, mientras que al ser evaluadas por el método de titulacidon
cumplié el 72.22% de muestras. Se determind ademas que utilizando el método
espectrofotométrico es posible no sélo analizar un 250% mas de muestras que
con el método de titulacién sino que también se reduce el tiempo de analisis

en un 50% y el costo por analisis en un 14.33%.

De todo lo anterior se concluye que para la cuantificacién de fosfatos en
detergentes, el método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato es
comparable al método de titulaciéon potenciométrica acido base, presentando el
primero las ventajas de obtener porcentajes de rendimiento mas cercanos a
los valores reales, una mayor cantidad de muestras analizadas por corrida,
menor tiempo de andlisis por muestra y menor costo por analisis; por lo que
dicho método se considera como una técnica de analisis mas exacta y
confiable que garantiza la utilizacion por parte del consumidor, de productos

seguros para el medio ambiente.



Il. INTRODUCCION

Un detergente es un producto de limpieza que combinado con agua
logra remover y dispersar las particulas de suciedad adheridas a la superficie
del material a ser limpiado y cuyo principio activo es un surfactante organico de
cadena larga, de origen natural o sintético. Con frecuencia el principio activo se
combina con otras sustancias organicas o inorganicas con el fin de mejorar su

efectividad de limpieza.

La funcidén de los fosfatos en los detergentes formulados, en la mayoria
de los casos es multiple y basicamente se refiere a tres tipos de accion: la
primera y principal es la accidbn de ablandamiento del agua de lavado
(inactivacion de la dureza); la segunda es la accién de suplir alcalinidad al
medio; y la tercera accién, la actividad defloculante y dispersante
(tensoactividad especifica) sobre particulas sélidas de suciedad. Sin embargo,
los fosfatos representan un problema en cuanto a la contaminacion del medio
ambiente ya que el fosforo introducido en rios y lagos, acelera el proceso de
envejecimiento natural de los cuerpos de agua (eutroficacion). Los efectos de
este tipo de contaminacién varian desde el cambio de las caracteristicas
organolépticas del agua (color, olor, sabor y transparencia), es decir la
degradacion de la calidad de agua, hasta la desaparicion de especies de

significancia economica.

En Guatemala se han tomado medidas para contrarrestar los efectos
nocivos al medio ambiente atribuidos al uso extendido de los detergentes
formulados y detergentes en general. La restriccion de los fosfatos en los

detergentes en polvo tiene como limite maximo el valor de 11% p/p como



pentoxido de fosforo en el caso de los productos para uso doméstico y de 16%
p/p en el caso de los productos para el lavado de vajilla y limpieza en
hospitales, restaurantes y la industria de alimentos (COGUANOR: Norma
Guatemalteca Obligatoria NGO 30 017:89).

La Seccién Fisicoquimico de Cosméticos del LNS es la encargada de
analizar y evaluar productos de higiene y del hogar que incluyen detergentes
en polvo. Los métodos empleados para la cuantificacion de fosfatos en
detergentes son el de titulacion potenciométrica de acido base y el de
espectrofotometria  visible con la formacibn del complejo de

fosfomolibdovanadato.

En el presente trabajo de tesis se pretende evaluar cada uno de los
métodos y demostrar las ventajas que representa la utilizaciéon del método
espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato. Este ultimo es un método
sencillo, directo y de elevada precisibn que permite realizar un analisis
confiable en menor tiempo que el método de titulacion potenciométrica acido
base que requiere de un proceso largo y minucioso por contar con varios
puntos criticos. En este caso un analisis exacto y preciso en el menor tiempo
posible asegura, no solo la comercializacion de detergentes en polvo que
cumplan con las regulaciones establecidas en el pais, sino que ademas
garantiza la utilizaciéon por parte del consumidor de productos seguros para el

medio ambiente.



lll. ANTECEDENTES

A. TRABAJOS PREVIOS:

De acuerdo a la revision bibliografica realizada, el trabajo de tesis titulado
“Evaluacion de la calidad de los detergentes para lavanderia comercializados
en Guatemala en su contenido de fosfatos como contaminantes del medio
ambiente” (Tesis de graduacion, Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia)
(1) es el unico que trata acerca de la cuantificacion de fosfatos en detergentes.
Sin embargo, en dicho trabajo de investigacion el método de cuantificacion
utilizado es el método potenciométrico del nitrato de plata, llevandose a cabo la
titulacion con hidréxido de sodio.

De las tesis revisadas, solamente dos utilizan el método espectrofotométrico
del fosfomolibdovanadato para la cuantificacion de fosfatos: “Evaluacion del
fésforo y oxigeno en la interfase cieno-agua como una medida de eutroficacion
en el lago de Amatitlan” (Tesis de graduacién, Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia) (2) y “Cuantificacién de fosfatos en bebidas carbonatadas por
analisis espectrofotométrico” (Tesis de graduacion, Facultad de Ciencias
Quimicas y Farmacia) (3). Sin embargo, en ninguno de los dos trabajos el

método es aplicado a detergentes.

No se encontré ningun trabajo de investigacion que utilizara el método de

titulacion potenciométrica acido base para la cuantificacion de fosfatos.

B. DETERGENTES:

El término detergente se utiliza para designar una sustancia capaz de

limpiar, aunque también abarca las sustancias inorganicas que se utilizan para



algun trabajo de limpieza. Con frecuencia el término detergente se refiere a una
combinacion de surfactantes con otras sustancias organicas o inorganicas, en
una formulacion que incrementa la eficacia en la limpieza, especificamente,

superando al tensoactivo aislado (4).

Los detergentes sintéticos aparecieron en el mercado en 1933 (5) y
durante la Segunda Guerra Mundial su uso se generalizd6 debido a la
consecuente escasez de grasas y aceites (6) , que son las principales materias

primas en la fabricacion de los jabones.

Los detergentes sintéticos formulados contienen aditivos denominados
fortificadores, los cuales mejoran o mantienen la efectividad detergente del
ingrediente activo. De acuerdo a la American Society for Testing Materials
(ASTM), la manera como los fortificadores mejoran o mantienen la efectividad
detergente de los surfactantes se basa principalmente en la inactivacion de la
dureza del agua de lavado, en suplir alcalinidad en los niveles de limpieza
efectivos y ayudando a mantener en suspension la suciedad removida y

emulsificar suciedades oleosas(7).

Los fosfatos utilizados como fortificadores en los detergentes sintéticos
son el tripolifosfato de sodio (STPP), el pirofosfato tetrasodico (TSPP), el
pirofosfato tetrapotasico (TKPP), el ortofosfato trisodico (TSP) el (Hexa)
metafosfato de sodio (SMP) y el tetrafosfato de sodio. De éstos los dos

primeros son los mayormente utilizados.

La funcion de los fosfatos en los detergentes formulados en la mayoria
de los casos es multiple y basicamente se refiere a tres tipos de accién. La
primera y principal es la accién de ablandamiento del agua de lavado
(inactivacion de la dureza) mediante el secuestro quimico (accién secuestrante,
quelante o de acomplejamiento) de los iones de los metales pesados de
principal interés como calcio, magnesio y en menor grado hierro. La reaccion
de secuestro quimico es aquella reaccion donde un compuesto (agente

secuestrante, quelante o acomplejante) en solucién, se combina con iones de



metales pesados para formar una combinacién soluble donde tales iones
quedan substancialmente inactivados (7). Esta combinacion es tan fuerte que
los iones pesados no precipitan en presencia de iones carbonato, ortofosfato o
de detergentes anionicos. En los detergentes formulados la funcién del agente

secuestrante es muy importante ya que la inactivacion de la dureza significa un

ahorro del detergente ya que en ausencia del secuestrante, los iones de los
metales pesados contenidos en el agua de lavado interactian con el

surfactante, reduciéndose de este modo la efectividad del lavado.

La segunda es la accién de suplir alcalinidad al medio para cumplir con
la condicién de pH alcalino o basico durante el proceso de lavado, condicion
muy importante para la efectividad de muchos detergentes (1, 7). La alcalinidad
del medio también es util para la neutralizacion de sustancias acidas asociadas
a superficies y materiales sucios (1, 6); ademas cuando el medio presenta
alcalinidad suficientemente fuerte, se logra la saponificacion de suciedad de

grasas y aceites, con lo cual esta suciedad se emulsifica (1).

La tercera accion consiste en la actividad defloculante y dispersante
(tensoactividad especifica) sobre particulas sélidas de suciedad. Generalmente
este tipo de suciedad no puede ser removida por la accion directa de los
detergentes, ya que las moléculas de detergente basicamente actuan sobre
grasas Yy aceites, muy comunes en la suciedad, removiéndolos mediante su
emulsificacion en un sistema micelar. Las particulas sélidas en cambio se
logran remover por la adsorcién del dispersante sobre la superficie de estas
particulas, con lo cual se logra su suspension. La accidén defloculante se refiere
a la capacidad del agente defloculante de separar particulas sélidas agregadas.
Compuestos alternativos al uso de fosfatos como fortificadores en los
detergentes formulados son los silicatos, carbonato de sodio, arcillas, zeolitas,

acido nitrilotriacético, citratos, alcalis y sales solubles y neutras (4).

C. CLASIFICACION Y DESIGNACION DE DETERGENTES
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El detergente sintético en polvo se clasifica segun su uso de la siguiente

manera:

1.
2.

Detergente sintético en polvo para uso doméstico

Detergente sintético en polvo para uso doméstico, de poca
produccion de espuma

Detergente sintético en polvo para uso industrial

Detergente sintético en polvo para uso industrial, de poca produccién
de espuma

Detergente sintético en polvo para uso industrial especial: son los
que se utilizan en aquellos casos en que la higiene es un factor
esencial, tales como lavado de vajilla y limpieza en hospitales,

restaurantes e industrias de alimentos (8).

D. CARACTERISTICAS Y ESPECIFICACIONES DE LOS DETERGENTES
DOMESTICOS Y DE USO INDUSTRIAL

1.

El detergente en polvo debera estar en forma de polvo o de granulos,

debera ser homogéneo, de facil flujo, libre de impurezas visibles.

El producto debera ser facilmente soluble en agua.

. Después de almacenar el detergente en su envase primario original

en condiciones adecuadas y a temperatura ambiente durante 6
meses, éste no debera desarrollar olores desagradables y si es

perfumado no debera variar su fragancia.

El ingrediente activo debera ser biodegradable por lo menos en un
90%.

El detergente podra perfumarse, y en su estado sélido, o bien cuando

se disuelve en agua caliente, no debera tener un olor objetable (8).
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E. MATERIAS PRIMAS QUE PUEDEN UTILIZARSE EN LA FABRICACION
DE DETERGENTES

—

. Ingredientes activos cationicos, i6nicos, no idnicos o anfotéricos
2. Fosfato trisddico
3. Carbonato de sodio

Sulfato de sodio

Pirofosfato tetrasodico
Tripolifosfato de sodio
Hexametafosfato de sodio
Carboximetilcelulosa de sodio

Silicato de sodio

= © © N o o &

0.Blanqueadores fluorescentes, abrillantadores 6pticos autorizados por la
autoridad competente

11.Formadores de espuma autorizados por la autoridad competente

12.Hidrétropos autorizados por la autoridad competente

13.Perfume

14.Agentes conservadores autorizados por la autoridad competente

15.Agentes quelantes (agentes secuestrantes) autorizados por la autoridad

competente
16. Colorantes autorizados por la autoridad competente

17.0tros materiales autorizados por la autoridad competente (8)

F. FOSFATOS Y LA CONTAMINACION AMBIENTAL

Basicamente los detergentes sintéticos se han visto involucrados en dos
problemas diferentes de contaminacién del medio ambiente. El primero de ellos
se trata de la persistencia en el ambiente de los compuestos de las primeras
generaciones de surfactantes sintéticos, es decir de su significativa resistencia
a la biodegradacion, lo cual es la razon de la formacién de enormes cuerpos de
espuma sobre rios y lagos(2,7). Estos surfactantes eran alquilbencensulfonatos
(ABS), cuyo radical alquilo representaba una cadena muy ramificada, lo cual es

la causa de su lenta biodegradacion. Alrededor de 1965, los detergentes
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alquilbencenosulfonatos lineales o detergentes LAS surgieron como una
alternativa adecuada en atencion al problema causado por sus predecesores,
ya que al no presentar ramificacion en su radical alquilo su biodegradabilidad
ha resultado aceptable al grado que en la actualidad la mayoria de los
detergentes sintéticos no son considerados un peligro para el medio ambiente y
son considerados como biodegradables (5,7, 9, 10).

El otro problema de contaminacién ambiental relacionado con el uso de
los detergentes sintéticos es de la eutroficacion (proceso de envejecimiento
natural de los cuerpos de agua que puede acelerarse como consecuencia de la
contaminacién del medio ambiente), particularmente de lagos y lagunas, siendo
precisamente en este tipo de contaminacién donde los fosfatos se ven
involucrados. El fésforo introducido en rios y lagos proviene de excrementos
arrastrados en las aguas residuales, del lavado de los suelos, incluidos los
suelos cultivados y de los detergentes formulados, al ser las aguas de lavado

descargadas en las aguas residuales.

El proceso de eutroficacion puede ser acelerado como consecuencia de
la descarga de grandes cantidades de nutrientes contenidos en los desechos
transportados por los afluentes domésticos e industriales, lo que constituye un
proceso de contaminacién del medio ambiente acuatico conocido como
eutroficacion cultural. Los efectos de la contaminacién varian desde el cambio
de las caracteristicas organolépticas del agua (color, olor, sabor vy
transparencia), es decir la degradacion de la calidad de agua, hasta la
desaparicion de especies de significancia econémica y el incremento en la
frecuencia de microorganismos patdgenos asociados a la descarga de aguas
residuales que han estado en contacto con excrementos (1).

En Guatemala se han tomado medidas para contrarrestar los problemas
al medio ambiente atribuidos al uso extendido de los detergentes formulados y
detergentes en general, siendo la normalizacion gubernamental de las
formulaciones una medida basica. En el caso de la regulacion de los fosfatos
como aditivos formadores de los detergentes, generalmente las normas indican

un valor de contenido porcentual maximo permitido en éstos. En Guatemala, la
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restriccion de los fosfatos en los detergentes en polvo tiene como limite
maximo el valor de 11% p/p como pentoxido de fosforo en el caso de los
productos para uso doméstico y de 16% p/p en el caso de los productos para
el lavado de vajilla y limpieza en hospitales, restaurantes y la industria de

alimentos (8).

G. METODOS DE ANALISIS

1. Métodos volumétricos:

Los métodos volumétricos estan clasificados dentro de los métodos
clasicos de andlisis. Son los métodos de eleccion cuando es necesario
obtener la mayor exactitud y precision en la determinacion de los
componentes en mayor proporcion de una muestra. Sin embargo, no son
muy utilizados debido a que son métodos tediosos y largos que a menudo
requieren de un analista calificado para la determinaciéon de un gran numero
de muestras (11). Los métodos volumétricos son procedimientos
titrimétricos que involucran una reaccidbn quimica entre un reactivo de
concentracion conocida (titulante) y un volumen de muestra exactamente
conocido. Este tipo de reacciones incluyen &cido-base, neutralizacién,
oxidacion-reduccion, precipitaciéon y complejacién. El volumen de titulante
afadido en incrementos, que se requiere para alcanzar el punto de
equivalencia (el punto donde la reaccion alcanza su completacion
estequiométrica), se utiliza para calcular la concentracion original del
analito. Una aproximacion del punto de equivalencia se determina mediante
un indicador apropiado que puede ser interno o externo. Se alcanza una
mayor sensibilidad y precision al utilizar métodos potenciométricos,
amperométricos o espectrofotométricos para determinar el punto final de

preferencia sobre los métodos visuales (11) .

e Titulacion potenciométrica acido base para la cuantificacion de fosfatos:
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Tiene como principio la titulacion acido base del segundo hidrogeno del
acido ortofosforico producido por la hidrolisis acida de los polifosfatos
contenidos en la muestra. En la practica, este método requiere el
conocimiento previo sobre el contenido de fésforo que se espera la muestra
contenga y sobre la presencia de los interferentes en el método. Este es
mas bien un método de precision. Es aplicable a cualquier especie de

fosfatos metalicos alcalinos libres de iones que interfieran. EI método  se

utiliza para analisis de jabon y aditivos para detergentes sintéticos en polvo
si la muestra es preparada apropiadamente (12).

2. Métodos espectrofotométricos:

Los métodos espectrofotométricos de analisis incluyen a las técnicas de
absorcién y requieren el uso de un espectrofotbmetro para llevar a cabo el
analisis. Este es un instrumento que permite que una regidén de longitud de
onda sea separada del espectro y permite un incremento (emisién) o
disminucién (absorcion) en la intensidad de la regidn separada para ser
medida. La especificidad de la determinacién esta usualmente establecida
por la habilidad del instrumento para diferenciar entre regiones separadas.
Por lo tanto, para realizar un analisis cuantitativo exacto, se requieren de
separaciones preliminares, reacciones de enmascaramiento o un cuidadoso
control sobre las condiciones de analisis. La cuantificacion se basa en la
adherencia del sistema a la ley de Beer, que declara que cuando la
radiacion monocromatica pasa a través de un material homogéneo el poder
radiante disminuira en proporcién al numero de cuerpos absorbentes en el

paso de la luz (13).

El analisis espectrofotométrico es la medida de la intensidad de la luz de
una longitud de onda conocida transmitida por una solucion de muestra. La
cantidad de energia radiante absorbida es proporcional a la concentracidon
del material absorbente en solucién. Midiendo la absorcién de la luz u otra
energia radiante es posible determinar cuantitativamente la cantidad de
sustancia absorbente presente. Las propiedades deseadas del sistema
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absorbente son las siguientes: el sistema debe ser estable, la absorbancia
debe ser intensa para obtener una alta sensibilidad, la absorbancia no debe
depender de condiciones como pH, exceso de reactivos o temperatura y

debe adherirse a la Ley de Beer.

En la longitud de onda de maxima absorbancia, la variacion de

absorbancia por unidad de concentraciéon es maxima, con lo cual se obtiene

una sensibilidad maxima. La radiacion que se restringe a una region

limitada de longitud de onda se emplea en técnicas cuali y cuantitativas

debido a que:

o El sistema absorbente se adhiere a la Ley de Beer

e Se asegura mayor selectividad, pues hay menor interferencia por
absorcion de otras sustancias en otras longitudes de onda

e Se observa mayor cambio en la absorbancia por cambios de

concentracion ( mayor sensibilidad)

La luz solar es una mezcla de radiaciones de distintas longitudes de
onda, cada longitud de onda esta asociada a un color. La region visible se
encuentra entre 400 a 700 nanémetros. Las especies absorbentes
absorben en la region visible cuando ocurren transiciones energéticas en
su energia electrénica. Los puntos a considerar en la seleccion de
cualquier procedimiento colorimétrico son:

e Especificar la reaccion de color

e Tiempo de estabilidad del sistema

e Efectos del exceso de reactivos, iones, pH, temperatura y fuerza

i6bnica

e Conformidad con la ley de Beer

Requerimientos para los sistemas quimicos:

a) Color intenso: la sensibilidad del método depende de la intensidad

del color producido.



b)

f)
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Selectividad: idealmente, el reactivo o sistema productor de color
debe ser completamente selectivo para el elemento o sustancia a
determinar. Sin embargo, para que un sistema sea Uutil para la
cuantificacion confiable, su reaccién con otros constituyentes de la
muestra debe producir un minimo de interferencia con la reaccion
formadora de color. Cuando hay interferencias presentes, pueden

considerarse varias alternativas usualmente basadas en la remocion

de la sustancia interferente. La selectividad puede aumentarse
afiadiendo agentes enmascarantes, que selectivamente formen un
complejo con los iones interferentes volviéndolos no reactivos hacia
el formador de color.

Reaccion instantanea: es una ventaja que la reaccion formadora de
color sea rapida y de esta manera alcanzar la absorbancia de una
forma instantanea.

Color estable: el sistema debe permanecer sin cambios y no verse
afectado por factores externos o internos por un periodo razonable
de tiempo (por lo menos lo suficiente para permitir un retraso de
algunos minutos para medir la absorbancia después de que la
reaccion quimica se ha completado). Es también de utilidad que el
sistema coloreado no sea susceptible a cambios de color bajo la
iluminacion normal del laboratorio.

Reaccién formadora de color reproducible: la reacciéon formadora de
color debe ser simple, directa y facilmente reproducible. Si la
reaccion es altamente dependiente de condiciones quimicas u otras
condiciones de la muestra, alcanzar una reproducibilidad exacta del
desarrollo del color en una gran cantidad de muestras se torna dificil.
Disponibilidad: se refiere a que la mayoria de reactivos formadores
de color son sustancias organicas complejas que no siempre son
facilmente obtenibles.

Solubilidad: se prefiere que tanto el reactivo como el producto
formado por la reaccién de color sean solubles en agua o en un

solvente miscible con agua. Si este no es el caso, el producto
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coloreado debe extraerse en un solvente inmiscible con agua para su

analisis (14).

Lo mas comun es que los analisis se cuantifiquen preparando de 5-10
soluciones estandar de analitos de concentracién conocida en matrices de
solvente similares a las de las muestras y llevando a cabo todo el
procedimiento analitico al mismo tiempo que las muestras.

Tradicionalmente, la absorbancia y concentracion de estos estandares se

grafica, para obtener la ecuacién de la recta que mejor se ajusta a los
puntos medidos, con lo cual las concentraciones de las muestras se

determinan a partir de sus absorbancias medidas (14).

e Cuantificacion de fosfatos en detergentes como pentdxido de fosforo por
espectrofotometria visible:

Este método se basa en que los pirofosfatos, polifosfatos o metafosfatos,
deben ser convertidos a ortofosfatos reactivos por hidrélisis acida previo su
analisis. El pretratamiento de la muestra con acido y calor provee las
condiciones de hidrolisis de las formas inorganicas de fosfatos condensadas.

El ortofosfato reacciona con el molibdato en medio acido para producir un
complejo de fosfomolibdato, llevandose a cabo la siguiente reaccion (15,16):
H2PO4™ +22 H* +12Mo04 27+ 3 NH4* > (NH4)3PO4 - 12MoO3 + 12H20

En presencia de vanadio, se forma el complejo de fosfomolibdovanadato de
color amarillo - naranja. La intensidad del color es proporcional a la
concentracion de fosfato presente. El complejo de fosfomolibdovanadato se

forma inmediatamente después de la adicién de los reactivos.

El analisis fotométrico debe llevarse a cabo entre 2 - 100 minutos. El
método es aplicable a detergentes, barras sintéticas (tacos) y jabones que
contengan fosfatos. EI método se ve poco afectado por condiciones de la
reaccibn como tiempo y temperatura y se considera como preciso a

concentraciones mayores a 1mg/L de fosfatos. El intervalo de longitud de
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onda en el cual se llevan a cabo las mediciones se encuentra entre 380 a

480 nanémetros.

El método cuenta con las siguientes interferencias:

» Metales pesados: hierro, aluminio, calcio, magnesio que pueden
precipitar ya sea como fosfatos insolubles o hidréxidos (17, 18 ).

= La interferencia mas comun es con el acido silicico, por lo que la
muestra debe ser deshidratada y removidos por filtracion los silicatos

durante su preparacion (17,19).

IV. JUSTIFICACION

El Laboratorio Nacional de Salud tiene como mision la verificacién de la
calidad, inocuidad y seguridad de los productos ingresados para su analisis,
con lo cual colabora con la proteccion de la salud publica, agropecuaria y del

medio ambiente.

Los detergentes estan clasificados dentro de los productos de higiene y
del hogar por lo que previo a su comercializacién y de acuerdo a lo establecido
en el Cbodigo de Salud, deben contar con la inscripcion obligatoria en el

Ministerio de Salud Publica y Asistencia Social.

Los detergentes son productos que se encuentran involucrados en la
contaminacién ambiental (especificamente eutroficacion cultural) debido a los
fosfatos utilizados como parte de su formulacion. El analisis de dichos
productos, realizado por la Seccion Fisicoquimico de Cosméticos del LNS, se
basa principalmente en la cuantificacion de fosfatos, tomando en cuenta los
requisitos establecidos por COGUANOR en la Norma Guatemalteca
Obligatoria NGO 30 017:89.

Por lo tanto, es importante la realizacion de un trabajo de investigacion
que permita comprobar no solo la mayor exactitud, precision y confiabilidad de

un método cuantitativo para andlisis de productos de riesgo para el medio
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ambiente, sino también que represente un ahorro de tiempo y costos en el

analisis.

V. OBJETIVOS

A. GENERAL

1.

Cuantificar el porcentaje de fosfatos contenidos en los detergentes en
polvo que ingresan para analisis e inscripcion al Laboratorio Nacional de
Salud por el método espectrofotométrico de fosfomolibdovanadato y el

método de titulacidn potenciométrica acido base.

B. ESPECIFICOS

1.

Comparar el método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato con
el método de titulacion potenciométrica acido base con respecto a la

cuantificacion de fosfatos en detergentes .

Establecer el método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato
como método principal para la cuantificacidon de fosfatos en detergentes

que ingresan para analisis al Laboratorio Nacional de Salud.
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3. Garantizar que los detergentes en polvo cumplan con las regulaciones
establecidas en Guatemala en lo concerniente al contenido de fosfatos
y contribuir de esta manera al control de la contaminacioén ambiental, a
través de la evaluacion y seleccion del mejor método para cuantificar

fosfatos.

VI. HIPOTESIS

e El método de espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato es mas
exacto, preciso y confiable y representa un mayor ahorro de tiempo y
reactivos que el método de titulacién potenciométrica acido base para la

cuantificacion de fosfatos en detergentes en polvo.
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VIIl. MATERIALES Y METODOS

A. UNIVERSO DE TRABAJO

El universo de trabajo lo constituyen las muestras de detergentes en polvo
ingresadas al Laboratorio Nacional de Salud para analisis en el periodo
comprendido de septiembre 2002 a febrero 2003. El numero de muestras
con el que se trabajara es menor a 30 debido al volumen de detergentes en
polvo que ingresan al Laboratorio Nacional de Salud (promedio de 2 a 3

detergentes por mes).

B. RECURSOS
1. RECURSOS HUMANOS:

e Autora: Br. Isabel Mata Lemus

e Asesora: Licda. Rocio del Alba Enriquez Paiz de Barrutia

2. RECURSOS INSTITUCIONALES:

e Biblioteca Central de la Universidad de San Carlos de Guatemala
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e Biblioteca de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la
Universidad de San Carlos de Guatemala

o Biblioteca de la Universidad del Valle de Guatemala

e Centro Guatemalteco de Informacién de Medicamentos (CEGIMED)

e Comisién Guatemalteca de Normas (COGUANOR)

e Seccidon Fisicoquimico de Cosméticos del Laboratorio Nacional de
Salud

e Seccidn Fisicoquimico de Medicamentos del Laboratorio Nacional de
Salud

3. RECURSOS MATERIALES

a) Equipo

e Agitador mecanico

e Balanza analitica

e Campana de ventilacion

e Espectrofotometro UV/VIS Lambda 25 Perkin Elmer
Numero de serie: 101N1082902

e Estufa
e Horno
e Mufla

e Potenciometro Orion Modelo 410A plus

b) Reactivos

e Acido clorhidrico concentrado
e Acido nitrico concentrado
e Acido nitrico 6M



e Acido perclérico al 60 %

e Fosfato de sodio dibasico TS

e Fosfato monobasico de potasio

e Hidroxido de sodio Titrisol 1N

e Hidroxido de sodio al 50%

e Solucion de molibdato de amonio TS

e Solucion de vanadato de amonio TS

c) Materiales

e Balones de 100 ml
e Balones de 1000 ml
e Beaker de 250 ml

e Bureta de 25 ml

e Capsula de porcelana

e Crisol con filtro de vidrio poroso
e Embudo de vidrio

e Goteros plasticos

e Magneto

o Papel filtro Whatman No. 1

e Pipetas volumétricas de 10 ml
e Piseta

e Probeta de 25 ml

e Probeta de 50 ml

e TermoOmetro

e Vidrio reloj

C. PROCEDIMIENTOS

1. Cuantificacion de fosfatos en detergentes por el método de titulacion

potenciométrica acido base (12,18,20):

e Pesar 10 gramos de muestra en una capsula de porcelana.

23
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Quemar, removiendo constantemente la muestra, durante por lo
menos 15 minutos en la estufa (temperatura alta) y dejar que enfrie.
Colocar la muestra en la mufla a 600°C por 8 horas. Nota: la mufla
debe abrirse hasta que la temperatura esté a 200°C.

Sacar la muestra con pinzas.

Transferir a un beaker de 250 ml y agregar a la muestra 25 ml de
agua destilada previamente calentada.

Anadir 7 ml de acido clorhidrico concentrado y calentar en bafio de
maria hasta sequedad.

Agregar 50 ml de agua caliente y 7 ml de acido clorhidrico

concentrado.

Calentar hasta ebullicion con el beaker tapado con un vidrio reloj
durante 30 minutos (evitar sequedad). Puede hervirse por un minimo
de 30 minutos o hasta un maximo de 60 minutos en la presencia de
fosfatos de tipo lustroso.

Enfriar en bafio de hielo y llevar a 100 ml con agua destilada.
Colocar la muestra en el potenciometro con agitacion constante.
Agregar Hidréxido de sodio al 50% gota a gota hasta obtener un pH
de 3, en este momento se ajusta la temperatura a 30° C £ 2°C.
Iniciar la titulacion con Hidroxido de sodio Titrisol 1N hasta un pH de
4.3, se toma la temperatura para mantenerla constante.

Continuar titulando hasta llegar a pH de 8.8 exacto, en este momento
se toma la lectura en la bureta.

Realizar los calculos de la siguiente manera:

% de fosfatos como P205 = V X N X 7.098

W

V = ml de NaOH Titrisol 1N gastados en la titulacion
N = normalidad de NaOH Titrisol
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W = gramos de muestra pesados

2. Cuantificacion de fosfatos en detergentes por el método de

espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato (19, 21, 22, 23):

a) Preparacion de reactivos:

Vanadato de amonio: Disolver 2.5g de vanadato de amonio en
500 ml de agua hirviendo, enfriar y agregar 20 ml de acido nitrico.
Mezclar , enfriar y agregar agua para hacer 1 Litro. Almacenar en
recipiente plastico (21).

Molibdato de amonio: Disolver 32.5 g de acido molibdico
finamente pulverizado en una mezcla de 70 ml de agua 'y 72.5 ml
de hidréxido de amonio. Enfriar la solucién y agregar lentamente
y con agitaciéon a una solucién fria de 160 ml de acido nitrico y
200 ml de agua. Dejar reposar por 48 horas Yy filtrar con crisol de
vidrio poroso. Esta solucion se deteriora y ya no debe usarse si al
agregar 2 ml de fosfato de sodio dibasico TS a 5 ml de solucién,
no se forma inmediatamente un precipitado amarillo abundante o
se forma después de calentar suavemente. Si se forma
precipitado durante el almacenamiento, utilizar solamente el
sobrenadante. Mantener en recipiente plastico, protegido de la luz
(20,24).

b) Curva de calibracion: No es necesario elaborarla cada vez que se

corra la practica. Se recomienda elaborarla cada vez que se cambien

0 preparen reactivos.

Pesar exactamente 0.4393 g de fosfato monobasico de potasio,
previamente secado a 105°C por 2 horas, disolverlo y transferirlo
a balén de 1,000 ml (contiene 100 ppm de fosforo).
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e Con bureta medir exactamente 2.0, 4.0, 6.0, 8.0 y 10.0 ml de la
solucion y pasarlos a balén de 100 ml, diluir con agua
(pueden wusarse balones mas grandes tomando alicuotas
proporcionales). Nota: las soluciones finales presentan una
concentracion de 2, 4 ,6 ,8 y 10 ppm respectivamente.

e Preparar un blanco agregando 10 ml de agua en balén de 100 ml.

e Agregar 10 ml de acido nitrico 6M a las soluciones y el blanco.

e Pipetear 10 ml de solucién de vanadato de amonio, tapar y
mezclar.

e Pipetear 10 ml de la solucién de molibdato de amonio, tapar y

mezclar.

e Diluir hasta volumen con agua, agitar y dejar reposar por 30
minutos.

e Medir la absorbancia ( tomar puntos a 400 nm y 460 nm)

e Graficar la absorbancia en funcion de la concentracion a las dos
diferentes longitudes de onda.

e Determinar la ecuacién de la recta por medio de regresioén lineal y

el coeficiente de correlacién r.

Procedimiento:

¢ Nota: los recipientes donde se analiza la muestra deben haber
sido lavados con solucién de HCI 1: 1 y enjuagados con agua
desionizada. No deben ser lavados con detergente que contenga
fosfatos.

e Pesar en un beaker la cantidad de muestra que equivalga a 25
mg de pentdxido de fosforo.

e Disolver en 30 ml de acido nitrico y 3-5 ml de acido clorhidrico.

e Hervir hasta que toda la materia organica se destruya (30 minutos
para liquidos y suspensiones).

e Enfriar la muestra a temperatura ambiente.
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Agregar 5 ml de acido nitrico 6M o &cido perclérico al 60% vy
evaporar cuidadosamente a sequedad. (se convierten los silicatos
solubles en SiOz2 insoluble).

Agregar 2-3 ml de acido nitrico 6M (se disuelven los fosfatos
insolubles) y unos ml de agua.

Filtrar en embudo con papel filtro Whatman No. 1 recogiendo el
filtrado en un balén de 100 ml, lavar bien el papel filtro y diluir con
agua hasta el volumen.

Medir 10 ml de la anterior solucién en un balén de 100 ml.

Agregar 10 ml de acido nitrico 6M.

Pipetear 10 ml de solucion de vanadato de amonio, tapar y
mezclar.

Pipetear 10 ml de la solucion de molibdato de amonio, tapar y
mezclar y diluir a volumen con agua.

Medir la absorbancia, escogiendo la longitud de onda de mayor
absorbancia dependiendo de la curva de calibracion.

Si la absorbancia es muy baja, se toma mayor cantidad de
solucion filtrada (en vez de 10 ml se toman 25 ml). Si la
absorbancia es muy alta se hace lo contrario.

Calcular el contenido de fosforo expresado como P20s,
basandose en la ecuacion obtenida al elaborar la curva de

calibracion y realizando los siguientes calculos:

%P205 = mqg/ L de P (ecuacién) X 100 X 100 X 2.3 X 100%
10 X 1000 X peso muestra ( mg)
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D. DISENO DE INVESTIGACION

a)

Muestreo: se analizaran todas las muestras de detergentes en polvo
ingresadas al Laboratorio Nacional de Salud durante el periodo
comprendido entre el 1 de septiembre de 2002 al 28 de febrero de
2003. Es un tipo de muestreo por conveniencia debido al bajo volumen
de muestras de detergentes en polvo que ingresan ( promedio de dos a

tres por mes).

Disefio: cada muestra sera analizada por los dos métodos en un disefio

pareado.

Analisis de datos: en este caso por esperar un numero de muestras
menor a 30, el tipo de analisis estadistico sera la prueba de t de
student para un disefio pareado con un nivel de significancia del 95%.
Se medira ademas la concordancia entre ambos métodos con las
muestras obtenidas por medio del coeficiente de correlacion de

concordancia (rc).

Para el analisis de las muestras por ambos métodos, se llevara a
cabo un disefio pareado a una cola, con el objetivo de probar la

siguiente hipdtesis:

Ho: M1-Mp2 <0

en donde,
M1 = método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato

M2 = método de titulacidn potenciométrica
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Tabla 1: Cuantificacion de fosfatos en detergentes como pentoxido de fosforo

(P20s5) por el método de espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato.

% P20s5
NUMERO| MUESTRA |ESPECTROFOTOMETRIA| % P20s5 TEORICO
1 A 2.89 2.90
2 B 3.30 217
3 C 21.32 21.92
4 D 2.53 8.70
5 E 5.01 5.80
6 F 11.10 2.49
7 G 2.05 3.89
8 H 17.25 17.40
9 I 2.82 3.48
10 J 0.38 1.00
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11 K 2.06 1.97
12 L 6.63 19.78
13 M 6.53 8.12
14 N 10.35 11.60
15 @) 2.56 2.32
16 P 2.26 3.60
17 Q 3.26 2.90
18 R 11.68 12.18

Estadistica descriptiva:

¢ Media: 6.33

o Desviacién estandar: 5.81

¢ Varianza: 33.72

Tabla 2: Cuantificacion de fosfatos en detergentes como pentdxido de fosforo

(P20s5) por el método de titulacién potenciométrica acido base.

% P20s5
NUMERO MUESTRA TITULACION % P205 TEORICO
1 A 4.58 2.90
2 B 6.68 2.17
3 C 23.08 21.92
4 D 3.54 8.70
5 E 5.08 5.80
6 F 13.74 2.49
7 G 1.86 3.89
8 H 18.55 17.40
9 [ 4.97 3.48
10 J 0.52 1.00
11 K 2.46 1.97
12 L 17.24 19.78
13 M 7.86 8.12
14 N 11.67 11.60
15 O 4.05 2.32
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16 P 3.21 3.60
17 Q 5.82 2.90
18 R 12.60 12.18

Estadistica descriptiva:

« Media: 8.20
o Desviacién estandar: 6.46
e Varianza: 41.74

Grafica 1:

CUANTIFICACION DE FOSFATOS EN
DETERGENTES
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Estadistica descriptiva:

Prueba de t pareada a una cola para las medias de los dos métodos

« Coeficiente de correlacion: 0.9304
o Grados de libertad: 17

« Estadistico t: -3.3249

e Valor critico de t (una cola): 1.7396
e Valor p (una cola): 0.0020
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Tabla 3: Porcentaje de recuperacion (porcentaje de rendimiento) de fosfatos

como pentoxido de fésforo (P205) por el método de espectrofotometria visible

del fosfomolibdovanadato y el método de titulaciéon potenciométrica acido base.

% RECUPERACION POR

% RECUPERACION

NUMERO | MUESTRA |[ESPECTROFOTOMETRIA |POR TITULACION
1 A 99.66 157.93
2 B 152.07 307.83
3 C 97.26 105.29
4 D 29.08 40.69
5 E 86.37 87.59
6 F 445.78 551.81
7 G 52.70 47.81
8 H 99.00 106.61
9 I 81.03 142.82
10 J 38.00 52.00
11 K 104.57 124.87
12 L 33.52 87.16
13 M 80.42 96.80
14 N 89.22 100.60
15 @) 110.34 174.57
16 P 62.78 89.16
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17

112.41

200.69

18

pole)

95.89

103.45

Estadistica descriptiva:

Media (espectrofotometria): 103.90
Media (titulacion): 143.20

Varianza (espectrofotometria): 8251.13

Varianza (titulacion): 14371.15

Prueba de t pareada a dos colas para las medias de los dos métodos

Coeficiente de correlacion: 0.9530
Grados de libertad: 17

Estadistico t: -3.8585

Valor critico de t (dos colas): 2.1098
Valor p (dos colas): 0.0013

Grafica 2:
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Tabla 4: Cumplimiento de la Norma Guatemalteca Obligatoria NGO 30 017:89
de las muestras de detergentes en polvo evaluadas por el método de

espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato.

NUMERO MUESTRA NORMA COGUANOR
1 A Cumple
2 Cumple
3 C No cumple
4 D Cumple
5 E Cumple
6 F Cumple
7 G Cumple
8 H No cumple
9 I Cumple
10 J Cumple
11 K Cumple
12 L Cumple
13 M Cumple
14 N Cumple
15 @) Cumple
16 P Cumple
17 Q Cumple
18 R No cumple

Grafica 3:

CUMPLE
83.33%

EVALUACION DE LA NORMA NGO 30 017:89
POR EL METODO DE ESPECTROFOTOMETRIA
VISIBLE

NO CUMPLE
16.67%
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Tabla 5: Cumplimiento de la Norma Guatemalteca Obligatoria NGO 30 017:89
de las muestras de detergentes en polvo evaluadas por el método de titulacidon

potenciométrica acido base.

NUMERO MUESTRA NORMA COGUANOR
1 A Cumple
2 B Cumple
3 C No cumple
4 D Cumple
5 E Cumple
6 F No cumple
7 G Cumple
8 H No cumple
9 I Cumple
10 J Cumple
11 K Cumple
12 L No cumple
13 M Cumple
14 N Cumple
15 @) Cumple
16 P Cumple
17 Q Cumple
18 R No cumple

Grafica 4:

CUMPLE
72.22%

EVALUACION DE LA NORMA NGO 30 017: 89
POR EL METODO DE TITULACION
POTENCIOMETRICA ACIDO BASE

NO CUMPLE
27,78%
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Tabla 6: Comparacion del numero de analisis y tiempo de analisis en la

cuantificacion de fosfatos en detergentes en polvo por el método de

espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato y el método de titulacién

potenciométrica acido base.

METODO NUMERO DE TIEMPO DE ANALISIS
MUESTRAS
ANALIZADAS
Espectrofotometria 5 (por duplicado) 1 dias
visible del
fosfomolibdovanadato
Titulacion 2 (por duplicado) 2 dia

potenciométrica acido

base

e Reduccion del tiempo de analisis del método de espectrofotometria :

50%

e Aumento del numero de muestras analizadas por el método de

espectrofotometria: 250%

Tabla 7: Comparaciéon de costos por analisis en la cuantificacion de fosfatos en

detergentes en polvo por el

método de espectrofotometria visible del

fosfomolibdovanadato y el método de titulacion potenciométrica acido base.

CONCEPTO METODO DE TITULACION METODO DE
POTENCIOMETRICA | ESPECTROFOTOMETRIA

VISIBLE

Reactivos (por Q. 20.30 Q. 17.40

analisis)

Materiales (por Q. 9.75 Q. 8.35

analisis)

Equipo (por analisis) Q. 21.11 Q. 18.09

Mano de obra directa Q. 4243 Q. 36.36

(por analisis)

Administrativos Q. 13.20 Q. 11.31

Utiles de oficina Q. 25.00 Q. 25.00

TOTAL Q. 131.79 Q. 116.51

Reduccién de costos en un 11.30 % por el método espectrofotométrico
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IX. DISCUSION DE RESULTADOS

En el presente trabajo de tesis se cuantificaron los fosfatos contenidos
en 18 muestras de detergentes en polvo, que corresponden al numero de
muestras ingresadas al LNS durante el periodo comprendido del 1 de
septiembre de 2002 al 28 de febrero de 2003, por los meétodos de
espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato y titulacién potenciométrica

acido base.

Al comparar la cuantificacion de fosfatos como pentoxido de fosforo
(P205) en ambos métodos por medio de la prueba de t de student para un
disefio pareado a una cola, se obtuvo un valor de p de 0.0020 y un valor de t de

-3.3249 , que al ser menor que el valor critico de t que es de 1.7396 da como
resultado que no se rechace la hipotesis nula (Ho: pq1 -u2 < 0, donde pqes

el método espectrofotométrico y o es el método de titulacion potenciométrica).
Lo anterior significa que con el método espectrofotométrico (media: 6.33,
varianza: 33.72) no se obtienen respuestas significativamente mayores que con
el método de titulacion potenciométrica (media: 8.20, varianza: 41.74), por lo
que ambos métodos son comparables y substituibles (Tabla 1, 2; Grafica 1).

Con respecto a la evaluacidén de los porcentajes de recuperacion
(porcentajes de rendimiento) por ambos métodos, se utilizé la prueba de t de
student para un disefio pareado a dos colas, donde se obtuvo un valor de p de
0.0013 y un valor t de -3.8585, el cual al compararlo con el valor critico de t
que es de 2.1098 permite rechazar la hipétesis nula (Ho : u1 - y2= 0, donde 1
es el método espectrofotométrico y ph, es el método de titulacidon
potenciométrica). Por lo tanto se concluye que existe diferencia en el
porcentaje de recuperacibn de ambos métodos, siendo el método
espectrofotométrico (media: 103.90, varianza: 8251.13) mas exacto que el
método de titulacidn potenciométrica ( media: 143.20, varianza: 14371.15), ya
que se obtienen por el primer método valores mas cercanos al 100% (Tabla 3,
Gréfica 2).
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Se midio el coeficiente de correlacion de concordancia (rc) obteniéndose
un valor de 0.9880 (Anexo C), lo cual indica que ambos métodos son
equivalentes y comparables. El coeficiente de correlacion de concordancia se
utiliza para comparaciones, ya que evalua la reproducibilidad de las medidas,
es decir la intensidad de la relacion entre dos variables (27).

Se evalud el cumplimiento de los detergentes en polvo con respecto a la
Norma Guatemalteca Obligatoria NGO 30 017:89, que establece que el limite
maximo de fosfatos en detergentes para uso doméstico y uso industrial es de
11% p/p y el limite maximo de fosfatos en detergentes para uso industrial
especial es de 16% p/p. Se establece diferencia entre el limite maximo de
fosfatos permitidos en detergentes para uso domeéstico e industrial con el limite
maximo permitido en detergentes para uso industrial especial, ya que estos
ultimos son aquellos que se utilizan para el lavado de vajilla y limpieza en
hospitales, restaurantes y la industria de alimentos, lo cual justifica una
cantidad mayor de fosfatos. Se encontré que el 83.33% de muestras cumplid
con la norma al ser evaluadas por el método espectrofotométrico y el 72.22%
de muestras cumpli6 al ser evaluada por el método de titulacidon
potenciométrica (Tabla 4, 5; Grafica 3, 4). El menor porcentaje obtenido al
evaluar las muestras por el método de titulacién se debe a que por este método
se obtienen valores mas altos, como se evidencié al comparar los porcentajes
de recuperacion de las muestras por ambos métodos. Por lo tanto, utilizando el
método de titulacion potenciométrica se rechazan muestras que en realidad si
cumplen con la norma, ya que al comparar los resultados obtenidos, no s6lo
con el limite maximo permitido sino también con el valor teérico reportado en el
expediente del detergente, se encuentra una diferencia significativamente
mayor. Ademas, es importante mencionar que los limites de fosfatos en
detergentes se encuentran regulados, debido a que un aumento excesivo en la
concentracion de fosforo en rios y lagos ocasiona un envejecimiento prematuro
(eutroficacion) en los cuerpos de agua al ser descargadas las aguas de lavado

en rios y lagos.
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Con respecto al numero de analisis y tiempo de analisis por cada
método, se determind que al utilizar el método espectrofotométrico es posible
analizar un 250% mas de muestras por dia que con el método de titulacion, a la
vez que se reduce el tiempo de analisis en un 50% (Tabla 6). Esta diferencia es
debida a que el método de titulacion presenta una mayor cantidad de puntos
criticos, entre los cuales es importante mencionar la utilizacién de la mufla ( 1
dia de trabajo ) y la posterior evaporaciéon a sequedad de la muestra en bafio
de maria, asi como la titulacibn potenciométrica que dependiendo de la
cantidad de excipientes que contiene la muestra puede variar desde 15 minutos
hasta mas de 1 hora. Todos los anteriores problemas no se presentan con el
método espectrofotométrico, ya que la remocién de silicatos (principales
interferentes del método) no se lleva a cabo calcinando la muestra en la mufla,
sino evaporando a sequedad la muestra diluida en acido, procedimiento que a
lo sumo tarda 1 hora. Ademas, la lectura de la absorbancia de la muestra por
este ultimo método se realiza en segundos y la reaccion productora de color es
simple, directa y reproducible, lo cual garantiza la precisién y exactitud de dicho
método.

La comparacion de costos al utilizar ambos métodos se encuentra en la
Tabla 7, donde se observa que la utilizacion del método espectrofotométrico
reduce el costo por analisis en un 11.30%, esto a pesar de que la inversion
inicial del equipo para el método espectrofotométrico es mucho mayor, pero a
largo plazo se demuestra que dicho método es mas rentable para la

cuantificacion de fosfatos en detergentes en polvo.

Por lo tanto, el método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato es
comparable al método de titulacién potenciométrica acido base, presentando el
primero mayor ventaja como el ser un método sencillo, directo, de sensibilidad
media y de elevada precision y selectividad, ademas de ser un método mas
exacto que representa un ahorro de tiempo y costos, por lo que se considera
un método mas confiable y efectivo en la cuantificacion de fosfatos en

detergentes en polvo.
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X. CONCLUSIONES

. El método de espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato es
una técnica comparable al método de titulacion potenciométrica acido

base en la cuantificacién de fosfatos en detergentes en polvo.

. El método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato es un método
sencillo, directo, de sensibilidad media y de elevada precision y

selectividad para la cuantificacion de fosfatos en detergentes.

. El método de titulacién potenciométrica acido base es una técnica lenta
y tediosa, debido a los puntos criticos que se encuentran a lo largo del

proceso.

. El método de espectrofotometria visible del fosfomolibdovanadato
presenta porcentajes de recuperacion mas cercanos al 100%, por lo que
se considera una técnica mas exacta que el método de titulacion

potenciométrica acido base.

. El 83.33% de muestras cumplié con la Norma Guatemalteca Obligatoria
NGO 30 017:89 al ser evaluadas en lo concerniente a la cantidad de
fosfatos expresados como porcentaje peso en peso de P20s5 por el
método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato y el 72.22% de
muestras cumpli6 al ser evaluada por el método de titulacidon

potenciométrica,

. El método espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato permite el
analisis de un 250% de mas muestras con un ahorro de tiempo del 50%
y una disminucion en el costo de un 11.30%, al compararlo con el
método de titulacion potenciométrica acido base en la cuantificacién de

fosfatos en detergentes.
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Xl. RECOMENDACIONES

Establecer en el Laboratorio Nacional de Salud al método
espectrofotométrico del fosfomolibdovanadato como método de
referencia para la cuantificacion de fosfatos en detergentes por las
ventajas que presenta sobre el método de titulacidn potenciométrica
acido base. El método espectrofotométrico no soélo es un método rapido,
sencillo y directo, sino que ademas es mas exacto, preciso, sensible,
selectivo y representa un mayor ahorro de tiempo, reactivos y costos, lo
que lo hace un método mas confiable que garantiza la utilizacion de
productos seguros para el medio ambiente.

Que el Laboratorio Nacional de Salud fomente en los estudiantes que
laboran en dicha institucion, la realizacion de un mayor numero de
trabajos de tesis orientados a la implementacién, validacion, evaluacion
y determinacion de métodos de analisis que permitan obtener resultados
confiables en el menor tiempo posible y garanticen al consumidor la
utilizacion de productos de calidad que cumplan con las regulaciones

vigentes en el pais.
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Xll. ANEXOS

A. GLOSARIO:

o Aditivos coadyuvantes: es todo material afiadido a una formulacién de jabén

o de detergente sintético en polvo que mejora o mantiene la eficiencia de
limpieza del surfactante, principalmente mediante la inactivacion de la
dureza por secuestro, precipitacion o intercambio de iones; desempefan
también otras funciones, dependiendo de la capacidad del aditivo
empleado, tales como aumento de la alcalinidad a niveles efectivos de
limpieza, ayuda al mantenimiento en suspension de la suciedad removida y

a la emulsificacion de la suciedad grasosa.

o Agente dispersante: es el material que aumenta la estabilidad de una

suspension de particulas en un medio liquido.

e Agente emulsionante: es el material que aumenta la estabilidad de una

dispersiéon de un liquido en otro.

¢ Agente humectante: es el material que aumenta la dispersion de un medio

liquido en una superficie.

o Agente penetrante: es el material que aumenta la penetracion de un medio

liquido en un material poroso.

e Agente productor de espuma: es el material que aumenta la estabilidad de

una suspension de burbujas de gas en un medio liquido.

e Agente surfactante: es el material que cuando se agrega a un medio liquido,

modifica las propiedades del mismo en la superficie o en la interfase entre
dos liquidos.
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Detergente: combinacién de surfactantes con otras sustancias organicas o

inorganicas en una formulacion para incrementar la eficacia en la limpieza.

Detergente sintético en polvo para lavanderia: producto en polvo que

consiste en una mezcla de materiales tales como: agentes surfactantes o
tensoactivos, reguladores e inhibidores de espuma, materiales de relleno y
otros aditivos permitidos, los cuales le imparten caracteristicas especiales

en relacion a su accion de lavado.

Detergente catidnico: es el detergente cuyo ingrediente activo produce

iones coloidales con carga positiva en solucién. Ejemplo: aminas,

imidazolinas y sales de amonio cuaternarias.

Detergente aniénico: es el detergente cuyo ingrediente activo produce iones

coloidales con carga negativa en solucion. Ejemplo: carboxilato, sulfonato,

sulfato, fosfato.

Detergente no idnico: es un detergente cuyo ingrediente activo produce

particulas coloidales eléctricamente neutras en solucién. Ejemplo:

polioxietilenos, ésteres de acidos carboxilicos y amidas carboxilicas

Detergente anfotérico: es el detergente cuyo ingrediente activo produce

iones coloidales, unos con carga positiva, otros con carga negativa, de tal
manera que la carga de la molécula completa varia con el pH del medio.
Ejemplo: derivados de imidazolinio.

Fortificador: sustancia que aumenta el efecto detergente de un surfactante,
ya que elimina los iones responsables de la dureza del agua y previene su

interaccion con el surfactante.
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C. OBTENCION DEL COEFICIENTE DE CORRELACION DE
CONCORDANCIA (r)

o= (S1)° +(S2)° - (S12)’
(S1)° +(S2)" + (1 - ¥2)

en donde,

(S1)? = varianza del método 1 (espectrofotométrico)
(S,)? = varianza del método 2 (titulacion)
1

(S12)? = varianza de la diferencia de resultados del método 1 y método 2
]

~

y
y> = media del método 2 (titulacion)

= media del método 1 (espectrofotométrico)

ro = (33.72)° + (41.74)* - (5.57)> =0.9880
(33.72)% + (41.74)% + (1.87)°
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