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I. RESUMEN

Los Aceites Vegetales tienen una composicidn definida, los porcentajes permisibles
establecidos para cada acido graso se encuentran en la Norma COGUANOR vy el Codex
Alimentarius, aunque no estan especificados todos. Las mantecas vegetales tienen una
composicion variada que depende exclusivamente del proceso con que sean preparadas y de
las fuentes vegetales que se utilicen para su elaboracién. El cumplimiento de estos
productos con estas normas, incide en factores de calidad asi como de valor nutritivo para
el consumidor. (21).

El principal objetivo del trabajo de tesis realizado fue detectar adulteraciones que
provinieran de otras fuentes vegetales en aceites de maiz, canola, girasol y oliva. En el
caso de las mantecas vegetales, detectar adulteraciones con grasas animales, todo mediante
la obtencién del perfil cromatografico-de acidos grasos de cada muestra. También se obtuvo
el perfil cromatografico de grasa vacuna, porcina y de pollo para detectar por comparacion
la presencia de grasa animal en mantecas. Los perfiles cromatograficos se obtuvieron,
utilizando un cromatdgrafo de gases Perkin Elmer Modelo 8500, equipado con una
columna capilar Supelcowax 10 TM. La deteccion se hizo comparando los porcentajes de
cada acido graso presente en las muestras contra valores reportados en la literatura, y en las
normas citadas, -las muestras para el analisis se prepararon obteniendo los ésteres de los
acidos grasos, mediante un proceso de saponificacion y derivatizacion Los analisis para
cada muestra se hicieron por duplicado obteniéndose el promedio de los porcentajes de
cada acido graso. Los porcentajes de acidos grasos en los aceites de maiz y oliva, se
encontraron dentro de los limites establecidos en las normas consultadas. El aceite de
canola, tuvo variaciones en el porcentaje de acido oleico y palmitico, especificamente en

una de las marcas analizadas, €l porcentaje calculado fue mayor al valor establecido en la

literatura.
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Dos de las cuatro marcas de aceite de girasol analizadas presentaron un valor superior al
limite maximo establecido para el contenido de acido palmitico, aunque el resto de sus
acidos grasos se encontraron dentro de los rangos aceptables. Las mantecas vegetales

presentaron valores diferentes entre si debido al proceso de su elaboracion.

Mediante el perfil cromatografico de 4cidos grasos, se concluyd que no se detectaron
adulteraciones en los aceites vegetales analizados. En el caso de las mantecas vegetales, no
puede partirse simplemente del perfil cromatografico de 4cidos grasos para detectar
adulteraciones, ya que debido a la variedad de fuentes vegetales para prepararlas se pueden
presentar picos no bien definides de impurezas o isobmeros. Es necesario, ademas, hacer

empleo de los perfiles de grasas de vaca, porcina y pollo. Estos se utilizaron para comparar

_en forma visual y detectar acidos grasos de mas de 21 carbonos correspondientes a las

grasas animales, no encontrandose presencia de los mismos en las mantecas vegetales en
estudio.




II. INTRODUCCION

Los productos grasos constituyen un componente importante en toda dieta alrededor del
mundo, debido principalmente al mejor sabor que aporta a los alimentos, por lo cual ha
surgido interés por conocer e! impacto de estos en el organismo, generalmente en cuanto a
problemas cardiovasculares y de obesidad. Con el motivo de brindar mayor proteccion al
consumidor, se han desarrollado métodos cientificos basados en técnicas cromatograficas,
que de acuerdo al equipo-utilizado, determinan el contenido y proporcion de componentes
en los aceites vegetales comestibles, asi como también en manteca vegetal. Los perfiles
cromatograficos de composicion porcentual permiten, entre otros aspectos, que se pueda
determinar si han sido adulterados con grasa animal o mezclados con aceites provenientes
de materiales vegetales distintos a lo reportado en la etiqueta. Segun las normas
COGUANOR NGO 34124 y Codex Alimentarius Stan 25-1981 (11.2), 33-1981 (11.15-
11.19) y 23-1981 (11.9), para aceites vegetales, se establece que “un aceite vegetal se
considera puro si proviene Unicamente de la semilla que se indica, entendiéndose que no
debe mezclarse con ningln otro aceite vegetal o grasa de origen animal”. La norma
COGUANOR 34-076, para mantecas vegetales comestibles, indica que “las mismas si son
de origen vegetal no deben contener ninguna impureza, materia extrafia o grasa de origen
animal”. Se ha dado interés a la manteca vegetal, porque ain se preparan ciertos productos

tradicionales y de reposteria con la misma, especialmente-en el interior del pais(9).

En el presente trabajo se pretendié detectar si los aceites vegetales comercializados en
Guatemala etiquetados como puros de Canola, Girasol, Oliva,-o Maiz, realmente provenian

solo de una especie vegetal o estaban mezclados con otros aceites vegetales.
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En el caso de las mantecas vegetales comerciales, se pretendio detectar si- existia grasa
amimal en su composicion. La técnica analitica con la que se trabajo es Cromatografia
Gaseosa de Columna Capilar. Los perfiles obtemdos se compararon contra datos
reportados por la literatura sobre aceites estandar del material en estudio. Las mezclas
comerciales de aceites vegetales no se tomaron en cuenta para el estudio porque en
Guatemala son permitidas las mezclas de hasta tres distintos aceites vegetales en cualquier

proporcion. (21)

Los perfiles de las mantecas vegetales se compararon contra los perfiles presentados por

grasa porcina, vacuna y de pollo.



H1. ANTECEDENTES

Desde un punto de vista quimico, las grasas son ésteres carboxilicos derivados de un soélo
alcohol, el glicerol y se conocen como glicéridos. Mas especificamente se trata de

triacilgliceroles. Las proporciones de los diversos acidos grasos varian de unos aceites a

otros. {(11)

Con solo unas pocas excepciones, los acidos grasos son compuestos de cadena recta de 3 a
18 carbonos; salvo los acidos grasos de C-3 y C-5, unicamente los acidos grasos pares son
los mas abundantes. Estos numeros pares son el resultado natural de la biosintesis de las
grasas: las moléculas se construyen con dos atomos de carbono a la vez, mediante
unidades acetato, en etapas que son muy similares a la sintesis malonica. (8,11). Ademas
de acidos saturados, también existen acidos insaturados con uno o mas enlaces dobles por

molécula, stendo los mas importantes:

Acido oleico (18:1)
Acido linoleico {18:2)

Acido linolénico (18:3)

La estereoisomeria de los mismos es cis, esto debido a una razon de importancia biologica
vital, de esta manera se reduce el punto de fusion. En la fase solida (fase en la que tienden
a estar las grasas con estereoisomeria trans), las moléculas se acomodan lo mejor que
pueden; tanto mejor lo logran, mas fuertes son sus fuerzas intermoleculares, siendo mayor
el punto de fusion, lo que provocaria deposicién de grasa en venas y arterias(8, 11). Los
abundantes enlaces apolares C=C y C-H de la cadena de hidrocarburos confieren basfante

apolaridad a la- molécula entera, -incluse a pesar -de que existe polaridad que provee el
grupo -COOH. (8)



IIL 1) MANTECA

La proporcién de los acidos grasos y otros componentes en las mantecas dependen de
distintas condiciones, debido tanto a situaciones climaticas como a las estructuras de los
vegetales de donde se hayan extraido. Sin embargo estas variaciones son minimas y se
puede establecer que las mantecas van a presentar un alto porcentaje de triglicéridos mono
y di insaturados semifundidos. Estos triglicéridos tienden a formar arreglos simétricos de
estructura alargada. De tal forma, la grasa se cristaliza en formas beta, debido a esto la
manteca tinicamente se requiere en aplicaciones de baja estructura (faciimente fundible sin
alterar el sabor propio de los alimentos) y de alta lubricidad (se compacta firmemente con
los alimentos mejorando la manipulacion de los mismos al momento de freirlos). Las
mantecas se han utilizado para la preparacion de costras o fondos de pies{pats o tartas, en

espafiol), pero también son utilizadas en la elaboracion de productos tradicionales en

Guatemala. (9, 12)
I11. 2) Importancia de los aceites y grasas en la dieta humana

Los aceites vegetales son utilizados ampliamente a nivel mundial. Desde tiempos biblicos,
el hombre los ha utilizado como lubricantes, combustibles y como alimento, siendo esta
altima caracteristica la que representa una importante demanda de servicio, ya -que por
ejemplo, el 34% de la produccion estadounidense de aceites esta destinada a la
alimentacion{ 9 ). Son utilizados, tanto para freir alimentes y como alimentos en si, tal es
el caso de la margarina, la cual es basicamente una emulsién de agua en aceite vegetal
hidrogenado. Las grasas v aceites juegan un importante papel en el organismo, sus tres
principales funciones son:
| ¢ actuar como bloques estructurales

¢ son unmedio-de almacenamiento-de-energia

e actuan también como fuente de energia




Como bloques estructurales son importantes en la conformacion de la membrana celular.

Como almacenamiento de energia, lo constituyen en mayor cantidad que otras reservas,

procesos que no son relevantes para el presente estudio. (8, 9, 11)

Son raras las deficiencias dietéticas de lipidos, ya que éstos son muy abundantes en los
alimentos, y el cuerpo, por otra parte, es capaz de sintetizar la mayoria de ellos a partir de
otros compuestos organicos. Sin embargo, el cuerpo humano es incapaz de sintetizar una
cantidad suficiente de tres acidos grasos poliinsaturados: (oleico, linolénico y también el
linoleico); estos acidos deben, por tanto, estar presentes en la dieta. Puesto que son
esenciales en la dieta, esos compuestos se denominan acidos grasos esenciales. Mientras
disponga de esos compuestos y de suficientes nutrientes no lipidicos, el cuerpo es capaz de
sintetizar casi todos los lipidos (incluyendo grasas, colesterol, fosfolipidos y

prostaglandinas) necesarios (13) .

Otra funcién importante de las grasas es que en ellas se disuelven sustancias primordiales
como las vitaminas A, D, E y K. Sin alguna fuente de grasa que contenga estas sustancias,

el organismo prontamente sufriria una deficiencia tal que le llevaria a la muerte. (6,9, 11)

Los procesos tecnoldgicos basicos necesarios para la produccion de un buen aceite
comestible incluyen el proceso de extraccion, posteriormente la remocién de componentes
menores gue- acompaiian a los triglicéridos, €l material -que se desea-purificar. Estas

operaciones sirven para remover los fosfuros (desgome), los acidos grasos libres

(refinamiento), los pigmentos hasta cierto grado (blanqueado); y otros materiales- objetables

que contribuyen al olor y el sabor del aceite terminado (desodorizacion ).
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Todos estos tratamientos pueden alterar en cierta medida la composicion de acidos grasos,
sin embargo, el grado de alteracién no es significativo, es precisamente por eso que los

porcentajes de los mismos se dan en valores de rangos. (17)
I1I. 3) Por qué son necesarias las grasas y aceites:

Aunque el objetivo primario del consumo de alimentos es la subsistencia, los aceites
vegetales han tomado un importante papel como gratificadores.  Son aceptados
ampliamente como un placer social, en este placer social las ‘grasas toman un papel
importante; un alimento con cierto contenido de grasa o aceite tiene mejor sabor que el que
no lo contiene. En primer lugar, algunas cadenas de acidos Lrasos que se encuentran en el
aceite tienden a dar un sabor propio, como el caso de los acidos butirico ¥ propionico, y en
segundo lugar, los aceites y grasas influyen en el sabor de los alimentos -al impedir que
ciertos componentes de la comida pasen a la saliva; de esta manera, el sabor percibido por

el gusto es distinto del original mas insipido. (9)
III. 4) Distintos analisis de caracterizacion hechos con aceites vegetales

La identificacion -y caracterizacion de aceites y grasas puros, asi como la -deteccion de
adulteracion en los mismos, depende principalmente de la identificacién de sus acidos
grasos especificos, ya sea-del aceite o grasa-original, o de lo que esta -constituyendo la

adulteracion, en si, segin Kuzdale y Paquot, 1962; Kaufmann y Wessels, 1967, Sanchez y
Colmenarez, 1974 (15).-
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Por ejemplo, el analisis cromatografico de esteroles, es 1til para esta finalidad, sin embargo
existen problemas en cuanto a su clasificacion, porque hay gran similitud en la composicion
de los mismos en la mayoria de materias naturales, asi como también, existe similitud
inducida por la interesterificacion, la hidrogenacion parcial o simplemente la sustitucién de
una especie vegetal por otra menos costosa. Para legrar un -mejor control en el manejo de
estos resultados se ha optado por métodos mas sofisticados, como por ejemplo el método
cromatografico por pir6lisis {degradacién térmica) combinado con-espectrescopia infrarroja
(IR), cromatografia gas-liquido o espectrometria de masas (MS). Estos se han utilizado
especificamente para el analisis de aceites de oliva, de linaza, girasol, maiz, manteca, -etc.
Los resultados han sido analizados estadisticamente por el método de Waller-Duncan, que
“~ consiste en-una comparacion muiltiple de las medias de las 4reas de los picos. Este tipo de
analisis ha permitido un mejor manejo de las variables dependientes e independientes del
estudio. Se determind que los picos producides en la pirdlisis de aceites y grasas se deben
probablemente a la fragmentacion de las moléculas de los triglicéridos, todo lo anterior, de
acuerdo con Slover et. al ; Crosley et.al., 1962; Levy y Paul, 1967; Perry, 1967 ; Lien y
Nawar, 1973 (15) La descomposicion térmica en ausencia de oxigeno de la molecula
compleja de triglicéridos de las grasas y aceites puede formar grupos olefinicos, aldehidos,
cetonas, acidos, ésteres y COz, con concentraciones proporcionales a la accion pirolitica.
El analisis de los productos de pirdlisis indican que los aceites con contenidos altos de
acidos grasos insaturados producen mas fragmentos con mayores proporciones que las
grasas o aceites con niveles altos de saturacién. Esto concuerda cen los resultados

obtenidos por los estudios de Crossley, 1962; Levy y Paul 1976. (16)
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Strocchi A., 1981, determind la -composicion de acidos -grasos, incluyendo ‘los isOmeros
configuracionales de los acidos oleico [18:1] y linoleico [18:2], en muestras de aceite de
maiz, aceite de maiz hidrogenade y margarina de aceite de maiz, utilizando cromatografia
gas-liquido y técnicas de cromatografia de capa fina. El procedimiento analitico
involucrd, inicialmente, la transformacién de los triglicéridos a sus ésteres -metilicos: una
pequefia parte de ellos se analizd directamente usando cromatografia de gas-liquido tipo
EGSS-X (Ethylen Glycol bis- Succinimidil-Succinato — tipo X) -para determinar la
composicion de acidos grasos de los triglicéridos, la parte restante se fraccioné, basada en
el grado de insaturacién y de isemerismo configuracional de los enlaces dobles,
utilizandose cromatografia de capa fina con silica gel conteniendo nitrato de plata (TLC-
AgNOs).Posteriormente, la técnica de cromatografia gaseosa mencionada anteriermente se
uso para el analisis de las fracciones ifidividuales recuperadas de las placas de TLC-
AgNOs, con un -estindar interno, metil heptadecanoato (17:0), para -determinar 1a tazon

cis:trans de cada acido graso insaturado en los triglicéridos. (17)

II1. 5) Estudios sobre el efecto de grasas comestibles-en 1a salud del ser humano

Estudios realizados por Keys, Anderson y Grabnde en 1965, sugirieron que varios acidos
grasos saturados presentan -efectos diferentes -en cuanto a los niveles de colesterol en la
sangre. Algunas grasas con acido estearico no resultaron ser hipercolesterolémicas tal
como se esperaba. Esto se comprobo haciendo distintas investigaciones utilizando grasas
transesterificadas, incorporando acido laurico, miristico, palmitico y estearico a aceite de

oliva.
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Todas estas-preparaciones demostraron tener similitud -en cuanto al efecto de poder elevar
el colesterol sanguineo, indicando también que la posicidn de los acidos grasos en el
triacilglicérido- es tmportante. De -esta forma se demostré que el acido estearico no -eleva
considerablemente los niveles de colesterol, siguiéndoles los acidos palmitico y laurico,

aunque esto depende del individue. Para esto se conté también con la colaboracion -de
Hegsted , 1965. (6)

En cuanto a los acidos grasos poliinsaturados, se tiene que cuando se reemplaza con acido
oleico o linoleico a los acidos grasos saturados, los niveles de colesterol disminuyen. En
muchos estudios especificos no fue posible determinar si fue por la adicién del acido oleico
y linoleico-o por la-disminucién de la ingesta de acidos saturados, que el nivel de colesterol
se redujo. Ecuaciones elaboradas y aplicadas atribuyen esos cambios a los acidos
poliinsaturados, mientras que se demostré que el acido monoinsaturado oleico es neutro-o

poco significativo, Keys, Anderson y Grabnde, 1957, Hegsted etal, 1965, Mensink y
Katan, 1992. ( 6)
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IV. JUSTIFICACION

Los perfiles cromatograficos del contenido ‘de acidos grasos en aceites y mantecas
vegetales, presentan informacion sobre la identificacion y las proporciones de estos acidos
en tales productos, lo que es una caracteristica de la especie vegetal de la cual proceden. Tal
informacién es de suma importancia para los laboratorios donde se presta el servicio de
Analisis de Control de Calidad a clientes particulares. La identificacion de cada uno de los
ésteres metilicos de los acidos grasos por medio de Cromatografia Gaseosa, fue la técnica
analitica seleccionada para realizar este estudio, pues de forma simplificada y econémica
presenta los datos que, mediante comparacion contra perfiles conocidos de acidos grasos de
los aceites y grasas solidas, permite establecer si las muestras analizadas, en el caso de los
aceites comerciales, son hechas con semillas de una sola especie vegetal o si se trata de
mezclas con otras especies vegetales. En el caso de las mantecas vegetales comerciales, si
las mismas estan adulteradas con grasa animal. Segun informacion obtenida en la
Biblioteca del INCAP vy en el tesario de la Biblioteca de la Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia, no existian trabajos hechos en el pais relacionados con el tema, por lo que se

considerd necesario realizar el estudio.
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V. OBJETIVOS

General

Evaluar la metodologia de cromatografia gaseosa de columna capilar para establecer si
existen mezclas -0 adulteraciones en aceites (maiz, girasol, canola y oliva) ¥y mantecas

vegetales comercializados en el pafs.

Especificos

Comparar los perfiles presentados por los aceites vegetales (objeto de estudio), contra los
de los aceites puros(reportados en literatura) y de esta forma confirmar si se trata de aceites

provenientes de una sola especie vegetal o si se encuentran mezclados con otras especies.

Mediante la comparacion del perfil de 4cides grasos presentado por-la muestra comercial
(en estudio) contra los perfiles de grasa de pollo, grasa porcina y grasa vacuna, determinar

si la manteca vegetal-esta adulterada-o no.
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VI. HIPOTESIS

| Por medio del perfil cromatografico de acidos grasos es posible detectar la presencia de
mezclas o adulteraciones en la composicidn de grasas vegetales comestibles,

\ especificamente aceites de Canola, Girasol, Oliva o Maiz, y también en Manteca Vegetal,

! comercializados en Guatemala.
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VII. MATERIALES Y METODOS:

VIL 1) UNIVERSQ: acidos grasos de aceites vegetales (oliva, girasol, maiz y canola), asi

como también de manteca vegetal.

VIL 2) MUESTRA: distintos aceites y mantecas vegetales comercializados en el pais.

VII 3) MATERIALES:

3.1)Equipo

I Cromatografo de gases con detector de ionizacion de Hama.
1 Columna capilar Supelcowax 10TM 30m x 0.53mm x 1 um
1 Balanza analitica AND FR 200 con un-precision de 0. 1mg

1 Estufa con agitacién magnética Thermolyne Nuova II




o
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VIIL. 3 2)Cristaleria
Obieto Volumen Especificaciones
10 Balones de aforo 25 ml Pyrex
10 Viales 4 ml Pyrex
5 Vasos de precipitados 100 ml Pyrex
10 Pipetas volumétricas 4 de Iml Pyrex
* 4 de 5ml Pyrex
2 de 10ml Pyrex
1 Varilla de agitacion ' Pyrex
5 Erlenmeyers 250 ml Pyrex
VIIL 3.3)Reactivos
Reactivo Especificaciones
Hidroxido de sodio 99.998% Grado Reactivo
Metanol 99.9 + Grado Cromataografico
Trifluoruro de boro Al 20% en Metanol (complejo) p. Sintesis
n-Hexano

Grado Cromatografico

Cloruro de sodio

Grado Reactivo

Sulfato de sodio anhidro

Grado Reactivo




V1. 3.4) Estandares y Muestras

Soluciones de estandares (ésteres metilicos de acidos grasos) :

Acido Undecanoico

Acido Laurico

Acido Tndecanoico

Acido Miristico

Acido Pentadecanoico

Acido Palmitico

Acido Heptadecanoico

Acido Estearico
“Acido Nonadecanoico

Acido Eicosanoico

Actdo Heneicosanoico

Soluciones de Acidos Insaturados
Acido Oleico

Acido Linoleico

Muestras que se analizaron:

Aceite comercial de girasol
Aceite comercial de maiz
Aceite comercial de oliva
Aceite comercial de canola

Manteca vegetal comercial

11:0
12:0
13:0
14.0
15:0
16:0
17:0
18:0
19.0
20:0
21:0

18:1

18:2

Metil Undecanoato
Metil Laurato

Metil Tridecanoato
Metil Miristato

Metil Pentadecanoato
Metil Palmitato

Metil Heptadecanoato
Metil Estearato

Metil Nonadecanoato
Metil Eicosanoato

Metil Henelcosanoato




VII. AMETODOLOGIA:

Se utilizo el procedimiento estandar de operacion desarrollado en la Unidad de Andlisis

Instrumental, el cual se basa en el método descrito en el AOAC No. 28060 (3, 19)

VII 4.1) Preparacion dé solucion patrén de acidos grasos:

De las soluciones de estandares al 10% se tomo 1ml de cada una, se agregd a un baion
aforado de 25ml y se llevd hasta la marca con hexano, esta solucidn se inyectd al
cromatografo para verificar que los picos correspondientes a los patrones se pudieran

identificar y fueran de un tamafio apropiado.

VII 4.2) Preparacién de la muestra: Rl

* Se peso 1.0g de aceite vegetal o manteca vegetal en un balon de 25ml

e Se afiadio 4.5 ml de hidroxido de sodio 0.5N en metanol, se calentd y agitd
ocasionalmente hasta que las fases desaparecieran. (5 minutos aproximadamente)

® Se dejo enfriar a temperatura ambiente, se agregd 3.5ml de solucion de trifluoruro de
boro en metanol al 20% y se agito suavemente.

e Se agrego6 4mi de n-hexano-y se agitd ocasionalmente por 5 minutos.

¢ Se agrego salucidn saturada de cloruro de sodio hasta la marca de aforo del balén.

e Setransvasé la capa superior (solvente + acidos grasos) a un vial de 4ml que contuviera
0.5g de sulfato de sodio anhidro, se tap6 bien con papel aluminio y se coloco tapon. Se

inyectaron de 0.5 a 2 microlitros en un cromatografo-de gases.




VII 4.3)Condiciones cromatograficas:
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Columna capilar utilizada Supelcowax 10TM 30m x 0.53 mm x 1ym
No. de Mc¢ Reynolds Xy zZus’ 305, 551,360, 562, 484
Temperatura inicial del horno 100° C

Isoterma inicial 2 min

Rampa de temperatura 5°C/min

Temperatura final del homo 220°C

Tiempo de temperatura final Varia segin la sustancta analizada
Flujo de nitrogeno 5ml /min

Temperatura del inyector 250°C

Temperatura del detector 250°C

Cantidad de muestra inyectada Tentativamente 0.2 ul

NOTA: originalmente se utilizaba una columna de tipo Dietilénglicol succinato (DEGS) al

12%, pero se opto por la capilar pues ésta permite una mayor resolucidn en la separacion de

los componentes.

Las condiciones cromatograficas presentadas, podian variar de acuerdo a la muestra y la

resolucion presentada por los cromatogramas.

TR2QPIEDAR BF LA RAWERSINAD OF SAN CARIAS N COATCHNA

LS T B Y

i v

P oamnrrir ol

= e et




[y

VIL 3) DISENO DE LA INVESTIGACION

Se consulto la norma COGUANOR NGO 34073 “ Aceites y Grasas comestibles. Toma de
muestras” . Aunque en realidad esta norma esta dirigida al analisis de control de calidad
interno de fabrica, en este trabajo no se realizo muestreo estadistico, sino Unicamente se

trabajo muestreo no probabilistico por cuota.

Todos los analisis se hicieron por duplicado, repitiéndose las condiciones de ensayo para

cada muestra.

Inicialmente se obtuvieron los cromatogramas de los estandares de acidos grasos.
Posteriormente se hicieron las saponificaciones y derivatizaciones para obtener los ésteres
metilicos de acidos grasos de cada uno de los aceites vegetales a analizar, los
cromatogramas obtenidos se compararon contra los presentados por los estandares

mencionados.

En el caso de las mantecas vegetales, se obtuvieron los cromatogramas de grasa de pollo,

vacuna y porcina, posteriormente se compararon los obtenidos con los de las muestras

comerciales.




VII. 5.1) Toma de muestra:

El procedimiento de toma de muestra utilizada en este estudio, tuvo la norma COGUANOR
sélo como consulta, tomandose en cuenta la siguiente aseveracion que se encuentra en tal
norma: “Para la extraccién de muestras de cuerpos grasos es muy dificil dar instrucciones
que prevean todas las condiciones y circunstancias que debe afrontar la persona encargada

de esta operacion, y en la mayoria de los casos deben prevalecer la experiencia y el criterio

personales”.

e Setomod como muestra, un envase de la presentacion comercial minima de los aceites
en estudio (oliva, girasol, canola, maiz), asi como también de la manteca vegetal,
tomando en cﬁ:ﬂta que el muestreo fue representativo, de acuerdo, al nimero de marcas
presentes en el mercado.

o Setomaron 25 ml del aceite en estudio directamente del frasco comercial.

e Con ayuda de una pipeta Pasteur plastica se pesd en balanza analitica la cantidad
necesaria de aceite en un balén aforado de 25ml.

e La muestra de manteca vegetal a pesar para el estudio se tomé directamente del

recipiente.

e Se prosiguié como lo establecido en el procedimiento [pag. 19]




VIII. RESULTADOS

Para establecer la composicion de los acidos grasos en los aceites vegetales de canola,

maiz, oliva y girasol, asi como en las mantecas vegetales se calcularon los porcentajes de

los acidos grasos cuyos picos fueran bien definidos y ademas que contaran con area

significativa.

A continuacion un ejemplo de los calculos hechos:

Aceite de Maiz Marca 1 A:

Acido Graso Area en el Cromatograma

Acido Palmitico 79.4468

Acido Oleico 217.2047

Acido Linoleico 3986176 -
AREA TOTAL 6952691

Porcentaje de cada acido graso:

Acido Palmitico  (79.4468/695.2691) (100) = 11.42676 ~11.43%
Acido Oleico (217.2047/695.2691) (100) = 31.24037~ 31.24%
Acido Linoleico  (398.6176/695.2691) (100) = 57.33285~ 57.33%
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Posteriormente, se calcul6 el promedio de-cada uno de los duplicados hechos por marca de
aceite y grasa solida, y el resuitado se corpparé con los valores aceptables para cada acido
graso en las normas, asi como también los reportados en la literatura. En las tablas de
resultados se indica la fuente utilizada como referencia para cada tipo de aceite debido a la
falta en algunos casos de especificaciones tanto en COGUANOR o Codex Alimentartus.
(Pags. 24 - 28)
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IX. DISCUSION DE RESULTADOS:

Los tiempos de retencion correspondientes a los acidos grasos en los cromatogramas
obtenidos de las muestras, presentaron ciertas variaciones al compararlos -con-los de los
patrones, debido a que el cromatégrafo no estuvo constantemente encendido, lo que
. obligaba practicamente a reajustar condiciones en cada uso. Sin embargo, se pudo observar
reproducibilidad entre los perfiles correspondientes a cada aceite. Se tomo en cuenta, para
poder hacer las comparaciones contra los valores de la literatura, los porcentajes -de los

acidos con mayores proporciones de area y que presentaran picos bien definidos, en cada

uno de los aceites analizados ( pag. 22).

En el caso de los aceites de maiz, girasol y oliva, se pudo observar variacién en ias
proporciones de los 4cidos grasos entre las distintas marcas de un mismo tipo de aceite.
Los que mas variacion presentaron fueron el oleico [C 18:1]y el palmitico [C 16:0], lo que
posiblemente se deba a la variedad y procedencia de la semilla que se utiliza para elaborar
las distintas marcas de cada aceite, asi como a la regién de origen(1). En cuanto al aceite
de canola, anicamente se analizaron las dos marcas que se expenden en Guatemala como
“Canola Pura”, ambas son importadas y no se observaron variaciones considerables. Al
igual que en los otros aceites, los acides grasos que mas variaron fueron el palmitico y el
oleico. Este aceite presenté un pico adicional que es el acido linolénico [C 18:3], se estimo
asi, a pesar de no haber contado con €l estandar.de este acido, porque su porcentaje de area
coincide con la cantidad establecida en la literatura para el mismo (21), ademas el tieﬁpo
de retencién se encuentra entre el del 4cido linoleico [C 18:2] y el nonadecanoico [C 15:0],
acidos presentados en los cromatogramas de acidos grasos estandar (Cromatogramas 11 y
12 en Anexos).. -




La presencia del acido linolénico en -les cromatogramas del aceite de canola
(Cromatogramas 11 y 12 en Anexos), confirma una caracteristica particular de este aceite,
su alta capacidad termolabil, lo que hace que confiera a las comidas sabor a pescado(5). En
los cromatogramas de algunas marcas de aceites de maiz, oliva y canola, a pesar de hacer
varias pruebas cambiando las condiciones establecidas del cromatografo, se observaron
picos que no se definieron bien, porque la columna utilizada no permitia la separacion
isomérica necesaria. Estos a pesar de ser integrados por el cromatagrafo, no fueron tomades
en cuenta, sino unicamente los picos identificables por su buena definicion y area
significativa. Las variaciones presentadas por los aceites, indicadas anteriormente, no se
consideraron como adulteracion puesto que los porcentajes de acidos grasos se encontraban
dentro de los rangos permisibles. Los valores de-los acidos palmitico, oleico y linoleico en
la manteca vegetal importada, presentaron buena correspondencia con los valores
reportados en literatura, aungue no fue visible el pico de 4cido estearico [C 18:0], lo que
también sucedié con la manteca vegetal nacional, posiblemente debido a que la fuente
vegetal con que son elaborados estos productos es variable. Otra posible razon por la que el
acido estearico no pudo observarse fue porque al estar el acido oleico en gran proporcion en
ambas muestras y debido a la cercania en que se encuentran ambos picos en el perfil
cromatografico, el de mayor proporcién haya cubierto al pico de menor proporcién. La
manteca vegetal nacional presentd un pico adicional de acido araquidico [C 20:0], ademas

de varios picos no bien definidos, que al igual que en el aceite de canola pueden ser

isomeros de otros acidos.
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Las mantecas vegetales generalmente provienen de hidrogenaciones de aceites puros o
mezclados con otros aceites cuya capacidad de hidrogenarse hard que los porcentajes de los
acidos grasos que los constituyen sean muy variados, de tal forma que es dificil establecer
rangos o por lo menos estos rangos tendrian que ser muy amplios, a esto se debe que los
valores sean tan distintos en la tabla de resultados correspondiente (1, 14) (Tabla 5 pag. 28).
Para poder determinar si la manteca vegetal estaba adulterada con grasa animal se
obtuvieron los perfiles cromatograficos de las grasas vacuna, porcina y de pollo para
comparar visualmente contra los de las mantecas comerciales. Los perfiles cromatograficos
de las grasas animales presentan acidos grasos de mas de 21 atomos de carbono, lo.que los
hace ser caracteristicos (1,11,14). El proceso de preparacion de muestra de las grasas
animales, presentd problemas en cuanto a la toma de su peso y manipulacion, esto debido a
su consistencia, ademas sus perfiles cromatograficos presentaron varios picos grandes no
muy bien definidos (Cromatogramas 15,16,17 en Anexos), por lo que habria que utilizar
una columna de diferente polaridad para lograr mejor separacion entre isdbmeros de acidos
grasos provenientes de grasas -complejas. Después de obtenidos los perfiles
cromatograficos de las grasas animales y comparar visualmente contra los de las mantecas

vegetales, no se observaron adulteraciones en las mantecas analizadas.



X. CONCLUSIONES

X. 1) Por medio de la Cromatografia de Gases con Columna Capilar se observé que no
habia presencia de adulteraciones en los aceites vegetales comestibles comercializados en

el pais provenientes de una sola fuente vegetal (canola, maiz, girasol y oliva).

X. 2) Los porcentajes de acidos grasos de los aceites de maiz y oliva se encontraron todos

dentro de los rangos establecidos en COGUANOR y Codex Alimentarius.

X. 3) En el caso del aceite de girasol los porcentajes de acido palmitico [C16:0] fueron
ligeramente mas elevados que los reportados en 1a literatura, especificamente en las marcas
1 y2 que son nacionales (envasados bajo marcas nacionales), sin embargo los otros acidos

si estuvieron en los rangos aceptados.

X. 4) Los porcentajes de acido palmitico [C 16:0] y oleico [C 18:1}, de las dos marcas de
aceite de canola analizadas, fueron mayores a los reportados en literatura. La marca 1 fue

la que dio valores mas cercanos a los reportados.

X. 5)Se compard la informacion proporcionada por el perfil cromatografico de acidos
grasos de las mantecas vegetales con los perfiles de la grasa vacuna, porcina y de pollo y se
- infirtdé que las mismas no presentaban adulteracion con grasa animal, ya que en los
correspondientes cromatogramas los acidos grasos mayores a 21 atomos de carbono

caracteristicos no aparecian (1,11) .
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XL RECOMENDACIONES:

X1. 1)El perfil cromatografico de acidos grasos obtenido por el método de Cromatografia
de Gases con Columna Capilar es aplicable al analisis de detecciéon de adulteraciones en
aceites vegetales (maiz, girasol, canola y oliva), ademas es sencillo y requiere poca

cantidad de muestra (£ 0.5g).

XL 2)Al utilizar los perfiles cromatograficos de grasas animales, como base para detectar
adulteraciones en las grasas solidas (mantecas vegetales), seria recomendable utilizar
menos de 0.5g de muestra y fundirla para facilitar la preparacion de muestras.

XI. 3)Para detectar la presencia de adulteraciones en grasas solidas (mantecas vegetales),
emplear columna capilar tipo alfa-Dex 120, pués la ciclodextrina permetilada incrustada en
una fase estacionaria de polaridad intermedia, pérmite incluso la separacion enantiomérica

de moléculas pequeiias y de isomeros configuracionales (3).
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XHI. ANEXOS:

A continuacién se presentan los cromatogramas de los acidos grasos estandar saturados
listados en la pagina 17, comprendidos del! acido undecanoico [C 11:0] hasta el acido

eneicosanoico {C 21:0]. (pag. 39 y 40).

Los cromatogramas de los acidos oleico [C 18:1] y linoleico [C 18:2], se presentan en las
paginas 41 y 42. El estandar del acido linolénico [C 18:3], no fue posible obtenerlo.

Debido a la poca cantidad que se necesitaba se intentd adquirirlo solicitaindolo a varias

empresas privadas, sin embargo no lo tenian.
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En las paginas siguientes se presentan los cromatogramas mas representativos de los 32

cromatogramas obtenidos para las cuatro marcas de aceite vegetal (maiz, girasol, canola y
oliva) y las dos marcas de manteca vegetal estudiadas; cada uno de los cromatogramas tiene
una descripcion que indica “De arriba a abajo”, esto indica que se nombran los acidos
comenzando por el segundo pice presente de arriba a abajo, el primer pico grande que

aparece al inicio del cromatograma es el del disolvente hexano (CsHia).

Ademas en las paginas 54 a 56, se presentan los cromatogramas de las grasas vacuna,
porcina y de pollo. En estos se observan los picos presentes de acidos grasos con mas de

21 atomos de carbono en su estructura, los cuales no se encontraron en las mantecas

vegetales analizadas.
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