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Aceite de palma

Cristalizacion

fraccionada

Cristalizadores

Curva de sélidos

Estearina

Filtro de membranas

GLOSARIO

Mezcla compleja de diferentes triglicéridos con
distintos puntos de fusion, situados entre los -50 y 70
°C, contiene alto contenido en acido palmitico (aprox.
45 %).

Es un proceso de separacion termomecanico de los
triglicéridos de alto y bajo punto de fusion por

cristalizacion parcial seguido de una filtracion.

Tubos cilindricos en donde se lleva a cabo el
enfriamiento del aceite y la curva de enfriamiento,
controlada para el proceso de cristalizacion del aceite
de palma R.B.D.

Es la representacion del porcentaje de componentes

solidos de una grasa con base en la temperatura.

Componente solido obtenido al momento del proceso
de fraccionamiento del aceite, después del proceso

de cristalizacién a temperaturas controladas.
Es el utilizado para obtener la separacion fisica de la

parte liquida y la parte solida del aceite de palma
R.B.D.
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Fraccionamiento

indice de refraccion

indice de yodo

Oléico

Oleina

Proceso de enfriamiento controlado de aceite de
palma R.B.D., con el objetivo de separar la parte
liquida (oleina) de la parte solida (estearina) por

medio de filtracion.

Es la expresion numérica de la proporcién de la
velocidad de la luz, dentro de un vacio, por la
velocidad de la luz en una sustancia de prueba. Esta
relacionado con el grado de saturacion y es afectado
por otros factores, como el acido graso libre, la

oxidacion y el tratamiento con calor.

Propiedad quimica que se encuentra relacionada con
la instauracion, indice de refraccién y la densidad. Es
directamente proporcional con el indice de refraccion

y la densidad.

Es un acido graso mono insaturado perteneciente a
la serie omega 9. Este acido es tipico en los aceites
vegetales como por ejemplo: aceite de palma, oliva,

mani, etc.

Componente liquido de diferentes tipos de aceites,
obtenida a partir del primer fraccionamiento del
aceite después del proceso de cristalizacion a

temperaturas controladas.
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Palmitico

Punto de fusion

Punto de nube

R.B.D.

Es también llamado &cido hexadecanoico. Acido
graso saturado de cadena larga, se encuentra
formado por dieciséis atomos de carbono. Es el acido
graso mas comun que se encuentra en animales,

plantas y microorganismos.

Temperatura a la cual una grasa pasa del estado

sélido al estado liquido.
Es aquella temperatura a la cual, bajo condiciones
controladas, se induce en la muestra una nubosidad

causada por las primeras etapas de cristalizacion.

Siglas referentes a Refinado, Blanqueado vy

Desodorizado
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RESUMEN

Una de las pruebas utilizadas para el aseguramiento de calidad de
oleinas de palma y otro tipo de aceites es la estabilidad térmica, esta prueba
consiste en observar el comportamiento de la oleina expuesta a diferentes

temperaturas en funcion del tiempo.

A pesar de utilizar esta prueba, muchas de las oleinas al momento de ser
envasadas, almacenadas y distribuidas y llegar a climas relativamente frios,
tienden a cristalizarse y presentar consistencia turbia después de un corto
tiempo. Esta situacion es motivo de rechazo por parte del consumidor, ya que
aunqgue este fendmeno no incida directamente en el uso que se le dé a la oleina
(fritura), para el consumidor es preferible consumir un aceite que se vea liquido

y cristalino en lugar de un aceite cristalizado y turbio.

Debido a esta problematica y a la necesidad de poder determinar el
comportamiento que tendran las oleinas, antes de ser almacenadas y
distribuidas, se realiz6 una cuantificacion y caracterizacién del porcentaje de

sélidos y estabilidad de las mismas.

Para ello se realiz6 un estudio experimental con diferentes muestras de
oleina, dichas muestras fueron obtenidas directamente después del proceso de
fraccionamiento, las cuales fueron analizadas por medio de diferentes pruebas
realizadas en un laboratorio de aseguramiento de calidad; entre las pruebas
realizadas estuvieron: punto de nube, estabilidad térmica, porcentaje de sélidos

e indice de yodo.
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Por medio de dichas pruebas se obtuvieron diferentes resultados, en los
cuales se reflejo la influencia que tiene tanto la acidez del aceite crudo sin
refinar en el producto final, que en este caso es la oleina como el indice de

yodo.

Conforme los resultados obtenidos luego del muestreo realizado se
observé que la calidad del aceite final, se puede determinar realizando las
pruebas de punto de nube, estabilidad térmica, indice de yodo y porcentaje de
sélidos, puesto que segun los resultados obtenidos un aceite con indice de
yodo alto, porcentaje de soélidos y punto de nube bajo, presentard una mayor
resistencia a la cristalizacion, indicando de esta manera que la calidad de dicho
aceite en diferentes climas a los que sea distribuido 0 expuesto sera optima, y si
la oleina muestreada no presenta un comportamiento Optimo para temperaturas
bajas, (no cumple con los resultados esperados en las pruebas mencionadas
anteriormente), pueden realizarse mezclas con aceite de soya para compensar
los sélidos presentes en el aceite, debido a que el aceite de soya posee una

cantidad diminuta de sélidos.
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OBJETIVOS

General

Cuantificar y caracterizar el contenido de sélidos y estabilidad térmica de

diferentes tipos de oleinas de palma africana y mezclas con aceite de soya.

Especificos

Determinar el contenido de sdlidos (grasa sélida) en las oleinas de palma

africana en funcion de la temperatura.

Determinar el contenido de solidos (grasa sélida) presentes en las
oleinas de palma africana, mezclada con aceite de soya en funcion de la

temperatura.

Realizar un andlisis de la estabilidad térmica de las oleinas de palma

africana, colocandolas en un bafio de temperatura controlada.
Realizar un analisis de la estabilidad térmica de las oleinas de palma
africana mezcladas con aceite de soya, colocandolas en un bafio de

temperatura controlada.

Elaborar curvas caracteristicas considerando la cantidad de soélidos

presentes en las oleinas y su estabilidad térmica.
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Hipotesis

Se puede predecir la resistencia hacia la cristalizacion prematura de la
oleina de palma a diferentes temperaturas, a partir del conocimiento del

porcentaje de solidos presentes y su estabilidad térmica.

Hipotesis nula

1. La estabilidad térmica no presenta diferencia significativa a distintas

proporciones de oleina y soya.

HET(pura) = HET(90/10)= HET(80/20)=MET(70/30)=HET(60/40)

2. El porcentaje de soélidos no presenta diferencia significativa a distintas

temperaturas y proporciones de oleina.

HUsslidos(pura) = Usolidos(90/10)= Hsélidos(80/20)=Hs6lidos(70/30)=Hsblidos(60/40)

Hipodtesis alternativa

1. La estabilidad térmica presenta diferencia significativa a distintas

proporciones de oleina y soya.

HET (pura) * MET(90/10) F HET(80/20) F MET(70/30) F MET(60/40)

2. El porcentaje de solidos presenta diferencia significativa a distintas

temperaturas y proporciones de oleina.
Usslidos(pura) F Msolidos(90/10) F Hsélidos(80/20) F Hsolidos(70/30)

F Usélidos(60/40)
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INTRODUCCION

El aceite de palma es un triglicérido de origen vegetal obtenido por medio
del prensado del mesocarpio del fruto de la palma africana
(Elaeisguineensis). Dicho aceite es utilizado en diferentes aplicaciones, siendo
una de ellas las frituras. La oleina de palma es la fraccion mas liquida de dicho
aceite, obtenida por medio del proceso de fraccionamiento en el cual se obtiene

también la parte solida llamada estearina.

El aceite de palma pasa por un proceso de refinado antes de su
comercializacién y consumo, dicho proceso consta de diferentes etapas, las
cuales son pretratamiento, blanqueo y desodorizado. Una vez que se tiene
aceite de palma RBD se puede pasar al proceso de fraccionamiento para
obtener la oleina, la cual antes de ser envasada debe ser analizada con
pruebas fisicoquimicas en el laboratorio de calidad, para poder garantizar que
su comportamiento y estabilidad seran O6ptimas para su distribucién,

almacenamiento y/o uso.

Durante la etapa de fraccionamiento, el aceite de palma es procesado a
través de filtros, por medio de los cuales se obtienen los dos productos
mencionados anteriormente. Por ello los equipos utilizados para este proceso
deben de estar en ¢ptimas condiciones y ser monitoreados constantemente,

para que los parametros de medicidn se mantengan en el rango establecido.
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La oleina obtenida en la etapa de fraccionamiento, es comercializada a
diferentes lugares con diferentes climas y condiciones de almacenamiento. Bajo
condiciones de temperaturas inferiores a 15 °C la oleina puede llegar a
cristalizarse o nublarse, y esto sera motivo de reclamos y rechazos por parte del

consumidor final.

No teniendo un fundamento experimental que demuestre que la oleina se
comportara de una manera estable, es necesaria la experimentacién de las
mismas a diferentes temperaturas y a diferentes porcentajes de mezcla con
aceite de soya, entre las pruebas necesarias que se deben realizar se
encuentran la estabilidad térmica, porcentaje de sélidos, indice de yodo y punto

de nube.
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1. ANTECEDENTES

La oleina es el componente liquido de diferentes tipos de aceites,
obtenida a partir del primer fraccionamiento del aceite después del proceso de
cristalizacion a temperaturas controladas. Es caracteristico por ser un producto

liquido a temperaturas célidas.

El proceso de fraccionamiento se comenzé a utilizar ampliamente en la
década de 1970 en Malasia, con el fin de la exportacion de aceite comestible a
otros paises (Historia Mundial de los Alimentos de Cambridge).

Después del proceso de fraccionamiento, se obtienen dos componentes;
el componente sélido se denomina estearina y el liquido oleina; seguidamente
de dicho proceso, es sometida a un proceso de blanqueo y refinacion fisica. La
oleina es utilizada para aceites liquidos comestibles, ya sea de forma pura o

mezcla con algunos otros aceites liquidos.

Segun cada uno de los estudios realizados, se describe como un aceite
muy estable a alta temperatura por su composicion de acidos grasos. Por su
estabilidad, composicion y su estructura de triglicéridos, se ha demostrado
como uno de los mejores productos utilizados en frituras industriales, platos
deshidratados y congelados e ingredientes en muchas comidas. Debido a su

gran resistencia a la oxidacion le da una mayor durabilidad y menor consumo.

En Guatemala no se cuenta con estudios preliminares sobre el
comportamiento y estabilidad térmica de oleinas de palma, la mayoria de dichos

estudios se encuentran en las diferentes empresas dedicadas a la fabricacion



de dicho producto. Entre los diferentes estudios realizados sobre oleinas de
palma se pueden citar las siguientes tesis:

Estudio de la hidrogenacion de la oleina del aceite de palma africana
para la obtencion de grasas modificadas, Jairo Alexander Gallego Quintero,

José Julian Cordoba Paez, Universidad Industrial de Santander, 2005.

Validacion del Método de determinacién de acidos grasos libres MO-
MANOO9 Sec Il edicibn 05 vrs Método AOCS CA 52-40. Juan Luis Arriola
lllescas, Universidad de San Carlos de Guatemala, 2008, en la cual se realiza
una validaciéon entre dos metodologias utilizando como materia prima oleinas de

palma.

Mezcla de oleina de palma para mejorar el punto de nube, Dr. Nor Aini
Idris, El Palmicultor, septiembre 1994, en el cual se realiza un estudio del
comportamiento y propiedades de las oleinas a diferentes temperaturas vy

porcentajes de mezclas de oleinas con otros tipos de aceites.

Bajo los lineamientos y documentos citados anteriormente, nace la idea
de realizar la cuantificacion y caracterizacion entre el contenido de solidos y
estabilidad térmica de diferentes tipos de oleinas de palma, con el objetivo de
predecir el comportamiento de las oleinas al momento de su utilizacién en
plantas refinadoras de aceites, luego de su envasado y distribucion a diferentes

lugares con diferentes climas.



2. MARCO TEORICO

2.1. Grasas y aceites

Las grasas y aceites son una clase de materiales lipidicos producidos ya
sea por plantas o animales. Son obtenidas generalmente por prensado para
una posterior extraccion con solvente; tienen la caracteristica de ser solubles en
la mayoria de disolventes organicos como el hexano, tetracloruro de carbono,
éter de petréleo y éter etilico, pero insolubles en agua. Los aceites y las grasas
son mezclas de triglicéridos, en donde la molécula de glicerol tiene tres atomos
de hidrogeno y tres grupos OH o hidroxilo, al combinar tres acidos grasos con
una molécula de glicerol, se obtiene un triglicéridos. El acido graso adherido al

triglicérido es el que define las propiedades de la molécula de aceite o grasa.

Los aceites y grasas constituyen una de las tres principales clases de
productos alimentarios. Las otras son las proteinas y los carbohidratos. Los
aceites y grasas son nutrientes esenciales de la dieta humana y son fuente de
energia concentrada®. Las grasas y aceites de origen vegetal se encuentran
presentes en la semilla de diferentes plantas como la soya, maiz, ajonjoli entre
otras, asi como también en frutas y almendras como el coco, palma, palmiste

(almendra de palma) y oliva.

1H.B.W. Patterson. Bleaching and Purifying Fats and Oils, Theory and Practice., p. 14 a 29.



La mayoria de los aceites no refinados contienen cantidades
relativamente elevadas de &cidos grasos libres. ElI aceite crudo de palma
contiene del 3,0 al 5,0 % de &cidos grasos libres. Los aceites y grasas
refinados listos para el uso en alimentos tienen habitualmente un nivel de

acidos grasos libres inferior al 0,05 %.
2.2. Aceite de palma

Se obtiene del fruto de la palma (Elais guineensis). Originaria del golfo de
Guinea, en Africa Occidental, en la actualidad su cultivo se ha extendido por
todas las regiones tropicales del mundo. Debido a su mejor rendimiento por
hectarea, sus bajos costes de produccion y sus mdultiples usos, la palma se
convirtié en la principal fuente de aceite vegetal del planeta por delante de la
soja, con 37 millones de toneladas producidos el afio pasado (31 % de

produccion mundial de aceite comestible).

El aceite de palma rojo, o “aceite de palma” propiamente dicho, se obtiene
de la pulpa. Representa entre el 18-26 % del peso fresco de un racimo. Antes
de ser refinado o tratado, este aceite esta considerado como el alimento natural
mas rico en vitamina A (cerca de 15 veces mas que la zanahoria). Es, por lo
tanto, un alimento muy valioso en los casos en que existen carencias en la
dieta, particularmente en Africa. Sin embargo, durante el proceso de refinado

pierde caracteristicas como su valor nutritivo o calidad de sus &cidos grasos?.

El aceite crudo de palma es actualmente el segundo aceite de mayor

consumo a nivel mundial y el de mayor nivel de exportacion.

2Amigos de la Tierra, Aceite de palma: usos, origenes e impactos, pg. 1
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Los mayores productores de este aceite son Malasia e Indonesia, sin
embargo cada vez son mas importantes las producciones de los paises como
Colombia y Ecuador y de paises centroamericanos, como Honduras, Costa

Rica y Guatemala.

El aceite de palma es una sustancia insoluble en agua, constituido por
esteres de acidos grasos que estan unidos a una molécula de glicerol. Los
triglicéridos representan mas del 94 % del peso del aceite de palma. Los
componentes menores incluyen acidos grasos libres (3 a 5,0 %), mono y di
glicéridos (0,5 a 1,0 %), carotenos (500 a 700 ppm), tocoferoles (600 a 1 000
ppm), esteroles (300 a 600 ppm), fosfolipidos (10 a 30 ppm) productos de

oxidacion, alcoholes grasos, humedad e impurezas sdlidas.

Para la utilizacion y obtencion de un aceite RBD estable y con la menor
posibilidad de reversion, y que cumpla eficientemente con las especificaciones
necesarias y deseadas, es necesario realizar el proceso de refinacion o
purificacion del aceite crudo, el cual es un proceso fisico, dichas etapas son las

siguientes:

o Almacenamiento: es la etapa de normalizacion del aceite crudo o
refinado, la cual permite disponer de un inventario suficiente para obtener
procesos estables y eficientes. Cada uno de los tanques utilizados para
depositar los aceites, se encuentran disefiados para proteger la materia

prima contra procesos de degradacion.

o Blanqueo y desgomado: esta segunda etapa permite la remocion de
sustancias perjudiciales para el aceite, su objetivo es obtener un aceite
RBD estable al eliminarle los productos de oxidacion por medio de la

utilizacion de tierras de blanqueo, facilitando la retenciébn de las



sustancias bajo condiciones preestablecidas de tiempo, temperatura y
agitacion, para luego filtrar el aceite.

o Desodorizacion: ultima etapa de refinacion, caracterizada por el arrastre
de los componentes mas volatiles y las sustancias que le dan olor y
sabor al aceite, mediante arrastre con vapor a altas temperaturas y vacio

absoluto, realizandose también la reduccién de los carotenos.

o Fraccionamiento: es la separacion de las fracciones mas liquidas de las
mas sélidas del aceite. Se logra mediante un enfriamiento controlado, el
cual permite que se formen cristales de las fracciones mas solidas; esa
suspension se somete a filtracion para lograr la separacion definitiva de
ambas fracciones. Normalmente a la fraccién liquida se le llama oleina y

a la fraccion solida estearina.

2.2.1. Oleina de palma

Es el componente liquido del aceite obtenido al momento de la separacion
por medio de la etapa de fraccionamiento. El componente sélido obtenido es
llamado estearina de palma. La oleina de palma se compone principalmente de
grasa, no tiene grasas trans, las que se forman por el agregado de hidrégeno a

muchos aceites poliinsaturados para hacerlos semisolidos.

2.2.2. Estabilidad térmica

La seleccion y utilizacion de un aceite en una aplicacion especifica,
depende de sus propiedades fisicoquimicas. Con el fin de adaptar a una
aplicacion especifica dichos aceites, se han buscado maneras y técnicas que

ayuden a modificar las caracteristicas de las mismas. La mezcla de aceites



afecta esencialmente sus propiedades fisicas mas que las quimicas, dicho
proceso produce un cambio en la composicion triglicérida, y puede utilizarse
para preparar aceites o grasas con un contenido especifico de grasa soélida a

una temperatura dada.

La oleina de palma, que es la fraccion liquida del aceite de palma, en
paises de la zona templada o cuando existen variaciones de temperatura
(temperatura baja), tiende a cristalizarse, la calidad de la misma no se ve
afectada, pero a la vista del consumidor si, debido que se espera un aceite
transparente y no un aceite opaco Yy cristalino.

La mezcla de oleina de palma y aceites vegetales cuyo nivel de
insaturacibn es mayor, produce una mezcla mucho méas estable y no
cristalizable facilmente a temperaturas bajas, es por ello que permanecen

transparentes durante mas tiempo.

Al momento de mezclar oleina de palma con ciertos aceites, se encontré

que produce una interaccion eutéctica.



Figural. Interaccidn eutéctica de oleina de palma con otros aceites
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Fuente: LOPEZ CASTELLANOS, Oscar Gerardo. “Manual de Operacion y Mantenimiento del

equipo de Cristalizacion de Mantecas en una Industria de Aceites y Grasas”, p. 6.

En estudios anteriores de estabilidad al frio con una mezcla de oleina de
palma, de un solo fraccionamiento (indice de yodo de 56 a 58) con otros aceites
vegetales, se determiné que con solo incorporar una pequefia cantidad de
oleina de palma del 10 al 12 %, esta pasaria la prueba de frio, permaneciendo
transparente a 15 °C durante tres meses aproximadamente, y a 20 °C
agregandole un porcentaje mas alto de oleina de palma de un solo

fraccionamiento.

Segun estudios realizados recientemente sobre la estabilidad de la oleina
de palma de doble fraccionamiento con otros aceites vegetales, indicaron que
puede ser agregado hasta un 70 % de oleina de palma con un indice de yodo
de 65, obteniendo un producto totalmente transparente con duracion de hasta
90 dias a 20 °C.



En las mezclas de oleina de palma doblemente fraccionada con un indice
de yodo de 65 con aceite de soya, las mezclas que contenian una mayor
cantidad de oleina de palma de doble fraccionamiento (70-100 %) presentaban
pequefios cristales en el fondo; de lo contrario las muestras eran practicamente

tfransparentes.

A los 120 dias de observacion, los resultados fueron similares a las de 90
dias, salvo que la mezcla de oleina de palma de doble fraccionamiento con
indice de yodo de 65, con aceite de soya (60/40) presentaba pequefios cristales
en el fondo. Las mezclas de oleinas de palma de doble fraccionamiento con
indice de yodo de 60, con aceite de soya eran practicamente transparentes a 20
°C a los 90 dias, con excepcion de unos pocos cristales pequefios presentes

encimay en el fondo de la mezcla de 80/20 y 90/10.

Las mezclas realizadas de cien por ciento oleina de palma de doble
fraccionamiento con un indice de yodo de 60, presentaban formacion de
cristales en la superficie y en el fondo del centro del envase plastico. Las
mezclas con un contenido del 50 % de oleinas de palma de doble
fraccionamiento y un indice de yodo de 60, permanecian totalmente

transparentes a los 120 dias.

A temperaturas mas bajas de 10 °C, la mezcla de oleinas de palma de
doble fraccionamiento con un indice de yodo de 65 con aceite de soya 70:30,
formaban sedimentos en el fondo del envase a los 75 dias. Solamente se podia
agregar una proporcion del 30 % de oleinas de palma de doble fraccionamiento
con un indice de yodo de 65, con el fin de obtener una mezcla transparente por

un periodo minimo de 100 dias.



Segun resultados obtenidos en pruebas anteriores realizadas conforme el
paso del tiempo, han demostrado que la mezcla de oleina de palma y otros

aceites vegetales mejora la estabilidad al frio.

Es posible agregar hasta un 70 % de oleinas de palma de doble
fraccionamiento con indice de yodo de 65, al aceite de soya para obtener una
mezcla transparente por un minimo de 120 dias a 20 °C. Pero a una
temperatura de 10 °C, solamente se puede agregar un 30 % de oleinas de

palma de doble fraccionamiento con indice de yodo de 65 al aceite de soya.

2.2.3. Punto de nube

Es aquella temperatura a la cual, bajo diferentes condiciones, se induce en

la muestra una nubosidad causada por las primeras etapas de cristalizacion.

2.2.3.1. Método para la determinacion del Punto de

nube

El método se basa en la propiedad de cristalizacion de los acidos grasos
de mas alto peso molecular presentes en la muestra de grasa en estado liquido,

al bajar la temperatura por debajo de su punto de fusion.
2.2.4. Curva de solidos
Es la representacion del porcentaje de componentes solidos de una grasa
en base a la temperatura. Debido a que una grasa es una mezcla de diferentes

triglicéridos, no funde a una temperatura fija, sino que a lo largo de un intervalo

de temperaturas a medida que van fundiendo sus componentes individuales.
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El comportamiento de una grasa ante la fusion no esta definido
completamente por su punto de fusion final, en donde todos los componentes
son liquidos, es por ello la necesidad de representar dicho porcentaje de grasa

sélida en base a la temperatura.

Para la elaboracion de dicha curva es necesario medir por medio de
resonancia magneética el porcentaje de solidos a 10, 15, 20, 25, 30, 35y 40 °C

de temperatura.

2.2.5. Fraccionamiento o cristalizacion fraccionada

El proceso de fraccionamiento del aceite es considerado como un proceso
de modificacion termomecanico, en donde los triglicéridos componentes del
aceite son separados como una mezcla de cristalizacién parcial, el aceite de
palma, debido a la composicion de acidos grasos que presenta 40 % de
saturados, principalmente palmitico, y un 40 % de insaturados mayormente
oleico, tiene la particularidad de separarse en dos fases: una soélida llamada
estearina y una liquida llamada oleina, cuando se lo deja estacionar durante su

almacenamiento a temperatura ambiente.

Durante el paso del tiempo, se han buscado y desarrollado diferentes
métodos para fraccionamiento de diferentes aceites, con el objetivo de modificar
su punto de fusion y textura, aislando diversas clases de triglicéridos sin

cambiar la distribucién de la posicion de los acidos grasos.

El fraccionamiento, también llamado cristalizacion fraccionada, esta
basado Unicamente en principios fisicos de separaciéon del aceite sin la
modificacion quimica de los triglicéridos. Es una técnica con aplicacion en

diversas materias grasas.
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Se utiliza para la modificacion de grasas y aceites, con el fin de otorgarles
las caracteristicas fisicas y quimicas requeridas para su funcionalidad final. Se
llevan a cabo procesos de refinamiento y modificacidon quimica de los aceites

previos al fraccionamiento, con el fin de optimizar los resultados.

Tabla l. Materias primas del proceso de cristalizacién fraccionada
Aceites vegetales Grasas animales
Aceite de palma Grasa bovina
Aceite de algodon Grasa ovina
Aceite de soja hidrogenado Grasa de la leche
Aceite de palmiste Aceite de pescado
Aceite de girasol, alto estearico
alto oleico

Fuente: Desarrollos en la tecnologia de fraccionamiento. Libro de Oro de A&G — 10° Aniversario

—Tomo Il, p. 225,
2.2.6. Ventajas de la cristalizacion fraccionada
J Proceso fisico de separacion.
o Totalmente reversible.
o No implica cambios en la composicién quimica de la grasa.
o El producto obtenido no contiene &cidos grasos Trans.
o Permite obtener fracciones especiales de funcionalidad especifica, como

son los sustitutos de la manteca de cacao.

o Costos de operacidon menores que otros procesos de modificacién de
grasas.
o Se aplica a aceites crudos, refinados o modificados previamente por

interesterificacion o hidrogenacion.
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o Equipos automatizados, a distintas escalas, que facilitan las operaciones

durante el proceso.

2.2.7. Fraccionamiento en seco (cristalizacion fraccionada)

Es el proceso utilizado para la obtencion de la oleina analizada en el
trabajo que se presenta, consiste en la separacion de las distintas fracciones de
una grasa o aceite, por medio de cristalizacion bajo enfriamiento controlado
hasta una temperatura final determinada, el producto final no requiere

tratamientos posteriores, es la técnica mas simple y econdémica desarrollada.

Comprende dos etapas principales: cristalizacion y separacion, es
sumamente necesario que las condiciones del proceso estén perfectamente
determinadas, las cuales en mayor medida dependen de la materia prima y del

producto final que se desea obtener.

Es necesario realizar los analisis y monitoreo necesarios para determinar
de esta forma la curva de enfriamiento del aceite o grasa, y evaluar el
comportamiento de las mismas bajo las condiciones de proceso en las que se

encuentran.
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Figura 2. Fraccionamiento en dos etapas: cristalizacion vy filtracién
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Fuente: PORIM. International Palm Oil Congress, Competitiveness for the 21st century., p. 337.
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2.2.8. Cristalizacién

Es un proceso sumamente delicado e importante al momento de realizar la
etapa de fraccionamiento, puesto que si se logra que la grasa cristalice de la
manera indicada, la etapa de separacién posterior por filtracion se llevara a
cabo con facilidad y los resultados serdn 6ptimos, es por ello que debe llevarse
un control estrictamente monitoreado de las variables y parametros de

cristalizacion durante el enfriamiento.

La cristalizacion del aceite de palma se divide en las siguientes etapas:

o “‘Formacién de nucleos: se calienta la materia grasa a fraccionar hasta
una temperatura mayor a la de su punto de fusién, de forma tal de fundir
todos los cristales de la fase soélida, esto se lleva a cabo en un equipo
denominado homogeneizador o cristalizador. Con esto se logra que la
formacién de nucleos de cristalizacibn se determine por factores
externos, mediante el control de la temperatura de enfriamiento, de
acuerdo al esquema o curva de enfriamiento determinada que depende
de la materia prima, del producto final y de los equipos de
fraccionamiento con los que se trabaje, principalmente del disefio de
cristalizador elegido. La formacion de nucleos se establece cuando las
condiciones de presion y temperatura son tales, que el aceite fundido
estd superenfriado y puede llevarse a cabo por tres tipos distintos de

fendmenos:”

o ‘Formacion de nucleos homogénea: se da en fases liquidas
superenfriadas sin impurezas, cuando las moléculas del liquido se unen
formando grupos crecientes, que si se mantienen estables y el nivel de

sobresaturacién es suficiente, llegan a formar un nucleo de cristalizacion.
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Formacion de nucleos heterogénea: se lleva a cabo por la presencia de
impurezas 0 sustancias extrafias que actian como aceleradores de la

cristalizaciéon”.

“Formacion de ndcleos secundaria: es la fase posterior a la formacion de
nacleos por otro fendbmeno, se debe a las particulas que pueden
perderse de los cristales ya formados”.

“Crecimiento del cristal: la temperatura y la viscosidad son las variables
gue determinan la velocidad de crecimiento de los cristales, después de
la formacion de los ndcleos. La viscosidad del sistema aumenta
progresivamente cuando los cristales de la fase soélida empiezan a

crecer, afectando la transferencia de la temperatura™,

El equipo en donde se lleva a cabo el proceso de cristalizacion debe

poseer un sistema de agitacion continuo, que pueda ser ajustado segun la

etapa del proceso y el producto que se desee obtener. La agitacién continua

permite mantener una condicion homogénea dentro del cristalizador ayudando

a gue la cristalizacion sea uniforme.

2.2.8.1. Filtracion

Después de la formacion de cristales, la oleina y estearina (producto del

aceite de palma) se bombean hasta un filtro, el cual deja pasar la fraccién

liguida (oleina), mientras que a la fraccion sélida (estearina) la retiene.

® Tecnologias para la Industria Alimentaria, Ficha No. 10, Alimentos Argentinos — MinAgri,

Cristalizacion Fraccionada, 5.

16



La oleina obtenida es bombeada hacia un tanque de almacenamiento,
mientras que la estearina que queda conformando la torta entre los filtros se
separa de ellos por vibracion. Las tortas de estearina que quedaron retenidas,
son liberadas hacia una especie de tolva, para luego pasar a un tanque donde
se funden y obtener la estearina liquida, la cual es bombeada hasta un tanque

independiente al de la oleina para su almacenamiento.

Para el proceso de filtracion es utilizada una prensa de membranas y
filtros de diferentes tipos. Las placas utilizadas para la filtracion pueden trabajar
con camara vacia debido a que en ocasiones las tortas son muy finas, es de
suma importancia evitar que las membranas utilizadas en el proceso de
filtracion no se rompan. Es importante utilizar filtros prensa de alta eficiencia,
para asegurar la obtencion de estearina pura, es por ello que por lo general se
utilizan filtros de alta presion para un espesor de torta de 25 mm, y para la
descarga utilizar un sistema automatico debido a que las tortas de estearina

pueden ser pegajosas.
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Figura 3. Filtro prensa de membranas

Fuente: PORIM. International Palm Oil Congress, Competitiveness for the 21st century.
p. 318.

Figura 4. Aceite de palma en proceso de cristalizacion

Fuente: PORIM. International Palm Oil Congress, Competitiveness for the 21st century.
p. 319.
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Figura 5. Oleinay estearina de palma

Fuente: PORIM. International Palm Oil Congress, Competitiveness for the 21st century.
p. 319.

2.2.8.2. Cristalizadores industriales

Con el fin de que la materia grasa que va a fraccionarse siga una curva de
enfriamiento y cristalizacion definida, los términos enfriamiento, agitacion,
sobresaturacion, entre otros, deben controlarse en un cristalizador, las

caracteristicas que definen a un cristalizador 6ptimo son:

. Superficie de enfriamiento por unidad de volumen: M?M®. La
transferencia de calor depende de la superficie de enfriamiento: Q=K
xS x DT.

o El coeficiente de transmision K es determinado por la velocidad de

agitacion del cristalizador, cuando mayor sea la agitacion, mayor es el

coeficiente de transmision.
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o A fin de optimizar la curva de enfriamiento de cristalizacidon, es necesaria

una velocidad de giro variable de los agitadores.

o La distancia entre cada particula de aceite y la superficie de enfriamiento
debe ser lo mas pequefia posible para conseguir que cada particula del

producto tenga la misma temperatura.

o Las particulas no deben permanecer inmoviles, se debe tratar que se
acerquen lo mas que sea posible a la pared de enfriamiento, para la

eliminacién de la energia de cristalizacion.

o El disefio de la agitacion es fundamental para el coeficiente de

transferencia calorifica.

. Un cristalizador correctamente diseflado se alcanzan coeficientes de
intercambio calorifico entre 100 y 175 Kcal/h M2 °C.

Como ya se mencion6 anteriormente, uno de los factores importantes que
se lleva a cabo dentro de un cristalizador es la agitacion, si se da una agitacion
orientada origina un proceso de enucleacion secundaria, mientras que si se da
una agitacion excesiva se provoca la formacién de un gran nimero de cristales
pequefios, originando una masa imposible de filtrar. Si un cristalizador se
encuentra diseflado correctamente, la temperatura no debe elevarse al iniciarse
la cristalizacidon, puesto que un aumento incontrolado de la temperatura puede

provocar que se fundan los cristales y originen un magma imposible de filtrar.
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Figura 6. Tanques cristalizadores convencionales con agitadores tipo

impulsores
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Fuente: Tecnologias para la Industria Alimentaria, Cristalizacién Fraccionada. Alimentos

Argentinos — MinAgri, Ficha No. 10 p. 9

2.2.9. Curvas de enfriamiento

“Por medio de esta curva, se regula la velocidad de enfriamiento y el
tiempo de residencia del aceite en el cristalizador para cada temperatura. La
posibilidad de controlar la temperatura del liquido refrigerante dentro de un perfil
de temperaturas bien definido, permite crear un perfil preciso de temperaturas
en el aceite, que respeta al mismo tiempo, el tiempo de residencia requerido
para controlar la velocidad de enucleacion a una temperatura determinada, el

tamano de cristal y la cantidad de aceite ocluido en los cristales”.

“Para poder determinar la curva Optica de enfriamiento de cristalizacion, se
pueden utilizar diferentes dispositivos de laboratorio como la resonancia
21



magnética nuclear (RMN), que permite medir la cantidad de grasas cristalizada,
determinar el momento en que la cristalizacion inicia y cuando el contenido de
grasas cristalizadas se ha estabilizado. Para saber el momento exacto en que
debe realizarse la filtracion se puede utilizar un viscosimetro como instrumento
medidor, por medio de la técnica de calorimetro de explotacion diferencial, se

puede seguir la transicién de fase durante el proceso de cristalizacién.” *

Figura 7. Curva de enfriamiento de aceite tipica
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Fuente: PORIM. International Palm Oil Congress, Competitiveness for the 21st century.
p. 337.

* LIMA MONTENEGRO, Oliver Alejandro. Obtencién de una base para margarina libre de isémeros

trans a partir del fraccionamiento de aceite de palma africana. p. 22.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Caracteristica o atributo que es susceptible a asumir diferentes valores, es
decir, puede variar. Dentro de ellas se encuentran las variables independientes

y las dependientes.

3.1.1. Independientes
o Formulacién
. Temperatura
o Porcentaje de sélidos presentes en la oleina 0 mezclas soya/oleina
o Cristalizacion

3.1.2. Dependientes

o Punto de nube tanto de la oleina como de las mezclas soya/oleina
o Estabilidad térmica
3.2. Delimitacion del campo de estudio

El presente trabajo de graduacion se enfoca en el estudio de la
cuantificacion y caracterizacion, entre el contenido de sélidos y la estabilidad
térmica de diferentes tipos de oleinas de palma, asi como también de mezclas
de aceite con oleina y aceite de soya en diferentes porcentajes. Realizandolo

con base en tabulacion, manejo, interpretacion y analisis mediante
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experimentacion que se realizara en una planta Refinadora de Aceites, ubicada

en Escuintla, Guatemala.

3.3. Recursos humanos disponibles

Con la finalidad de ayudar a la prediccion y estudio del comportamiento de
las oleinas expuestas a diferentes temperaturas, se determinara el porcentaje
de solidos presentes en las mismas, ya sea en oleinas puras o mezclas de
oleinas con cierto porcentaje de aceite de soya, determinando su porcentaje de
sélidos y su estabilidad térmica.

3.3.1. Investigador

Maria Elizabeth Méndez Girdn, encargada de desarrollar el trabajo de
investigacion planteada, experimentacion, andlisis de datos, caracterizacion,
cuantificacion y responsable de la informacién obtenida para el desarrollo

exitoso del problema planteado.

Asesoria técnica y profesional por parte del Ing. Qco. Estuardo Alfonso

Castafieda Garza.

Asesoria técnica y profesional por parte de la Inga. Qca. Genoveva

Cabrera.

3.4. Recursos materiales disponibles

Para poder llevar a cabo la investigacion de el proceso de fraccionamiento
en la planta refinadora de aceites, se han utilizado muestras de sélidos y la

estabilidad térmica de diferentes tipos de oleinas de palma.
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3.4.1. Equipos en planta de produccion

Para el proceso de fraccionamiento en la planta refinadora de aceites, los

equipos utilizados para dicho proceso son los siguientes:

o La empresa cuenta con 8 cristalizadores con agitacion variable de 14 a

25 rpm cada uno con su respectivo agitador.

o 8 bombas centrifugas para la recirculacién del agua de enfriamiento en
los tanques.

o 1 filtro de membrana y 1 filtro rotativo.

o 1 bomba de cavidad progresiva para la alimentacién del filtro prensa

utilizado en la etapa de filtracion.
o 1 bomba neumatica de diafragmas, utilizada para la alimentacion del filtro
rotativo utilizado en la etapa de filtracion.

Para las pruebas y analisis realizados a las oleinas y mezclas de oleinas
con aceite de soya realizadas en el laboratorio de Aseguramiento de calidad, se

utilizaron los siguientes equipos:

3.4.2. Equipos en area de Laboratorio de Aseguramiento de

calidad
Para la evaluacion del proceso se utilizé el equipo del Laboratorio del

laboratorio de Aseguramiento de calidad de la Planta Refinadora Natur Aceites
S. A
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3.4.2.1. Refractémetro ATR serie W

El refractometro es el equipo utilizado para la medicién del indice de
refraccion, por medio del cual se puede determinar el indice de yodo del aceite
que se esta midiendo. La temperatura de trabajo del mismo es hasta 80 ° C. Se
encuentra disefiado para medir tanto el indice de refraccion como la opacidad,

viscosidad y el color.

Esta compuesto por dispositivos electronicos y de medicién separado. La
muestra de aceite es colocada sobre el prisma de zafiro Peltier-termoestable, el
cual se encuentra iluminado por LED amarillo, el angulo de reflexién total es

detectado por red de diodos que garantiza una alta resolucion y la estabilidad.
Para poder determinar el indice de yodo de la muestra por medio del
indice de refraccién, es necesario realizar una curva caracteristica entre el

indice de refraccion y el indice de yodo determinado por titulacion.

La ecuacion de la curva utilizada para determinar el indice de yodo por

medio del indice de refraccion es la siguiente:

indice de yodo = I (Indice de refraccion) — 1.4450624 | * 8743.016516
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Figura 8. Refractometro ATR serie W

Fuente: SCHMIDT + HAENSCH, ATR-Series, Laboratory-refractometer. Opto-electronic

measuring device since 1864, Germany. p.11

3.4.2.2. Serie minispec mq

Este equipo es utilizado para la determinacién de la cantidad de grasa
sélida presente por medio de resonancia magnética, cuenta con una frecuencia
multinuclear y variable de 2-65 MHz, un amplio rango de campos magnéticos,

sistema exclusivo de 60 MHz.
Posee una amplia gama de cabezas de sondas (absoluta, razon,
combinada, termorregulado o gradientes) y oscilacion de la temperatura: -100 y

+200 °C.

Figura 9. Serie minispec mq u

— 4

Fuente: BRUKER, Serie minispecmq, Innovationwithintegrity, p.12
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3.4.2.3. Bafos termostaticos

Son instrumentos utilizados en un laboratorio para mantener una solucién
0 muestra a una temperatura constante durante un tiempo requerido o

controlado.

Dichos bafios se usan a diferentes temperaturas (20, 8, 30, 35 °C), las
cuales se pueden indicar en el equipo. Se encuentran de diferentes tamarios,
pueden poseer agitacién del agua o del bafio o incluso sin ninguna agitacion,

con tapa o sin tapa.

Los bafios no necesariamente pueden ser directamente con agua, estos
también pueden ser bafios secos. Dichos bafios utilizan un sistema de
termotizacion en seco presentando importantes ventajas sobre los de
transmision de calor por fluido, puesto que con estos bafios se obtiene una
ausencia de evaporaciones, prolonga estabilidad y carencia de gérmenes
contaminantes, los elementos de calefaccion de estos bafios se encuentran
distribuidos homogéneamente en la superficie de contacto, el regulador
electronico de la temperatura es de lectura digital y cumple asimismo con la

funciéon de termdmetro termostato.
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Figura 10. Bafio termostatico

Fuente: DUEROLAB. Bafios termostaticos, bafios de agua. p.12 ,

3.4.2.4. Cristaleria

. Beacker de 50 ml

o Beacker de 500 ml

. Beacker de 250 ml

o Termometro (-2 - 100°C)

o Tubos de vidrio para cold test

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

El trabajo experimental del siguiente problema planteado para su
investigacion, consiste en la obtencion de datos experimentales confiables
después de trabajar con oleinas con diferentes porcentajes de solidos
expuestas a diferentes temperaturas para la observacibn de su
comportamiento, el manejo de datos para la obtencion de curvas de
comportamiento y resultados, la elaboracion de un reporte completo de la
cuantificacion y caracterizacion, entre el contenido de sélidos y estabilidad

térmica de los diferentes tipos de oleinas de palma.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Los pasos utilizadas para la recoleccion y ordenamiento de los datos
experimentales, para cumplir con el objetivo principal de la investigacion, son

los que a continuacion se presenta:

Obtencion de muestra de oleinas y andlisis de equipos a utilizar

. Realizacion de pruebas y analisis de muestras
o Tabulacién de la informacién

o Tabulacién de resultados de analisis

o Manejo estadistico de datos obtenidos

o Elaboracion de informe de validacion
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Las tablas utilizadas para la recoleccion y ordenamiento de los datos
experimentales, son las tablas de tabulacion de datos, por medio de las cuales
y con su contenido se realizara el analisis de los datos, para la obtencion de los
resultados requeridos para cumplir con el objetivo principal de la investigacion.

Tabla Il. Estabilidad térmica a diferentes temperaturas de muestras de

oleina de palma pura

Porcentaje de Estabilidad térmica
Punto de Nube Solidos indice de (min)

(°C) (%) yodo
5°C |10°C | 15°C 8 °C

Muestra

OO (N[OOI [WIN|F-

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla I11. Observaciones en las muestras de oleinas de palma pura

Nim. de .
Muestra | Fecha Batch Observaciones

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IV. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 90 % aceite de soya y 10 % de oleina de palma pura

analizada anteriormente

PuNto Porcentaje de Estabilidad
de solidos indice térmica
Muestra | Corrida nube (%) de (min)
C) 5 10 °C 15 yodo 8°C 4°C
°C °C
1
1 2
1
2 2
1
3 2
Fuente: elaboracion propia.
Tabla V. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite, 90 %

aceite de soya y 10 % de oleina de palma pura analizada

anteriormente

Muestra | Corrida | Fecha Nam. de Observaciones
Batch
L
2
2

Fuente: elaboracion propia.

33



Tabla VI. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 80 % aceite de soya y 20 % de oleina de palma pura

analizada anteriormente

Punto Porcentaje de Sélidos o Est,ab|l_|dad
Muestra | Corrida de (%) Indice ter”.“ca
Nube de yodo (min)
(°C) 5°C 10°C | 15°C 8 °C 4 °C
1
1 2
1
2 2
1
3 2
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VII. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite, 80 %

aceite de soya y 20 % de oleina de palma pura analizada

anteriormente.

Muestra | Corrida | Fecha Nam. de Observaciones
Batch
1
2
s

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIIl. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 70 % aceite de soya y 30 % de oleina de palma pura
analizada anteriormente

Punto Porcentaje de sdlidos | indice Est,ab|l_|dad
Muestra | Corrida de (%) de termica
nube do (min)
(°C) 5°C [10°C| 15°C | ¥° 8°C | 4°C
1
2
1
2
1
2

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IX. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite, 70 %
aceite de soya y 30 % de oleina de palma pura analizada
anteriormente

Muestra | Corrida | Fecha Num. de Observaciones

Batch
1
1 2
1
2 2
1
3 2

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla X. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 60 % aceite de soya y 40 % de oleina de palma pura
analizada anteriormente

Punto Porcentaje de sdlidos | indice Est,ab|l_|dad
. de térmica
Muestra | Corrida (%) de ;
nube odo (min)
(°C) 5°C | 10°C | 15°C | 7 8°C | 4°C
1
1 2
1
2 2
1
3 2
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XI. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite, 60 %
aceite de soya y 40 % de oleina de palma pura analizada
anteriormente.

Muestra | Corrida | Fecha Num. de Observaciones

Batch
1
1
2
1
2
2
1
3 2

Fuente: elaboracion propia.

36




3.8. Andlisis estadistico

Se realiz6 el analisis estadistico de los datos para verificar la influencia de

las muestras, se tienen mas de dos y se comparan las medias de ambas.

3.8.1. Anélisis de Varianza

Es utilizado para verificar si se encuentran diferencias estadisticamente
significativas entre medias, esto cuando se tienen mas de dos muestras o
grupos en el mismo planteamiento. Cuando se tienen mas de dos muestras y se
comparan las medias de dos en dos, las probabilidades de error suben al
momento de rechazar la hipotesis de no diferencia, debido a que queda

suficiente explicada por factores aleatorios llamado error muestral.

Por medio de analisis de varianza se comprueba la existencia de
diferencias entre mas de dos grupos en el mismo planteamiento, se comprueba
si las diversas muestras pueden ser consideradas muestras aleatorias de la
misma poblacion. En lugar de comparar las medias de dos en dos se utiliza este

método.

3.8.1.1. Andlisis de Varianza para la
estabilidad térmica de las muestras

analizadas

. Ho = py = ply = Uz ... = Uy
° H1= Al menos 2 son diferentes
. x = 1%, 5%, 10%

37



Media aritmética

X1+ X2+X3...+Xn
Xi =

n

Ecuacion 1. MORALES VALLEJO, Pedro. “Introduccion al andlisis de varianza”.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Promedio total

Xil+ Xi2 + Xi3 ...+ Xin
n

X =

Ecuacion 2. MORALES VALLEJO, Pedro. “Introduccion al andlisis de varianza”.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Suma de cuadrados
k

g1 = Zni()ﬁ—)?)z

i=1

Ecuacion 4. MORALES VALLEJO, Pedro. “Introduccion al analisis de varianza”.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

k ni

q; = ZZni(Xi — X)?

i=1r=1

Ecuacion 5. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccién al analisis de varianza.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

38



Cuadrado medio

Suma de Tratamientos
B k—1

Ecuacion 6. MORALES VALLEJO, Pedro. Introducciéon al andlisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

_ Suma de Cuadrados del error
N n—k

Ecuacion 7. MORALES VALLEJO, Pedro. “Introduccion al analisis de varianza”.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Dénde:
K= Numero de muestras
n= NUmero de muestras a analizar en funcién a la cantidad de

repeticiones realizadas
Tratamientos =k -1
Error =n -k
Total=n-1

Tratamientos: k-1 =4-1=3
Errorrn—-k=8-4=4
Totabln-1=8-1=7

Para comparar dos varianzas no se resta una de la otra (como se hace

cuando se comparan dos medias) sino que se divide una por la otra

calculando la razén F de Snedecor:
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S1

F=—
52

Ecuacion 8. MORALES VALLEJO, Pedro. Introducciéon al andlisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Silarazén F esigual a 1, las dos varianzas son iguales.

Se utilizaran los siguientes valores F (a, k-1, n-k) para la determinacion
de la razon F de Snedecor, por medio de estos valores y con la ayuda de
la Tabla A.6 “Valores criticos de la distribucion F” 9, p.757) se obtendra
un resultado acerca de si se cumplen o no las hipétesis planteadas

anteriormente.
F (5%, 3, 4) = 6,59
3.8.1.2. Arreglo experimental doble

Para el andlisis estadistico del porcentaje de solidos presentes en las
mezclas soya/oleina a diferentes proporciones, se utilizara el arreglo
experimental doble, en el cual se analizaran dos factores, el factor Ay el

factor B.

De la misma manera que en el analisis de varianza se determinaran los
valores de media aritmética, media, suma de cuadrados, cuadrado medio
y la razébn F de Snedecor, a todo estos analisis se le agregara la
determinacion de la suma de cuadrados del error denominada g3 y un
cuadrado medio del error denominado S3, asimismo una razon F de

Snedecor mas, debido a que se realizard un arreglo experimental doble.
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Suma de cuadrados
T
q = pZ(E - X)?
i=1

Ecuacion 9. MORALES VALLEJO, Pedro. Introducciéon al andlisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

P
q; = TZ(Xik - X)?
=1

Ecuacion 10. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccion al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

r

P
0 =z (Xik — X1 — Xix + X)?

Ecuacion 11. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccion al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Cuadrado medio

_ Suma de Cuadrados del Factor A
B r—1

Ecuacion 12. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccion al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.
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_ Suma de Cuadrados del Factor B
= —

Ecuacion 13. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccién al andlisis de varianza.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

_ Suma de Cuadrados del error

n—1

Ecuacion 14. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccién al analisis de varianza.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Donde:

r= Numero de Renglones
p= Numero de columnas
FactorA=r-1
FactorB=p-1
Error=(r—1)(p - 1)

FactorA=r—-1=4-1=3
FactorB=p-1=3-1=2
Error=(r—1)(p-1)=3x2=6

Para comparar dos varianzas no se resta una de la otra (como se hace
cuando se comparan dos medias) sino que se divide una por la otra

calculando la razén F de Snedecor:

S1

F=—
s2

Ecuacion 8. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccién al analisis de varianza.

Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.
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Silarazon F es igual a 1, las dos varianzas son iguales.

S1

F1=—
S3

Ecuacion 15. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccién al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

S2

F2 = —
S3

Ecuacion 16. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccioén al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Se utilizaran los siguientes valores F para la determinacion de la razén F
de Snedecor, por medio de estos valores y con la ayuda de la tabla A.6
“Valores criticos de la distribuciéon F” se obtendra un resultado acerca de si

se cumplen o no las hipétesis planteadas anteriormente.

Factor A
F (a; (r-1); (-1)(p-1))

Ecuacion 17. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccioén al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.

Factor B
F (o; (p-1); (r-1) (p-1))

Ecuacion 18. MORALES VALLEJO, Pedro. Introduccion al analisis de varianza.
Universidad Pontificia Comillas. Madrid, Espafia. p. 511.
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3.8.2. Resultados del analisis estadistico
Resultados obtenidos al momento de realizar el andlisis de varianza para
la estabilidad térmica de las muestras de oleina, mezclada a diferentes
proporciones con aceite de soya.

Estabilidad térmica mezcla soya/oleina proporcién 90:10

Tabla XII. Media aritmética para las diferentes muestras de oleina

puray mezcla oleina/soya

Muestra Repeilmon Repeélmon ni N Xi
27 139,300 130 2 134,650
29 140,000 135 2 8 137,500
30 141,000 138 2 139,500
32 142,450 140 2 141,225
Fuente: elaboracién propia, Ecuacion 1.
Tabla XIII. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de Snedecor
para muestras de oleina puray mezclas de soya/oleina
MUESTRA X ql q2 S1 S2 F
27
29 138,219 | 47,863 | 63,246 15,954 15,811 | 1,009
30
32

Fuente: elaboracion propia. Ecuacion 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8.
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o F tedrica: F (5%, 3, 4) = 6,59
o F experimental : 1,009

R/ Para el analisis estadistico realizado para la estabilidad térmica
mezcla soya/oleina, proporcion 90:10, la hipétesis nula se rechaza
debido a que existe diferencia significativa entre los valores

determinados.

Estabilidad térmica mezcla soya/oleina proporcion 80:20

Tabla XIV. Media aritmética para las diferentes muestras de
oleina pura y mezcla oleina/soya

Muestra Repeilmon Repeélmon ni N Xi
27 110,400 111 2 110,700
29 110,000 109 2 g 109,500
30 115,000 112 2 113,500
32 114,500 114 2 114,2500

Fuente: elaboracién propia, Ecuacion 1

Tabla XV.  Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de Snedecor

para muestras de oleina puray mezclas de soya/oleina

Muestra X ql q2 S1 S2 F
27
29 111,988 | 30,504 5,305 10,168 1,326 7,667
30
32

Fuente: elaboracion propia, Ecuacion. 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8.
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o F tedrica: F (5%, 3, 4) = 6,59
o F experimental : 7,667

R/ Para el analisis estadistico realizado para la estabilidad térmica

mezcla soya/oleina proporcion 80:20, la hipdtesis nula se rechaza debido

a gue existe diferencia significativa entre los valores determinados.

Estabilidad térmica mezcla soya/oleina Proporcién 70:30

Tabla XVI. Media aritmética para las diferentes muestras de
oleina pura y mezcla oleina/soya
Muestra Repeticion 1 | Repeticién 2 ni N Xi
27 45 43 2 44
29 47 45 2 8 46
30 46 45 2 4,5000
32 43,300 42 2 42,65
Fuente: elaboracion propia, Ecuacion 1.
Tabla XVII. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de Snedecor
para muestras de oleina puray mezclas de soya/oleina
Muestra X ql q2 S1 S2 F
27
29 44,537 | 13,834 | 5345 | 4,611 1,336 3,451
30
32

Fuente: elaboracion propia. Ecuacion 2, 3, 4,5, 6, 7, 8.
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o F tedrica: F (5%, 3,4) =6,59
o F experimental : 3,451

R/ Para el analisis estadistico realizado para la estabilidad térmica
mezcla soya/oleina proporcion 70:30, la hipdtesis nula se rechaza debido
a gque existe diferencia significativa entre los valores determinados.

Estabilidad térmica mezcla soya/oleina proporcién 60:40

Tabla XVIII. Media aritmética para las diferentes muestras de

oleina pura y mezcla oleina/soya

Muestra Repeilcmn Repeélcmn ni N Xi
27 23 22 2 22,500
29 22 20 2 8 21,000
30 22 21 2 21,500
32 25 23 2 24,000

Fuente: elaboracion propia. Ecuacion 1.

Tabla XIX. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de
Snedecor para muestras de oleina pura y mezclas de
soyal/oleina

Muestra X 91 92 s1 S2 F

27
29 22,250 10,500 5,000 3,500 1,250 2,800
30
32

Fuente: elaboracién propia, Ecuacion 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8.
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o F tedrica: F (5%, 3, 4) = 6,59
o) F experimental : 2,800

R/ Para el analisis estadistico realizado para la estabilidad térmica

mezcla soya/oleina proporcion 60:40, la hipotesis nula se rechaza debido

a que existe diferencia significativa entre los valores determinados.

Resultados obtenidos al momento de realizar el andlisis de arreglo

experimental doble, para el porcentaje de soélidos presentes en las

muestras de oleina mezclada a diferentes proporciones con aceite de

soya.

Porcentaje de sélidos presentes en mezcla soya/oleina proporcion 90:10

Tabla XX. Media aritmética para las diferentes
oleina/soya
© Porcentaje de sélidos (%)
3
=]
= 5 10 15
R|lp| n Xi X
27 0,218 | -0,010 | -0,057 0,053667
29 0,013 -0,064 | -0,159 0.07
413]12 : -0,00858
30 0,031 -0,03 | -0,088 0,01
32 0,032 0,013 | -0,069 -0,008
Xi 0,066 0,020 | -0,071

Fuente: elaboracion propia, Ecuacion 1, 2.
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Tabla XXI. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de

Snedecor para las mezclas de soya/oleina

Fuente Suma Cuadrado
Variacion Gl Cuadrados Medio F1 F2
Factor A 3 0,023 0,008
Factor B 2 0,038 0,019 0.404 6.333
Error 6 0,018 0,003

Fuente: elaboracion propia, Ecuacion 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18.

o Factor A Tebrico
F (a; (r-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 3; 6)
F=4,76
o Factor B Tedrico
F (a; (p-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 2; 6)
F=5,14

R/ Para el andlisis de arreglo experimental doble realizado para el
contenido de sdlidos presentes en las mezclas soya/oleina proporcion
90:10, la hipotesis nula se rechaza debido a que existe diferencia

significativa entre los valores determinados.

Porcentaje de sélidos presentes en mezcla soya/oleina proporcion 80:20
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Tabla XXII. Media aritmética para las diferentes mezcla

oleina/soya
© Porcentaje de so6lidos (%)
3
=
5 10 15 _
ripln Xi X
27 0,071 | -0,034 | -0,113 0011
29 0,129 | -0,048 | -0,182 }
43|12 093 | 5019
30 0,015 | -0,172 -0,036 0012
32 0,098 | -0,072 -0,09 0,021
Xi 0,057 | -0,038 | -0,077

Fuente: elaboracién propia. Ecuacion 1, 2.

Tabla XXIII. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de

Snedecor para las mezclas de soya/oleina

Fuente | Suma Cuadrado F1 E2
Variacion 9 Cuadrados medio
Factor A 3 0,001 0,001
Factor B 2 0,038 0,019 0,017 2584
Error 6 0,044 0,007

Fuente: elaboracion propia. Ecuacién 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18.

o Factor A Teodrico
F (a; (r-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 3; 6)
F=476
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o Factor B Tedrico

F (a; (p-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 2; 6)
F=514

R/ Para el andlisis de arreglo experimental doble realizado para el

contenido de sdlidos presentes en las mezclas soya/oleina proporcion

80:20,

significativa entre los valores determinados.

la hipbtesis nula se rechaza debido a que existe diferencia

Porcentaje de sélidos presentes en mezcla soya/oleina proporciéon 70:30

Tabla XXIV. Media aritmética diferentes
oleina/soya
g Porcentaje de sélidos (%)
@
=]
= 5 10 15 _
n Xi X
27 0,054 -0,04 -0,070 10,019
29 0,009 -0,044 -0,036 .
12 | 0024 -0,008
30 0,031 0,192 -0,012 0,010
32 0,203 -0,059 -0,145 -0.001
Xi 0,074 -0,036 -0,063
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Tabla XXV. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de

Snedecor para las mezclas de soya/oleina

Fuente | Suma Cuadrado F1 2
Variacion 9 Cuadrados Medio
Factor A 3 0,002 0,001
Factor B 2 0,042 0,021 0,037 1.644
Error 6 0,077 0,013

Fuente: elaboracion propia. Ecuacién 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18.

o Factor A Tebrico
F (a; (r-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 3; 6)
F=4,76
o Factor B Tebrico
F (a; (p-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 2; 6)
F=514

R/ Para el andlisis de arreglo experimental doble realizado para el

contenido de sélidos presentes en las mezclas soya/oleina proporcion

70:30, la hipotesis nula se rechaza debido a que existe diferencia

significativa entre los valores determinados.

Porcentaje de sélidos presentes en mezcla soya/oleina proporcion 60:40
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Tabla XXVI. Media aritmética para las diferentes mezcla
oleina/soya
] Porcentaje de sélidos (%)
g
>
=
5 10 15
r p n Xi X
27 0,070 -0,056 -0,092 0,026
29 0,149 -0,070 -0,077
43| 12 0,001 -0,020
30 0,024 -0,010 -0,045 0,018
32 0,015 -0,036 -0,090 -0,037
Xi 0,058 -0,043 -0,076

Fuente: elaboracién propia. Ecuacion 1, 2.

Tabla XXVII. Suma de cuadrados, cuadrado medio y F de
Snedecor para las mezclas de soya/oleina
a0 | cusimios | S | m |
Factor A 3 0,002 0,001
Factor B 2 0,039 0,019 0,039 9.432
Error 0,013 0,002

Fuente: elaboracion propia, Ecuacién 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15, 16, 17, 18.

o Factor A Teobrico
F (a5 (r-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 3; 6)
F=4,76
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o Factor B Tedérico

F (a; (p-1); (r-1)(p-1))
F (5 %; 2; 6)
F=5,14

R/ Para el andlisis de arreglo experimental doble realizado para el
contenido de sdlidos presentes en las mezclas soya/oleina proporcion
60:40, la hipétesis nula se rechaza debido a que existe diferencia

significativa entre los valores determinados.
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4.

RESULTADOS

muestras obtenidas de oleina y mezclas de soya/oleina.

A continuacion se indican los resultados obtenidos de cada una de las

Tabla XXVIII. Resultados experimentales obtenidos al analizar cada
una de las muestras de oleina, después del proceso de
fraccionamiento

Punto Porcentaje de sdélidos ) Estabilidad

- S 0 Indice | ,, . ,
= S de (%) ; térmica (min)
0 = e
S | 2 | Nube
= ) 5°C 10 °C 15°C | Yodo 8 °C

- (°C)

1 7 130
1 39,075 | 27,468 | 13,576 | 58,820

2 8 130

1 9,8 45
2 40,355 | 28,005 | 13,596 | 57,950

2 9,8 45

1 9,2 65
3 37,270 | 25,853 | 12,688 | 58,290

2 9,0 65

1 8,2 210
4 33,445 | 22,552 | 8,937 | 59,780

2 8,4 210

1 8,8 70
5 38,754 | 26,267 | 13,282 | 57,330

2 9,0 50

1 10 10
6 50,028 | 35,922 | 21,324 | 57,380

2 11 7
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Continuacion de tabla XXVIII.

1 9,8 30
7 46,866 | 32,485 | 17,805 | 56,900

2 9,6 28

1 9,8 100
8 44,803 | 30,390 | 15,981 | 58,120

2 10 90

1 10 26
9 45,842 | 31,435 | 17,173 | 55,890

2 10 22

1 9,8 150
10 43,753 | 30,122 | 16,270 | 64,680

2 10 150

1 8,4 256
11 39,364 | 27,368 | 13,820 | 60,570

2 8,8 250

1 9 205
12 32,076 | 19,717 | 8,109 | 59,780

2 9,2 195

1 9,2 120
13 33,456 | 21,263 | 9,163 | 56,370

2 9,8 130

1 9 97
14 38,648 | 26,637 | 13,399 | 58,210

2 10 90

1 9 135
15 38,560 | 26,999 | 13,857 | 56,900

2 9,2 130

1 10 170
16 36,897 | 24,900 | 12,333 | 58,120

2 10,2 180

1 9,2 110
17 37,661 | 25,713 | 11,566 | 60,040

2 9,4 115

1 9,8 70
18 39,593 | 28,691 | 14,470 | 59,520

2 10 55

1 9,6 60
19 34,302 | 20,556 | 7,837 | 59,780

2 9,8 70
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Continuacion de tabla XXVIII.

20 .1 | 78 131999 | 17941 | 6504 | 59520 46
> | 78 48
21 LY | "% | 41126 | 28405 | 14,480 | 55,500 138
> | 76 130
220 |1 | 88 | 36556 | 25358 | 11,826 | 58,560 IS
> | 86 70
23 |1 | 102 | 43363 | 30005 | 16,318 | 56,980 15
2 | 10 13
24 | 1 | 80 130347 | 16743 | 6,146 | 58,380 92
2 | 82 90
o5 | 1 | 96 | 54516 | 12,008 | 4,003 | 58,730 30
2 | 98 32
26 |+ | 80 | 55457 | 9838 | 2.860 | 58560 62
> | 78 50
o7 |1 | 80 | 57446 | 11686 | 3692 | 59340 115
> | 78 110
o |1 | 80 | 57657 | 13928 | 3968 | 58380 &
> | 78 65
29 |1 | 82 | 17920 | 4262 | 0537 | 59430 330
2 | 80 320
30 L2 | 88 | 254030 | 9549 | 2,001 |58290 390
2 | 88 390
31 .1 | 70 34883 | 22221 | 8914 |59340 360
2 | 72 350
32 |1 | 70 111601 | 1314 | 0340 |60480 225
> | 72 215

Fuente: elaboracion propia.

57




Tabla XXIX. Observaciones en las muestras analizadas en la oleina de

palma pura
Hora
Muestra | Fecha | tomade | Cristalizador Observaciones
muestra
1 05/12/13 10:35 CR1 Filtro Rotativo
2 05/12/13 15:40 CR2 Filtro Rotativo
3 06/12/13 09:17 CR2 Filtro Rotativo
4 06/12/13 13:40 CR1 Filtro Rotativo
5 09/12/13 08:50 CR3 Filtro Rotativo
6 09/12/13 11:20 CR2 Filtro Rotativo
7 12/12/13 08:05 CR2 Filtro Rotativo
8 12/12/13 10:50 CR2 Filtro Rotativo
9 12/12/13 15:00 CR2 Filtro Rotativo
10 16/12/13 07:50 CR4 Filtro Rotativo
11 16/12/13 11:25 CR4 Filtro Rotativo
12 17/12/13 08:20 CR3 Filtro Rotativo
13 17/12/13 10:45 CR3 Filtro Rotativo
14 17/12/13 17:00 CR2 Filtro Rotativo
15 18/12/13 10:00 CR6 Filtro Rotativo
16 18/12/13 20:00 CR1 Filtro Rotativo
17 19/12/13 09:20 CR3 Filtro Rotativo
18 19/12/13 15:25 CR2 Filtro Rotativo
19 20/12/13 10:30 CR6 Filtro Rotativo
20 27/12/13 07:50 CR1 Filtro Rotativo
21 27/12/13 09:45 CR3 Filtro Prensa
22 27/12/13 18:00 CR6 Filtro Rotativo
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Continuacion de tabla XXVIII.

Muestra de palma sin

23 27/12/13 15:30 CR1 filtrar, cristalizador a
T=50 °C

24 03/01/14 07:55 CR3 Filtro Rotativo
25 03/01/14 14:45 CR5 Filtro Rotativo
26 03/01/14 -- CR7 Filtro Rotativo
27 06/01/14 09:30 CR3 Filtro Rotativo
28 07/01/14 -- CR7 Filtro Rotativo
29 07/01/14 08:30 CR6 Filtro Rotativo
30 07/01/14 14:25 CR2 Filtro Rotativo
31 08/01/14 10:00 CR3 Filtro Rotativo
32 09/01/14 07:35 CR6 Filtro Rotativo
33 19/12/13 - -- Muestra Extranjera
34 28/12/13 -- - Filtro Prensa
35 30/12/13 -- -- Filtro Prensa

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXX. Resultados obtenidos en oleinas que poseen punto de nube
enunrangode7a8°C

Estabilidad
Punto | Porcentaje de sélidos (%) |. . térmica
o Indice .
= , de (min)
¢ | Corrida de
= Nube
= oc Yodo
(°C) 5°C 10 °C 15°C 8 °C
1 7 130
1 39,075 | 27,468 13,576 |58,820
2 8 130
1 7,6 46
20 31,999 | 17,941 6,504 |59,520
2 7,8 48
1 7,4 138
21 41,126 | 28,405 14,480 |55,500
2 7,6 130
1 8 62
26 25,457 | 9,838 2,860 |58,560
2 7,8 50
1 8 115
27 27,446 | 11,686 3,692 59,340
2 7,8 110
1 8 75
28 27,657 | 13,928 3,968 |58,380
2 7,8 65
1 7 360
31 34,883 | 22,221 8,914 59,340
2 7,2 350
1 7 225
32 11,601 | 1,314 0,340 (60,480
2 7,2 215

Fuente: resultados obtenidos, tabla XXVIII.
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Tabla XXXI. Resultados obtenidos en oleinas que poseen punto de
nube en un rangode8a9 °C

Estabilidad
Punto | Porcentaje de sélidos (%) térmica
g . de indice (min)
¢ | Corrida
S Nube de Yodo
=
(°C) 5°C 10 °C 15 °C 8°C

1 8,2 210
4 33,45 | 22,552 8,937 59,780

2 8,4 210

1 8,8 70
5 38,754 | 26,267 13,282 57,330

2 9 50

1 8,4 256
11 39,364 | 27,368 13,820 | 60,570

2 8,8 250

1 9 205
12 32,076 | 19,717 8,109 59,780

2 9,2 195

1 8,8 75
22 36,556 | 25,358 11,826 58,560

2 8,6 70

1 8 92
24 30,347 | 16,743 6,146 58,380

2 8,2 90

1 8,2 330
29 17,922 | 4,262 0,537 59,430

2 8 320

1 8,8 390
30 24,03 9,549 2,001 58,290

2 8,8 390

Fuente: resultados obtenidos, tabla XXVIII.
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Tabla XXXII. Resultados obtenidos en oleinas que poseen punto de
nube en un rango de 9 a 10 °C

Estabilidad
Punto | Porcentaje de sélidos (%) | . . térmica
- Indice
= , de (min)
@ Corrida de
S Nube
= Yodo
(°C) 5°C 10 °C 15°C 8 °C
1 9,8 45
2 40,355 | 28,005 | 13,596 |57,950
2 9,8 45
1 9,2 65
3 37,270 | 25,853 | 12,688 | 58,290
2 9 65
1 9,8 30
7 46,866 | 32,485 | 17,805 | 56,900
2 9,6 28
1 9,8 100
8 44,803 | 30,390 | 15,981 |58,120
2 10 90
1 10 26
9 45,842 | 31,435 | 17,173 | 55,890
2 10 22
1 9,8 150
10 43,753 | 30,122 | 16,207 | 64,680
2 10 150
1 9 205
12 32,076 | 19,717 | 8,109 |59,780
2 9,2 195
1 9,2 120
13 33,456 | 21,263 | 9,163 |56,370
2 9,8 130
1 9 97
14 38,648 | 26,637 | 13,399 |58,210
2 10 90
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Continuacion de la tabla XXXII.

1 9 135
15 38,560 | 26,999 13,857 | 56,900
2 9,2 130
1 9,2 110
17 37,661 | 25,713 11,566 | 60,040
2 9,4 115
1 9,8 70
18 39,593 | 28,691 14,470 | 59,520
2 10 55
1 9,6 60
19 34,302 | 20,556 7,837 |59,780
2 9,8 70
1 9,6 30
25 24516 | 12,008 4,003 |58,730
2 9,8 32
Fuente: resultados obtenidos, tabla XVIII.
Tabla XXXIII. Resultados obtenidos en oleinas que poseen punto de
nube en un rango de 10 a 11 °C
Estabilidad
Punto | Porcentaje de sélidos (%) | . . térmica
» Indice
s _ de (min)
@ Corrida de
S Nube
= Yodo
(°C) 5°C 10 °C 15 °C 8°C
1 10 10
6 50,028 | 35,922 | 21,324 |57,380
2 11 7
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Continuacion de la tabla XXXIII.

1 10 26
9 45,842 | 31,435 17,173 |55,890

2 10 22

1 10 170
16 36,897 | 24,900 12,333 |58,120

2 10,2 180

1 10,2 15
23 43,863 | 30,005 16,318 |56,980

2 10 13

Fuente: resultados obtenidos, tabla XVIII.

Tabla XXXIV. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 90 % aceite de soya y 10 % de oleina de palma
pura analizada anteriormente

Punto _ _ . Estabilidad
S | Porcentaje de sélidos (%) | ;.. Promedio _
s o de Indicede | . térmica (h)
= Indice de
S |6 | Nube Yodo
= Pl eo | 5°Cc | 10°C | 15°C vodo 8 °C
1] 2,0 123,256
27 0.218 | -0.010 | -0.057 123,692 | 139,30| 130
21 1,8 124,129
1] 2,0 124,479
29 0.013 | -0.064 | -0.159 124,654 140 135
21 1,8 124,829
1] 1,8 125,354
30 0.031 | -0.03 | -0.088 125,354 141 138
21 2,0 125,354
1| 3,0 123,780
32 0.032 | 0.013 | -0.069 123,605 | 142,45| 140
2| 2,8 123,430

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXV. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite,
90 % aceite de soya y 10 % de oleina de palma pura
analizada anteriormente

Fecha

© ) . Hora
= | Fecha toma | realizacion o .
@ toma de | Cristalizador | Observaciones
S de muestra de
> muestra

mezclas
27 06/01/14 14/01/14 09:30 CR3 Filtro Rotativo
29 07/01/14 10/01/14 08:30 CR6 Filtro Rotativo
30 07/01/14 13/01/14 14:25 CR2 Filtro Rotativo
32 09/01/14 09/01/14 07:55 CR6 Filtro Rotativo

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXVI. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 80 % aceite de soya y 20 % de oleina de palma
pura analizada anteriormente

Punto
c | d Porcentaje de solidos (%) indice d Promedio Estabilidad térmica (h)
§ 2 N ndice de indice de
3 S Nube Yodo
S |O . Yodo
C) 5°C 10 °C 15 °C 8 °C
1 2,4 115,911
27 0,071 -0,034 -0,113 116,086 110,40 111
2 2,2 116,261
1 2,6 115,562
29 0,129 -0,048 -0,182 116,262 110 109
2 3,0 116,961
1 2,8 119,234
30 0,015 -0,172 -0,036 119,059 115 112
2 3,0 118,884
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Continuacion de la tabla XXXVI.

1| 34 116,961
32 0,098 -0,072 -0,090 117,922 | 114,50 114
2| 38 118,884

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXVII. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite,
80 % aceite de soya y 20 % de oleina de palma pura

analizada anteriormente

- Fecha Fecha Hora

% tomade | realizacion |tomade | Cristalizador | Observaciones
§ muestra | de mezclas | muestra

27 | 06/01/14 14/01/14 09:30 CR3 Filtro Rotativo
29 | 07/01/14 10/01/14 08:30 CR6 Filtro Rotativo
30 | 07/01/14 13/01/14 14:25 CR2 Filtro Rotativo
32 | 09/01/14 09/01/14 07:55 CR6 Filtro Rotativo

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXVIII. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas
de aceite, 70 % aceite de soya 'y 30 % de oleina de palma

pura analizada anteriormente

Punto d ) . ) P di Estabilidad térmica
g 3 unto de Porcentaje de sélidos (%) indice de | . ro'me 10
2 < Nube indice de (h)
S o) Yodo
= O (°C) Yodo
5°C 10°C 15°C 8°C
1 3,0 108,742
27 0,054 -0,040 | -0,070 109,072 45 43
2 3,0 109,442
1 34 109,966
29 0,009 -0,044 | -0,036 109,966 47 45
2 3,6 109,966
1 3,8 109,267
30 0,031 0,192 -0,012 109,267 46 45
2 3.8 109,267
1 3,8 110,666
32 0,203 -0,059 | -0,145 110,840 433 42
2 4,2 111,015
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIX. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite,
70 % aceite de soya y 30 % de oleina de palma pura
analizada anteriormente

. Fecha

= Fecha toma i Horatomade

o realizacion de Cristalizador | Observaciones
§ de muestra mezclas muestra

27 06/01/14 14/01/14 09:30 CR3 Filtro Rotativo
29 07/01/14 10/01/14 08:30 CR6 Filtro Rotativo
30 07/01/14 13/01/14 14:25 CR2 Filtro Rotativo
32 09/01/14 09/01/14 07:55 CR6 Filtro Rotativo

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XL. Estabilidad térmica de diferentes muestras de mezclas de
aceite, 60 % aceite de soya y 40 % de oleina de palma pura

analizada anteriormente

Punto .| Estabilidad térmi
¢ | ge | Porcentaje de sélidos (%) | i gice de I'Dro-medlo Stabtl ({;) ermica
@ = Indice de
S o Nube Yodo
= O ) Yodo

(°C) 5°C | 10°C | 15°C 8 °C
1 3,8 108,742
27 0,070 | -0,056 | -0,092 109,092 23 22
2 40 109,442
1 4,0 102,622
29 0,149 | -0,070 | -0,077 102,622 22 20
2 4.2 102,622
1 4.2 103,321
30 0,024 | -0,010 | -0,045 103,234 22 21
2 4.4 103,147
1 49 101,748
32 0,015 | -0,036 | -0,090 102,622 25 23
2 50 103,496
Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLI. Observaciones en las muestras de mezclas de aceite, 60 %
aceite de soya y 40 % de oleina de palma pura analizada
anteriormente

s Fecha realizacion

E Fecha toma de mezclas Hora toma Cristalizador Observaciones
§ de muestra de muestra

27 06/01/14 14/01/14 09:30 CR3 Filtro Rotativo
29 07/01/14 10/01/14 08:30 CR6 Filtro Rotativo
30 07/01/14 13/01/14 14:25 CR2 Filtro Rotativo
32 09/01/14 09/01/14 07:55 CR6 Filtro Rotativo

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 11. Representacion gréafica del comportamiento del porcentaje
de sélidos presentes en cada una de las muestras

analizadas, que poseen un punto de nube en el rango de 7 a

8°C
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Fuente: elaboracidon propia, tabla XXX.
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Tabla XLII. Comparacion del comportamiento de la representacion
gréfica del porcentaje de solidos presentes en cada una de
las muestras analizadas, que poseen un punto de nube en

el rangode 7a8°C

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
1 % =-2,5499 T + 52,205 0,997
20 % =-2,5495T + 44,31 0,997
21 % = -2,6646T + 54,65 0,999
26 % =-2,2597T + 35,315 0,953
27 % =-2,3754T + 38,029 0,966
28 % =-2,3689T + 38,873 0,992
31 % =-2,5969T + 47,975 0,999
32 % =-1,1351T + 15,799 0,814

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 12. Representacion grafica del comportamiento del porcentaje
de sélidos presentes en cada una de las muestras

analizadas, que poseen un punto de nube en el rango de 8 a

9°C
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Fuente: elaboracién propia, tabla XXXI.
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Tabla XLIII. Comparacion del comportamiento de la representacion
gréfica del comportamiento del porcentaje de solidos
presentes en cada una de las muestras analizadas, que

poseen un punto de nube en el rango de8 a9 °C.

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
4 % = -2,4508T + 46,15 0,996
5 % =-2,5472T + 51,573 0,999
11 % =-2,5544T + 52,395 0,999
12 % =-2,3967T + 43,934 0,999
22 % =-2,473T + 49,31 0,997
24 % =-2,4201T + 41,946 0,995
29 % =-1,7385T + 24,959 0,902
30 % =-2,2029T + 33,889 0,968

Fuente: elaboracion propia, figura 12.
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Figura 13. Representacion grafica del comportamiento del porcentaje
de sélidos presentes en cada una de las muestras

analizadas, que poseen un punto de nube en el rango de 9 a
10°C
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Fuente: elaboracién propia, tabla XXXII.
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Tabla XLIV. Comparacion del comportamiento de la representacion
gréfica del porcentaje de solidos presentes en cada una de
las muestras analizadas, que poseen un punto de nube en

el rango de 9a 10 °C

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
2 % =-2,6759T + 54,078 0,998
3 % =-2,4582T + 49,852 0,998
7 % =-2,9061T + 61,446 1
8 % =-2,8822T + 59,213 1
9 % =-2,8669T + 60,152 1
10 % =-2,7546T+ 57,573 1
12 %=-2,3967T + 43,934 0,999
13 % =-2,4293T + 45,587 1
14 % =-2,5249T + 51,477 0,999
15 % =-2,6095T + 51,075 0,998
17 % = -2,6095T + 51,075 0,998
18 % =-2,6095T + 51,075 0,998
19 % =-2,6465T + 47,363 0,999
25 % =-2,0513T + 34,022 0,984

Fuente: elaboracion propia, figura 13.
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Figura 14. Representacion gréafica del comportamiento del porcentaje
de sélidos presentes en cada una de las muestras

analizadas, que poseen un punto de nube en el rango de 10 a
11 °C
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXXIII.
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Tabla XLV.

Comparacion del comportamiento de la representacion
gréfica del comportamiento del porcentaje de sdlidos,

presentes en cada una de las muestras analizadas, que

poseen un punto de nube en el rango de 10 a 11 °C

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
6 %= -2,8704T + 64,462 0,999
9 % =-2,8669T + 60,152 1
16 % =-2,4564T + 49,274 0,999
23 % =-2,7545T + 57,607 1

Fuente: elaboracion propia, figura 14.
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Figura 15. Comportamiento grafico del contenido de grasa solida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 90 % aceite de soya y 10 % oleina de

palma pura
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXXIV.
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Tabla XLVI. Comportamiento de la curva del contenido de grasa sélida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 90 % aceite de soya y 10 % oleina

de palma pura

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacién
27 % = 0,0032T% — 0,0919x + 0,597 1
29 % = -0,0004T% - 0,01T + 0,072 1
30 % = 0,0012T% — 0,024T + 0,09 1
32 % = -0,0013T? + 0,0151T — 0,012 1

Fuente: elaboracion propia, figura 15.

78



Figura 16. Comportamiento grafico del contenido de grasa sdlida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 80 % aceite de soya y 20 % oleina de

palma pura
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXXVI.
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Tabla XLVII. Comportamiento de la curva del contenido de grasa sélida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 80 % aceite de soya y 20 % oleina

de palma pura

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
27 % = 0,0014T% — 0,0272T + 0,102 1
29 % = 0,0009T° — 0,0483T + 0,349 1
30 % = -0,0007T2 + 0,0108T — 0,036 1
32 % = 0,003T° - 0,0796T + 0,42 1

Fuente: elaboracion propia, figura 16.
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Figura 17. Comportamiento grafico del contenido de grasa solida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 70 % aceite de soya y 30 % oleina de

palma pura
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXXVIII.
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Tabla XLVIIl.  Comportamiento de la curva del contenido de grasa sélida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 70 % aceite de soya y 30 % oleina

de palma pura

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
27 % = 0,0013T? - 0,038T + 0,212 1
29 % = 0,0012T° — 0,0289T + 0,123 1
30 % = 0,0006T* — 0,0155T + 0,093 1
32 % = = 0,0035T% — 0,1052T + 0,641 1

Fuente: elaboracion propia, figura 17.
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Figura 18. Comportamiento grafico del contenido de grasa solida
presente en cada una de las muestras analizadas

anteriormente, mezcla 60 % aceite de soya y 40 % oleina de

palma pura
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Fuente: elaboracion propia, tabla XL.
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Tabla XLIX. Comportamiento de la curva del contenido de grasa sélida
presente en cada una de las muestras analizadas
anteriormente, mezcla 60 % aceite de soya y 40 % oleina

de palma pura

Muestra Ecuacion de la grafica Correlacion
27 % = 0,0018T% — 0,0522T + 0,286 1
29 % = 0,0042T° - 0,1074T + 0,58 1
30 % = -0,0005T? + 0,0053T — 0,0144 1
32 % = -6E-05T° — 0,0093T + 0,063 1

Fuente: elaboracion propia, figura 18.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Debido a la necesidad de verificar y poder predecir el comportamiento de
los aceites, se llevo a cabo el analisis de la oleina de palma y mezcla de
soya/oleina a diferentes proporciones, con el objetivo de determinar la calidad
del aceite analizado y su resistencia a la solidificacion a diferentes

temperaturas.

Se realizaron diferentes analisis a nivel laboratorio, entre ellos punto de
nube, indice de yodo, estabilidad térmica y porcentaje de sélidos por medio de
resonancia magnética; para la realizacion de la parte experimental se tomaron
diferentes muestras de oleinas de diferentes batch y diferentes cristalizadores,

esto con el objetivo de obtener un andlisis completo de la oleina analizada.

Al momento de obtener los primeros resultados de las oleinas puras
analizadas, se observo claramente que un factor que determina la calidad del
aceite es el indice de yodo, el cual a la vez predice la estabilidad térmica que
presentara el aceite analizado, al momento de ser expuesto a bajas
temperaturas, debido a que cuanto mas alto es el valor del indice de yodo mas
resistencia tendra la oleina a la solidificacion, demostrando de esta manera que
la oleina analizada es de excelente calidad, y que el proceso de

fraccionamiento llevado a cabo para la obtencion de la misma fue eficiente.

En los resultados del porcentaje de sdlidos presentes en la oleina
realizado por medio de resonancia magnética, a las temperaturas de 5, 10 y 15
°C, se observo por medio de las graficas de comportamiento realizadas del
contenido de solidos en funcién de la temperatura, que el porcentaje de solidos
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presentes en las muestras de oleina disminuye al momento que la temperatura
aumenta, y que dicho comportamiento se puede predecir al momento de
realizar las pruebas de indice de yodo, punto de nube y estabilidad térmica,
puesto que una oleina con un indice de yodo y estabilidad térmica altos y un
punto de nube bajo, presentara una cantidad de sélidos pequefia, indicando de
esta manera que la calidad de la oleina es alta y que para climas frios o

temperaturas muy bajas, presentara un comportamiento ideal para su consumo.

Cuando se tiene una oleina con un porcentaje de sélidos alto, para evitar
volver a procesarla en la etapa de fraccionamiento se busca la manera de
reducir los sélidos presentes, es por ello que se realizan mezclas de oleina con
cierto porcentaje de aceite de soya,; el aceite de soya contiene un porcentaje de
solidos muy bajo, es por ello que es ideal para realizar este tipo de mezclas.
Las mezclas analizadas para esta investigacion fueron soya/oleina a los
porcentajes de 90:10, 80:20, 70:30 y 60:40, dichos porcentajes son los

utilizados con mayor frecuencia en la industria de aceites.

Al momento de analizar las mezclas soya/oleina se observa claramente
gue tanto su punto de nube como su porcentaje de sélidos son muy bajos, pero
su indice de yodo y estabilidad térmica son altos. El porcentaje de sélidos de
dichas mezclas presentd el mismo comportamiento al momento de ser
analizado en funcién de la temperatura, demostrando que el contenido de

sélidos es inversamente proporcional a la temperatura.

Con los resultados obtenidos anteriormente se observa que una mezcla
soya/oleina, posee una mayor resistencia a la solidificacion al momento de ser
expuesta a temperaturas bajas, indicando de esta manera que es apta para el

consumo en lugares con climas muy frios.
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Los factores que por medio de la experimentacion llevada a cabo, se
observaron que afectan la calidad de la oleina son la acidez del aceite crudo de
palma y el indice de yodo que este presenta, al momento de ser analizado
antes del proceso de refinacion, puesto que segun los datos obtenidos un aceite
con una acidez baja e indice de yodo alto, dara como resultado una oleina de
calidad, es por ello que es necesario el analisis detallado del aceite crudo antes
de procesarlo, para evitar de esta manera la obtencién de oleinas de baja
calidad y un rechazo por parte del consumidor, al darse cuenta que la oleina

consumida no cumple con los requisitos y expectativas requeridas.

Para el analisis estadistico realizado por medio del Analisis de Varianza,
para la estabilidad térmica de las oleinas analizadas y las mezclas soya/oleina
a diferentes proporciones, la hipétesis nula se rechaza debido a que existe

diferencia significativa entre los valores determinados.
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CONCLUSIONES

Al momento de determinar el contenido de solidos (grasa sdlida) en las
oleinas de palma en funcién de la temperatura, se observé que el
porcentaje de sélidos presentes en la oleina es inversamente
proporcional a la temperatura, debido a que el contenido de sélidos
disminuy6 conforme la temperatura aumentaba, al momento del analisis

por medio de resonancia magnética.

El contenido de grasa solida presente en las mezclas realizadas de
oleina de palma africana con aceite de soya, fue inversamente
proporcional a la temperatura al igual que los resultados obtenidos con
oleina pura, presento valores muy bajos en comparacion con los
obtenidos en las oleinas puras analizadas, esto debido a que el aceite de
soya posee cantidades muy bajas de sélidos, lo cual ayudo6 a reducir la

cantidad de solidos presentes en la oleina.

Se analizé la estabilidad de oleinas de palma pura por medio de la
prueba de estabilidad térmica, con la cual se observé que no todas las
oleinas se comportan de la misma manera, esto debido ya sea al indice
de yodo inicial que presentd el aceite de palma cruda antes del proceso
de refinacion, o la cantidad de solidos presentes en la muestra analizada
por resonancia magnética, lo cual impide que la oleina presente mayor

resistencia a la solidificacion a temperaturas bajas.
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La estabilidad térmica obtenida al momento de analizar las mezclas de
aceite de soya y oleina pura a diferentes porcentajes, como se esperaba
desde un inicio tuvo un comportamiento de mayor resistencia a la
solidificacion, esto debido a que como se menciond anteriormente el

aceite de soya posee una muy baja cantidad de sélidos.

Con la elaboracion de las curvas caracteristicas tanto de la oleina pura
como de las mezclas soya/oleina, se observé de una manera grafica el
comportamiento del contenido de soélidos presentes en el aceite en
funcion de la temperatura, se demostrd de esta manera que el contenido

de sélidos es inversamente proporcional a la temperatura.

Para el andlisis estadistico realizado por medio del Andlisis de Varianza
para la estabilidad térmica de las oleinas analizadas, y las mezclas
soya/oleina a diferentes proporciones, la hipotesis nula se rechaza
debido a que existe diferencia significativa entre los valores

determinados.
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RECOMENDACIONES

Al momento de realizar cada uno de los analisis de laboratorio para la
oleina y las mezclas de soya/oleina, realizar mas repeticiones en

lamedicion para poder obtener datos mas exactos.

Verificar que la cantidad de muestra tomada para cada uno de los
analisis realizados sea la misma para las demas repeticiones, obteniendo

de este modo una uniformidad en a medicion y experimentacion.

Para las mezclas de aceite soya/oleina verificar que las proporciones

sean exactas, para evitar datos erréneos en cada uno de los analisis.

Verificar que cada uno de los instrumentos de medicion utilizados en la
experimentacion y analisis, se encuentren debidamente -calibrados,

evitando asi datos erroneos o equivocos.

Analizar detalladamente la acidez, indice de yodo y &cidos grasos libres
del aceite crudo de palma, antes de procesarlo para su refinacion, para
evitar de esta manera la obtencion de oleina de baja calidad que no

cumpla con las especificaciones requeridas y esperadas.
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APENDICES

DATOS ORIGINALES

A continuacion se presentan los parametros de medicion y resultados

obtenidos durante el proceso de fraccionamiento del aceite de palma de las 4

muestras utilizadas para realizar las mezclas de aceite de soya y oleina. Los

resultados obtenidos para las muestras analizadas durante el proceso de

filtracion fueron los siguientes:

e Tiempos de enfriamiento y temperaturas del cristalizador contenedor de

Palma, para el proceso de fraccionamiento posterior.

Tabla I. Tiempos de enfriamiento y temperaturas del cristalizador
contenedor de la palma utilizada para el proceso de
fraccionamiento en donde se obtuvo la oleina de la muestra
Num. 27
_ Temperatura %

Tiempo | Temperatura| Temperatura
Hora ) ) Ice Apertura
(min) | Aceite(°C) Agua(°C) ) ]
Builder(°C) | Valvula
18:00 0 70 70 - 50
18:30| 30 60 50 - 50
19:00| 60 50 40 - 50
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Continuacion de la tabla I.

19:30| 90 40 30 - 50
20:00| 120 37 29 - 75
20:30 150 34 28 - 75
21:00| 180 33 27 - 75
21:30| 210 32 26 - 75
22:00| 240 31 25 - 75
22:30| 270 30 24 - 75
23:00( 300 29 23,5 3 50
23:30| 330 28 23 3 50
0:00 | 360 27 22,5 3 50
0:30 | 390 26 22 3 50
1:00 | 420 25 21,5 3 50
1:30 | 450 24 21 3 50
2:00 | 480 23 20 3 75
2:30 | 510 22 19 3 75
3:00 | 540 21 18 3 75
3:30 | 570 20,5 17,5 3 75
4:00 | 600 20 17 3 75
4:30 | 630 19,5 16,5 3 75
5:00 | 660 19 16 3 75
5:30 | 690 18 15 3 75

Fuente: Documentos de control del proceso de fraccionamiento, Planta Refinadora.
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Tabla Il.

Tiempos de enfriamiento y temperaturas del cristalizador

contenedor de la palma utilizada para el

proceso de

fraccionamiento en donde se obtuvo la oleina de la muestra

Num. 29

, %
Hora Tiempo Temperatura Temperatura Temperatura Apertura

(min) Aceite(°C) Agua(°C) Ice Builder(°C) Valvula
7:30 0 70 70 - 50
8:00 30 67 60 - 50
8:30 60 64 57 - 50
9:00 90 61 54 - 50
9:30 120 58 51 - 50
10:00 150 55 48 - 50
10:30 180 52 45 - 75
11:00 210 49 42 - 75
11:30 240 46 39 - 75
12:00 270 43 36 - 75
12:30 300 40 33 - 75
13:00 330 37 30 - 75
13:30 360 34 27 - 75
14:00 390 33 24 - 75
14:30 420 32 215 3 50
15:00 450 31 21 3 50
15:30 480 30 20,5 3 50
16:00 510 29 20 3 50
16:30 540 28 19,5 3 50
17:00 570 27 19 3 50
17:30 600 26 18,5 3 50
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Continuacion de la tabla Il.

18:00 630 25 18 3 100
18:30 660 24 17,5 3 100
19:00 690 23 17 3 100
19:30 720 22 16,5 3 100
20:00 750 21 16 3 100
20:30 780 20 15,5 3 100
21:00 810 19 15 3 100
21:30 840 18 14 3 100

Fuente: Documentos de control del proceso de fraccionamiento, Planta Refinadora.

Tabla lll. Tiempos de enfriamiento y temperaturas del cristalizador
contenedor de la palma utilizada para el proceso de

fraccionamiento en donde se obtuvo la oleina de la muestra

Num. 30
) Temperatura %
Tiempo | Temperatura | Temperatura
Hora _ ) Ice Apertura
(min) | Aceite(°C) Agua(°C) . )
Builder(°C) | Vélvula
23:00 0 62 60 - 50
23:30 30 55 50 - 50
0:00 60 48 40 - 50
0:30 90 43 35 - 50
1:00 120 38 32 - 50
1:30 150 35 31 - 50
2:00 180 33 30 - 100
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Continuacion de la tabla Ill.

2:30 210 32 28 - 100
3:00 240 31 26 - 100
3:30 270 30 25 - 100
4:00 300 29 24 3 50
4:30 330 28 22 3 50
5:00 360 29 21 3 50
5:30 390 28 20 3 50
6:00 420 27 19,5 3 50
6:30 450 26 19 3 50
7:00 480 25 18,5 3 50
7:30 510 24 18 3 50
8:00 540 23 17,6 3 50
8:30 570 22 17 3 50
9:00 600 21 17 3 50
9:30 630 20 16,5 3 50
10:00 | 660 19 16 3 50
10:30 | 690 18 15,5 3 50
11:00 | 720 17 15 3 50

Fuente: Documentos de control del proceso de fraccionamiento, Planta Refinadora.

103



Tabla IV. Tiempos de enfriamiento y temperaturas del cristalizador

contenedor de la palma utilizada para el proceso de

fraccionamiento en donde se obtuvo la oleina de la muestra

Num. 32
_ Temperatura %
Hora TlerTlpo Temp.eratura Temperatura ce Apertura
(min) Aceite(°C) Agua(°C) )
Builder(°C) Valvula
16:00 0 70 70 - 50
16:30 30 62 58 - 50
17:00 60 54 50 - 50
17:30 90 50 45 - 50
18:00 120 a7 40 - 50
18:30 | 150 44 38 - 50
19:00 180 42 36 - 50
19:30 210 40 33 - 100
20:00 240 38 30 - 100
20:30 | 270 36 29 - 100
21:00 | 300 34 28 - 100
21:30 | 330 33 27 - 100
22:00 | 360 32 26 - 100
22:30 390 31 25 - 100
23:00 420 30 24 3 40
23:30 450 29 22 3 40
0:00 480 28 21 3 40
0:30 510 27 20,5 3 40
1:00 540 26 20 3 40
1:30 570 25 19,5 3 40
2:00 600 24 19 3 60
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Continuacion de la tabla IV.

2:30 630 23 18 3 75
3:00 660 22 17 3 75
3:30 690 21 16,5 3 75
4:00 720 20.5 16 3 75
4:30 750 20 15,5 3 75
5:00 780 19,5 15 3 75
5:30 810 19 15 3 75
6:00 840 18,5 14 3 75

Fuente: Documentos de control del proceso de fraccionamiento, Planta Refinadora.

o Condiciones de Operacion en planta y resultados de pruebas realizadas

en el laboratorio para cada una de las muestras de oleina analizadas.

Tabla V. Control del proceso de fraccionamiento: producto de

alimentacion: palma

Control del proceso de Fraccionamiento: palma

Luz Luz
Muestra Fecha Tanque | _ T (°C) | Batch
inicial | Final
05/12/2013 | CR1 45 0 18 694
05/12/2013 | CR4 44 0 17 695

06/12/2013 | CR2 79 339 17 697
06/12/2013 | CR1 32 277 17 698
09/12/2013 | CR3 35 538 18 702
09/12/2013 | CR3 35,5 0 18 707

o O | Wl N -
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Continuacion de la tabla V.

7 12/12/2013 | CR3 55 176 18 710

8 12/12/2013 | CR3 55 176 18 710

9 13/12/2013 | CRS3 46 228 17 714
10 16/12/2013 | CR4 42 0 18 721
11 16/12/2013 CR4 42 0 18 721
12 17/12/2013 | CRS3 55 0 18 722
13 17/12/2013 | CR3 55 0 18 722
14 17/12/2013 CR2 47 0 18 724
15 18/12/2013 | CR6 28,6 0 18 726
16 18/12/2013 | CR1 42 0 18 728
17 19/12/2013 | CRS3 45 0 18 729
18 19/12/2013 | CR2 42 0 18 730
19 20/12/2013 | CR6 64 0 18 732
20 27/12/2013 | CR1 40 0 18 747
21 27/12/2013 | CRS3 36 0 18 749
22 27/12/2013 | CR6 43 0 18 750
23 27/12/2013 Muestra sin filtrar
24 03/01/2014 | CR3 41 0 18 2
25 03/01/2014 | CR5 41 0 18
26 03/01/2014 | CR-7 64 0 18 4
27 06/01/2014 | CR3 40 370 18 12
28 06/01/2014 | CRY 44 0 18 10
29 07/01/2014 | CR-6 56 0 18 13
30 07/01/2014 | CR-2 45 431,5 17 14
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Continuacion de la tabla V.

31 08/01/2014 | CR-3 44 0 18 18
32 09/01/2014 | CR-6 47,5 393,5 18 17

Fuente: Documentos obtenidos en el control de proceso de Fraccionamiento de Aceite de

Palma, planta Refinadora.

Tabla VI. Control del proceso de control de calidad de fraccionamiento:

producto de alimentacion: palma

Control de Calidad: Palma
i Punto
Indice
_ _ Humedad de
Muestra | Acidez |Peroxido| de Color .
(%) Fusion
Yodo .
°C)
1 0,060 0,280 |32,780| 0,300 2,100 | 40,400
2 0,054 0,550 |51,910| 0,220 2,200 | 40,000
3 0,050 0,390 |52,260| 0,300 2,400 | 38,000
4 0,042 0,520 |51,910| 0,220 2,000 | 40,200
5 0,056 0,200 |51,560| 0,200 2,200 | 40,400
6 0,050 0,150 |51,910| 0,200 2,300 | 40,910
7 - - - - -, -
8 - - - - - -
9 0,051 0,600 |51,560| 0,200 2,600 | 40,400
10 0,050 0,390 |52,080| 0,210 2,500 | 40,400
11 0,050 0,390 |52,080| 0,210 2,500 | 40,400
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Continuacion de la tabla VI.

12 0,046 0,320 |52,610| 0,220 2,800 | 39,600
13 0,046 0,320 |52,610| 0,220 2,800 | 39,600
14 0,046 0,300 |51,560| 0,210 2,300 | 40,000
15 0,032 0,230 |56,450| 0,200 2,700 | 40,000
16 0,046 0,220 |51,910| 0,210 2,600 | 40,400

17 0,055 0 51,910| 0,220 2,300 | 40,200
18 0,046 0,240 |50,680| 0,260 2,700 | 40,400
19 0,040 0 52,960| 0,130 3,000 | 40,600

20 0,050 0,390 |52,260| 0,240 | 2,500 | 38,400
21 0,039 0,470 |[51,210| 0,200 2,800 | 39,200
22 0,040 0,200 |58,200| 0,300 | 2,000 | 40,000
23 Muestra sin filtrar
24 0,059 0,570 ([52,960| 0,250 2,800 | 40,400
25 0,043 0,260 |52,610| 0,190 | 4,600 | 38,000
26 0,054 0,200 |51,730| 0,190 | 3,000 | 40,000
27 0,055 0,980 (53,130 0,280 3,500 | 40,400
28 0,034 0,150 |51,910| 0,220 | 2,500 | 40,000
29 0,050 0,860 |51,910| 0,200 | 3,100 | 40,200
30 0,048 0,910 ([52,080| 0,300 3,100 | 40,000
31 0,061 0,770 |52,090| 0,240 | 3,000 | 39,800
32 0,069 0,700 |52,090| 0,220 | 3,500 | 39,000

Fuente: Documentos obtenidos en el control de proceso de Fraccionamiento de Aceite de

Palma, planta Refinadora.
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Tabla VII. Control del proceso de la descarga después del proceso de

fraccionamiento: descarga: oleina

Control del proceso de Fraccionamiento
Muestra | Tanque | Luzinicial | Luz Final | T (°C) | Batch
D-16 703 646 40
1 694
D-19 0 615 40
D-16 0 582 40
2 695
D-13 0 726 40
D-13 726 681 40 697
D-16 0 676 40 698
D-13 661 632 40
5 702
D-16 745,5 643 40
6 D-16 7415 567 40 707
7 D-16 688 653 40 710
8 D-16 688 653 40 710
9 D-13 619,5 565 40 714
10 D-13 554 446 40 721
11 D-13 554 446 40 721
12 D-16 620 439 40 722
13 D-16 620 439 40 722
14 D-13 742 556 40 724
15 D-13 361 311 40 726
16 D-16 0 570 40 728
17 D-16 570 536 40 729
D-13 593 539 30
18 730
D-16 0 640 30
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Continuacion de la tabla VII.

19 D-19 563 411 30 732
D-19 200 282 30
20 CR5 0 362 30 747
D-16 656,5 644 30
CR1 215,5 17 30 749
ol D-16 744 703.5 30 749
22 D-16 703,5 671 30 750
23 Muestra sin filtrar
24 D-19 651 580 35 2
D-19 580 479 30 3
2 D-16 0 697 30 3
26 D-16 697 558.5 30 4
D-16 602,5 599.5 30 12
2 D-13 7425 658 30 12
D-19 0 663 30 10
28 D-16 0 745 35 10
29 D-16 745 613 35 13
30 D-19 755,5 633 30 14
D-13 744 682 30 18
3 D-19 0 632,5 30 18
32 D-16 0 694 30 17

Fuente: Documentos obtenidos en el control de proceso de Fraccionamiento de Aceite de

Palma, planta Refinadora.
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Tabla VIII. Control de calidad de la descarga después del proceso de

fraccionamiento: oleina.

Control de Calidad: Oleina

indice Punto de | Estabilidad
Muestra|Acidez | Peroxido| de Hunledad Color| Fusion térmica
Yodo (%) (°c) (min)

1 0,040 0,380 [58,560| 0,390 2,9 18 50
2 0,065 | 0,660 |41,420| 0,270 2,5 18 70
3 0,058 | 0,600 |41,070| 0,380 2,5 18 50
4 0,065 0,150 |59,610| 0,300 2,6 17,800 90
5 0,055 | 0,590 |58,380| 0,120 2,2 18 43
6 0,039 | 0,590 |58,910| 0,370 2,5 18 60
7 0,049 0,480 |[54,010|, 0,190 2,6 18 150
8 0,049 | 0,480 |54,010| 0,190 2,6 18 150
9 0,047 | 0,790 |58,910| 17,600 | 3,0 | 17,600 50
10 0,056 0,530 |[58,030| 0,180 3 18 70
11 0,056 | 0,530 |58,030| 0,180 3 18 70
12 0,048 | 0,490 |58,380| 0,380 3 18,200 50
13 0,048 0,490 [58,380| 0,380 3 18,200 50
14 0,046 0,450 [58,910| 0,390 2,5 18 50
15 0,049 | 0,390 |59,430| 0,410 2,6 | 17,600 50
16 0,047 0,400 [58,910| 0,390 3 18 60
17 0,042 0,340 [59,080| 0,370 2,3 17,800 50

0,047 | 0,210 |59,080| 0,290 2,5 | 17,800 50
18 0,047 0,210 |59,080| 0,290 2,5 17,800 50
19 0,046 0 59,780| 0,490 2,1 17,800 150
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Continuacion de la tabla VIII.

0,065 0,450 58,910, 0,380 2,8 18 60
20 0,065 | 0,450 |58,910| 0,380 2,8 18 60
0,038 | 0,390 |57,510| 0,210 3 18 50
i 0,038 0,390 |57,510| 0,210 3 18 50
22 0,045 | 0,380 |58,730| 0,350 2,7 18 60
23 Muestra sin filtrar
24 0,059 0,790 [58,560| 0,350 3 17,800 90
0,044 | 0,420 |58,730| 0,330 4,5 18 60
2 0,044 | 0,420 |58,730| 0,330 4,5 18 60
26 0,044 0,380 [59,260| 0,360 3,1 17,600 50
0,058 | 1,090 |58,380| 0,310 3,8 | 17,400 55
2 0,058 | 1,090 |58,380| 0,310 3,8 | 17,400 55
0,030 0,350 [58,910| 0,390 2,8 18 50
28 0,030 | 0,350 |58,910| 0,390 2,8 18 50
29 0,051 | 0,500 |59,950| 0,300 3,4 18 50
30 0,045 1,180 |59,260| 0,600 3,3 17,600 65
0,067 | 1,010 |58,910| 0,390 3,6 18 180
3 0,067 | 1,010 |58,910| 0,390 3,6 18 180
32 0,068 0,940 |58,900| 0,330 3,2 17,200 50

Fuente: Documentos obtenidos en el control de proceso de Fraccionamiento de Aceite de

Palma, planta Refinadora.
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o Curvas de enfriamiento del agua para los diferentes cristalizadores antes
del proceso de fraccionamiento de donde se obtuvieron las muestras

analizadas posteriormente.

Figura 1. Curva de enfriamiento del agua para el cristalizador de donde

se obtuvo la oleina para la muestra Num. 27
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Fuente: Elaboracion propia, tabla XXV
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Tabla IX. Comportamiento de la curva de enfriamiento del agua para el
cristalizador de donde se obtuvo la oleina para la muestra

NUum. 27
Ecuacion de la grafica Correlacion
T = 0,0001t" — 0,1342t + 51,34 0,7914

Fuente: elaboracion propia, figura 19.
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Figura 2. Curva de enfriamiento del agua para el cristalizador de
donde se obtuvo la oleina para la muestra Num. 29
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Fuente: Elaboracion propia, tabla XXVI
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Tabla X. Comportamiento de la curva de enfriamiento del agua para el
cristalizador de donde se obtuvo la oleina para la muestra

NUum. 29
Ecuacion de la grafica Correlacion
T = 1 E -04t° — 0,1415t + 66,508 0,991

Fuente: Figura 20
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Figura 3. Curva de enfriamiento del agua para el cristalizador de donde
se obtuvo la oleina para la muestra Num. 30

Curva de Enfriamiento Agua

70

60 €

50 -—

40 X

B EEER. S5

Temperatura (°C)

10

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Tiempo (min)

Fuente: Elaboracion propia, tabla XXVII
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Tabla XI. Comportamiento de la curva de enfriamiento del agua para el
cristalizador de donde se obtuvo la oleina para la muestra
No. 30

Ecuacion de la grafica Correlacion
T =0,0001t* — 0,122t + 50,222 0,926

Fuente: Figura 21
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Figura 4. Curva de enfriamiento del agua para el cristalizador de donde
se obtuvo la oleina para la muestra Num. 32
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Fuente: Elaboracioén propia, tabla XXVIII
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Tabla XII. Comportamiento de la curva de enfriamiento del agua para el
cristalizador de donde se obtuvo la oleina para la muestra
No. 32

Ecuacion de la grafica Correlacion
T =9 E-05 - 0,1246t + 58,52 0,945

Fuente: figura Nam. 22
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e Curvas de enfriamiento del aceite de palma en los diferentes
cristalizadores antes del proceso de fraccionamiento de donde se

obtuvieron las muestras analizadas posteriormente.

Figura 5. Curva de enfriamiento del aceite de palma de donde se

obtuvo la oleina para la muestra Nam. 27
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Fuente: Elaboracidn propia, tabla XXV
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Tabla XIII. Comportamiento de la curva de enfriamiento del aceite de
palma de donde se obtuvo la oleina para la muestra No. 27

Ecuacion de la grafica Correlacion
T = 0,0001x° — 0,1413t + 58,87 0,8994

Fuente: figura NUm. 23
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Figura 6. Curva de enfriamiento del aceite de palma de donde se
obtuvo la oleina para la muestra Num. 29
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Fuente: elaboracién propia, tabla XXVI

123



Tabla XIV.

Comportamiento de la curva de enfriamiento del aceite de

palma de donde se obtuvo la oleina para la muestra No. 29

Ecuacion de la grafica

Correlacion

T =7E -05t* — 0,1181t + 70,363

0,994

Fuente: figura 24

Figura 7. Curva de enfriamiento del aceite de palma de donde se
obtuvo la oleina para la muestra No. 30
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXVII
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Tabla XV. Comportamiento de la curva de enfriamiento del aceite de

palma de donde se obtuvo la oleina para la muestra No. 30

Ecuacion de la grafica Correlacion
T = 8 E -05t° — 0,1059t + 54,076 0,921

Fuente: figura 25

Figura 8. Curva de enfriamiento del aceite de palma de donde se

obtuvo la oleina para la muestra No. 32
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Fuente: elaboracion propia, tabla XXVIII

125



Tabla XVI. Comportamiento de la curva de enfriamiento del aceite de
palma de donde se obtuvo la oleina para la muestra No. 32

Ecuacion de la grafica Correlacion
T =7 E -05t° — 0,1086t + 61,878 0,968

Fuente: figura 26
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DATOS CALCULADOS

o Resultados experimentales de cada una de las muestras de oleina pura

analizadas después del proceso de Fraccionamiento.

Tabla XVIIl.  indice de yodo de oleina de palma determinado por medio

del indice de refraccidbn en cada una de las muestras

analizadas.
Temperatura | indicede | Indice de _
Muestra . Promedio
(°C) Refraccion Yodo

60,010 1,452 58,557

1 58,820
60,020 1,452 59,082
60,020 1,452 57,858

2 57,945
60,030 1,452 58,033
60,020 1,452 58,208

3 58,295
60,030 1,452 58,382
60,010 1,452 59,606

4 59,781
60,030 1,452 59,956
60,000 1,452 56,809

5 57,333
60,010 1,452 57,858
60,000 1,452 57,595

6 57,377
60,030 1,452 57,158
60,020 1,452 57,333

7 56,896
60,000 1,452 56,459
60,000 1,452 58,033

8 58,120
60,030 1,452 58,208
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Continuacion Tabla VII.

60,010 1,451 55,934

9 55,891
60,010 1,451 55,847
59,980 1,452 64,153

10 64,677
59,960 1.453 65,202
60,010 1,452 60,481

11 60,568
60,020 1,452 60,656
59,940 1,452 58,907

12 59,781
60,000 1,452 60,656
60,060 1,452 56,983

13 56,371
60,050 1,451 55,759
60,080 1,452 58,557

14 58,208
60,080 1,452 57,858
60,090 1,452 57,333

15 56,896
60,050 1,452 56,459
60,040 1,452 58,033

16 58,120
60,070 1,452 58,208
59,980 1,452 60,131

17 60,044
60,040 1,452 59,956
59,980 1,452 59,432

18 59,519
60,030 1,452 59,606
60,000 1,452 59,781

19 59,781
60,000 1,452 59,781
60,050 1,452 59,432

20 59,519
60,020 1,452 59,606
60,080 1,451 53,836

21 55,497
59,990 1,452 57,158
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Continuacion Tabla XVII.

60,010 1,452 58,208

22 58,557
60,000 1,452 58,907
59,950 1,452 57,333

23 56,983
60,060 1,452 56,634
60,010 1,452 58,208

24 58,382
60,020 1,452 58,557
60,040 1,452 58,732

25 58,732
60,010 1,452 58,732
60,020 1,452 58,907

26 58,557
59,990 1,452 58,208
60,060 1,452 59,956

27 59,344
60,000 1,452 58,732
60,010 1,452 58,382

28 58,382
60,010 1,452 58,382
59,980 1,452 59,606

29 59,432
60,040 1,452 59,257
59,990 1,452 57,683

30 58,295
60,090 1,452 58,907
59,990 1,452 59,257

31 59,344
59,950 1,452 59,432
59,980 1,452 60,830

32 60,481
60,080 1,452 60,131

Fuente: elaboracion propia.
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APENDICE 2. TABLA DE REQUISITOS ACADEMICOS

Figura 9.
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Fuente: elaboracion propia
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APENDICE 2 . DIAGRAMA DE ISHIKAWA O ARBOL DE PROBLEMAS

Diagrama de Ishikawa y/o arbol de problema

Figura 10.
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Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

o DESARROLLO DEL EXPERIMENTO

o) Etapa de Fraccionamiento

Para tener un analisis completo de la oleina a analizar y muestrear, se
llevé a cabo un monitoreo de las condiciones y pardmetros de cada equipo
utiizado en la etapa de fraccionamiento del aceite de palma, desde el
calentamiento del aceite de palma, hasta el enfriamiento y por ultimo el proceso
de filtracion en el filtro rotatorio o ya sea en el filtro prensa. Se obtuvieron los
resultados de andlisis de laboratorio de la palma procedente a filtrar y por dltimo
de la oleina proveniente de la etapa de filtracion.

o Etapa de Andlisis a nivel Laboratorio

Para realizar el estudio del comportamiento de oleinas, se llevara a cabo
el muestreo de oleina proveniente de diferentes batch, con las cuales se
realizaran diferentes pruebas y analisis a nivel laboratorio, teniendo en cuenta

los parametros de los equipos utilizados durante el proceso de fraccionamiento.

Para los diferentes analisis y pruebas a realizar, se tomaran muestras
con cantidades iguales de oleina para mantener un patrén y evitar que se
encuentren variaciones. Los andlisis a realizar son: indice de Yodo, Punto de
Nube, porcentaje de grasa sélida y estabilidad térmica. Las cantidades a utilizar

de oleina para cada uno de los andlisis a realizar son los siguientes:
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Tabla | Cantidad de oleina tomada de las diferentes muestras, para cada

uno de los analisis realizados.

o ) Cantidad de muestra de
Analisis realizado )
Oleina (g)
Estabilidad Térmica 90
Punto de Nube 50
indice de yodo 20

Fuente: elaboracion propia.

A continuacion se describirdn e indicara el procedimiento utilizado para

cada uno de los andlisis realizados en el laboratorio a las muestras de oleinas.

o Determinacion del Punto de Nube

El punto de nube es aquella temperatura a la cual, bajo diferentes
condiciones, se induce en la muestra una nubosidad causada por las primeras

etapas de cristalizacion.

. Equipo y materiales

e Muestra de aceite

e Termdmetro (rango -2°C a 68°C) de apreciacion 0.2°C
e Bafo frio (0°C)

e Plancha de calentamiento

e Vaso de precipitado
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= Procedimiento

El material utilizado debe de ser una muestra de grasa o aceite

completamente Seca.

Pesar de 60 a 65 g de muestra en un vaso de precipitado y colocar en
una plancha de calentamiento a una temperatura de 130°C (si la muestra
tiene trazos de humedad). Es esencial que la muestra sea calentada a

130°C para destruir cualquier nucleo cristalino.

Colocar 50 ml de la grasa o aceite calentada dentro del recipiente en

donde se analizara la muestra.

Enfriar el recipiente y su contenido en el bafio que debe encontrarse a
0°C, introducir el termOmetro y proceder a agitar con el mismo
suficientemente para mantener la temperatura uniforme. Cuando la
muestra ha alcanzado la temperatura cerca de 10°C sobre el punto de
nube esperado, comenzar a agitar rapidamente en forma continua y
circular para prevenir sobre enfriamiento y solidificacién de los cristales
de grasa a los lados de la botella o en la parte superior de la misma. A
partir de este punto en adelante, no retirar el termoémetro de la muestra,
ya que al hacerlo puede entrar burbujas de aire, las cuales interferiran
con el ensayo. El contenedor de la muestra se debe de mantener en una
posicibn que garantice el intercambio térmico en la totalidad de la

muestra.
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En forma regular saque el contenedor con la muestra del bafo frio,
inspeccionar y volver a sumergir repitiendo el procedimiento hasta
alcanzar el punto de nube. El punto de nube es aquella temperatura a la
cual la porcion del termometro inmersa en el aceite no sea visible cuando
éste sea observado horizontalmente a través del contenedor y la

muestra.

. Tomar nota de la temperatura obtenida en el punto anterior.

Repetir el ensayo fijando la temperatura del bafio en 5°C por debajo de

la temperatura del punto de nube obtenido en la primera determinacion.

o Determinacion de la Estabilidad Térmica

. Equipo y Materiales

Muestras de oleina de palma (pura o mezcla con otro aceite)
Bafio termostatico

Tubos de vidrio

Termdmetro

Tapones para tubos

= Procedimiento

. Colocar en un tubo con tapén 45 ml de muestra de oleina de palma
calentada.

Enfriar la botella y su contenido en el bafio controlado térmicamente a 8
°C
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3. Dejar la muestra sumergida en el bafio controlado, verificando cada
cierto tiempo si el tubo se encuentra nublado.

4. Esperar que el tubo de la muestra se encuentre nublado.
Al momento de verificar que el tubo que contiene la muestra se
encuentra nublado, retirar la muestra del bafio controlado térmicamente y

anotar el tiempo que estuvo la muestra sumergida.

Nota: El tiempo que tarde el tubo que contiene la muestra en nublarse, es la

estabilidad térmica de la oleina analizada.

o Determinacion del indice de Yodo

El indice de yodo es la relacién de la velocidad de un rayo de luz, a la
velocidad de un rayo de luz que atraviesa dicha sustancia. El indice de
refraccion es la constante de composicion a una temperatura y longitud de onda

determinada.

. Equipo y materiales

e Reframctémetro
e Beacker 50 ml
¢ Recipiente de aluminio

e Termdémetro

= Procedimiento

1. Calentar la muestra en un recipiente de aluminio en una plancha a 120

°C para eliminar cualquier rastro de humedad presente.
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2. Dejar enfriar la muestra en un beacker de 50 ml hasta que se encuentre
a temperatura ambiente.
Pesar 20 ml de oleina en un beacker.

4. Colocar la muestra de oleina en el refractbmetro y esperar que la
temperatura de la misma se encuentre a 60°C.

5. Tomar la cantidad de indice de refraccion indicada por el refractometro.

6. Utilizar la formula para convertir el indice de refraccion a indice de yodo.

7. Anotar el indice de yodo y el nUmero de muestra analizado.

La ecuacion utilizada para la obtencion del indice de yodo por medio del
indice de refraccion se obtuvo realizando una curva Indice de refraccion vs
indice de yodo, después de analizar el indice de yodo de diferentes muestras

por medio del método convencional de titulacion.

indice de yodo =1 (indice de refraccién) — 1.4450624 | * 8743.016516

o Determinacion del Contenido de Grasa sélida presente

Para determinar el contenido de grasa soélida presente en las muestras
de oleina 0 mezclas oleina/soya, se llevara a cabo Se el andlisis por medio de
resonancia magnética nuclear. Por medio del NMR (Resonancia Magnética
Nuclear) se determina la proporcién de triglicéridos solidos aceite o grasas, a

las temperaturas a las que fueron expuestas las muestras 6 las mezclas.

. Equipo y Materiales

e 3 tubos de vidrio Pirexokimax10mm diametro externo, 9.65 + 0.13
diametro interno x 75mm de largo minimo.

e Beacker de 100 ml
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Estufa o plancha

Analizador NMR BRUKER NMS 120 minispec

Bafios controlados térmicamente (60°C, 5°C, 10°C, 15°C)
Horno a 110 °C

= Procedimiento

. Colocar 100 ml de la muestra de oleina o soya/oleina en un recipiente, y
colocarlo en una plancha o estufa, calentar a 120 °C para eliminar
cualquier rastro de humedad presente en la muestra.

Dejar enfriar la muestra a temperatura ambiente.

3. Colocar la cantidad de muestra en un horno a 110°C durante 15 minutos

. Sacar la muestra del horno anterior y llenar los tubos a utilizar para
colocarlos en un bafio controlado térmicamente a 60°C durante 5
minutos.

Retirar los tubos con la muestra del bafio de 60°C y trasladarlos a los
bafios en seco, para trasladarlos a un bafio controlado térmicamente en
seco que se encuentra a 0°C y dejar reposar por 1 hora.

. Culminada la hora anterior, retirar los tubos con la muestra y colocarlos
uno a uno en cada bafo a las temperaturas de 5°C, 10 °C y 15°C
respectivamente, dejarlos reposar en cada bafio durante media hora.
Revisar si el equipo de resonancia magnética se encuentra debidamente
calibrado, si no es asi calibrarlo inmediatamente antes de colocar las
muestras.

Retirar los tubos con muestra de los bafios y uno a uno introducirlo en el
equipo de resonancia magnética nuclear e ir anotando el porcentaje de
grasa solida en cada muestra a la temperatura del bafio anterior al a que

fueron expuesta
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