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RESUMEN

La investigacion consistio en la evaluacion del rendimiento extractivo y las
caracteristicas fisicoquimicas del aceite fijo de la semilla de marafién
Anacardium occidentale L., obtenido por el método de lixiviacibn maceracion
dinamica con reflujo utilizando hexano, alcohol isopropilico y acetato de etilo a

escala laboratorio.

La nuez de marafidén se extrajo de la semilla y se procedio a realizar la
preparacion de la materia prima la cual consistio en deshidratarla hasta un
porcentaje de humedad entre 5-6 % en un secador de bandejas. Posteriormente
se redujo el tamafio de la materia prima con un mortero y un pistilo y por ultimo,

se tamiz0 para obtener un tamafio de particula uniforme.

Utilizando el método de lixiviacion solido-liquido, maceracion dinamica con
reflujo, se realizaron 5 tratamientos con cada de uno de los solventes y como
método de referencia, se realiz6 una extraccion por solvente por el método de
Soxhlet resultando un total de 18 extracciones. Se llegd a la conclusion que el
solvente utilizado si afecta en el rendimiento extractivo del aceite fijo de
marafion Anacardium occidentale L., el solvente que present6 mejor
rendimiento extractivo es el hexano, tanto en el método de Soxhlet como en el

de maceracion dinamica con reflujo.
Por medio de la caracterizacion fisicoquimica y el analisis estadistico, se

concluye que las propiedades fisicas y el perfil de acidos grasos no difieren

significativamente segun el solvente utilizado.
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OBJETIVOS

General

Evaluar del rendimiento extractivo e indices de calidad del aceite fijo de la
nuez de marafion (Anacardium occidentale L.), obtenido por el método de
lixiviacion maceracion dinamica con reflujo utilizando tres solventes a escala

laboratorio, y realizar la caracterizacion fisicoquimica.

Especificos

1. Determinar el porcentaje de rendimiento en la extraccion por maceracion
dindmica con reflujo para la nuez de marafion (Anacardium occidentale
L.), en funcién de la capacidad extractora de tres solventes y realizar la

comparacion con la extraccion Soxhlet.

2. Determinar las propiedades fisicas: densidad, indice de refraccion y
solubilidad del aceite extraido de la nuez de marafién (Anacardium

occidentale L.).

3. Determinar los indices de calidad de aceites segun los métodos de la
Asociacion de Quimicos de Aceite (AOCS).

4. Determinar el perfil de acidos grasos del aceite fijo de la nuez de

marafion (Anacardium occidentale L.), extraido por el método de

maceracion dinamica por medio de cromatografia gaseosa.
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5. Determinar si el porcentaje de rendimiento de la extraccion de aceite fijo
de la semilla de la nuez de marafidén (Anacardium occidentale L.) esta

influenciado por el solvente utilizado.
Hipotesis
El porcentaje de rendimiento de la extraccion de aceite fijo de la semilla de
la nuez de marafidn (Anacardium occidentale L.) esta influenciado por el
solvente utilizado.

Hipotesis nula:

0,- €l solvente utilizado no afecta el rendimiento de la extraccion de

aceite fijo de la semilla de la nuez de marafién (Anacardium occidentale L.).

H

H,,: no existe diferencia significativa en el perfil de acidos grasos del aceite

de la semilla de la nuez de marafibn (Anacardium occidentale L.) segun el

solvente utilizado.

Hipotesis alternativa:

H,,: el solvente utilizado afecta el rendimiento de la extraccion de aceite

fijo de la semilla de la nuez de marafiéon (Anacardium occidentale L.).

H,,: si existe diferencia significativa en el perfil de acidos grasos del aceite

de la semilla de la nuez de marafibn (Anacardium occidentale L.) segun el

solvente utilizado.
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INTRODUCCION

Las plantas contienen numerosos compuestos quimicos como azucares,
sales inorganicas, proteinas, celulosa, clorofila y lignina. Asimismo, también

contienen aceites: aceites fijos y aceites volatiles.

Los aceites fijos son ésteres de glicerol y acidos grasos de alto peso
molecular de cadena larga alifatica; especialmente acido palmitico, estearico y
oleico. A temperatura ambiente suelen ser liquidos. Se encuentran
generalmente en las semillas y en los frutos y pueden ser extraidos mediante

métodos mecanicos o métodos quimicos.

El marafion (Anacardium occidentale L.) es un fruto proveniente del
noreste de Brasil. EstA compuesto de dos partes: el seudofruto y la nuez, la cual
contiene la semilla de marafion. El seudofruto es de color amarillo o rojizo
cuando madura y es utilizado para la fabricacion de jugos, dulces, mermeladas
vinos, entre otros. Sin embargo, la semilla tiene una mayor demanda en el
mercado a nivel mundial por sus propiedades nutricionales, debido a que es
muy utilizada en la reposteria y asimismo, es muy recomendada en la dieta

alimentaria.

El cultivo de marafion en Guatemala se conoce y cultiva desde hace afos,
sin embargo, no ha sido explotado. Con el fin de diversificar la produccion del
sector agricola del pais, las autoridades del Ministerio de Agricultura, Ganaderia
y Alimentacion comenzaron un proyecto denominado “Fomento del cultivo de
marafidn en Guatemala”. El proyecto no tuvo éxito debido a que fue cultivado

en zonas inadecuadas que no cumplian con el clima necesario para su cultivo.
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Actualmente se esta fomentando nuevamente su produccion con una
orientacién hacia el aprovechamiento de la semilla para fines industriales y de
exportacion, ya que es lo que actualmente representa el mayor valor agregado

de la produccion.

La semilla de marafion contiene un aceite de color amarillo brillante, el
cual es el objeto de este estudio; en donde se evaluara el rendimiento de
extraccion y se le realizara la caracterizacion fisicoquimica para conocer sus

propiedades, caracteristicas, composicion y su calidad.
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1. ANTECEDENTES

A principios de 2008, Hermann Gnaegi, presidente y gerente general de
Panafrut, y cientificos de la Universidad de Panama4, la Universidad Tecnoldgica
y con el Instituto de Investigacion de la Universidad del Saber (Indicasat);
realizaron un estudio del aceite de la semilla de marafibn como un anticorrosivo.
Hermann Gnaegi buscaba desarrollar la extraccion de manera cientifica, luego
de visitar paises como Brasil y Guatemala donde ya lo realizaban de manera

rdstica.

A principios de 2010, unos estudiantes de la Facultad de Ciencias Basicas
e Ingenieria de la Universidad de Coérdoba, Colombia, realizaron una
investigacion denominada Extraccion y caracterizacion fisicoquimica del aceite
de la semilla (almendra) del marafién (Anacardium occidentale L.). La
investigacion consistié en el estudio de dos tipos de extraccion: expresion y
extraccidon con solventes y la caracterizacion de sus propiedades fisicoquimicas.
La extraccidon con solventes se realizd con los métodos de inmersion e
inmersion percolacién, utilizando 3 diferentes solventes (n-hexano, éter y
acetato de etilo). Se lleg6 a la conclusion que el método que presenté mejor
rendimiento para la extraccion del aceite de la almendra de Anacardium
occidentale L., es el de Soxhlet utilizando como solvente el hexano. Los aceites
obtenidos por prensado y Soxhlet poseen buenas caracteristicas organolépticas
y excelentes propiedades fisicoquimicas, que cumple con las normas

internacionales para aceites utilizados en la industria de jabones y cosméticos.

En 2012, estudiantes de la carrera de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional de Colombia realizaron una propuesta de utilizar el aceite



extraido de la semilla de marafion como un anticorrosivo natural. La extraccion
del aceite contenida en el fruto se realiz6 mediante el método de prensado y el
resto que contiene la semilla, por medio de destilacion. Se determin6é su
propiedad anticorrosiva al depositar placas de hierro recubiertas con el aceite y
una sin aceite en una camara salina por tres dias. Finalmente, después de
limpiar las placas, las que estaban recubiertas con el aceite no estaban

oxidadas y la que no contenia aceite estaba completamente oxidada.

Durante los ultimos afios se han realizado estudios sobre aceites fijos en
la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala. Los
estudios consisten en la evaluacion del rendimiento de la extraccién y
caracterizacion fisicoquimica de los aceites, la cual incluye la determinaciéon de
la calidad de los aceites por medio de los indices de calidad de aceites fijos
brindados por la American Oil Chemist's Society (AOCS).

Entre estos estudios se puede mencionar el trabajo de graduacién de
Glenda Rocio Luna Zufiiga denominado: Andlisis fisicoquimico y evaluacion del
rendimiento de extraccién del aceite de semilla de morro (Crescentia alata HBK)
proveniente de las regiones de Estanzuela, Zacapa y San Agustin
Acasaguastlan, El Progreso. La extraccion se realiz6 en un tornillo prensa,
pasando la torta de la semilla dos veces, el aceite fue filtrado con celite, sin
sometérsele a ningun proceso de refinacion. Se logré determinar constantes
fisicoquimicas como densidad, viscosidad, punto de ebullicion, indice de

refraccion y solubilidad en distintos solventes.

Asimismo, los indices de calidad que se obtuvieron para tales muestras
fueron: indice de yodo, indice de acidez, indice de saponificacién, indice de
peréxidos, indice de Dobi, indice de Totox, materia insaponificable, porcentaje

de ceras, porcentaje de gomas, prueba en frio, porcentaje de jabon, porcentaje


https://www.google.com.gt/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=1&cad=rja&uact=8&sqi=2&ved=0CBwQFjAA&url=http%3A%2F%2Fwww.aocs.org%2F&ei=xIe1VJy-OYiiNqCjhOgH&usg=AFQjCNFVTbIrXg6lCbl6vS2i72uzS7V_JQ&sig2=B_WFk-trNPbocAV5Eaen5Q&bvm=bv.83640239,bs.1,d.eXY

de fosforo, porcentaje fosfolipidos, y prueba de p-anisidina. El porcentaje de
extraccion fue de 19,3125 % para el aceite de morro proveniente de El Progreso

y de 28,126 % para el aceite de morro proveniente de Zacapa.

En 2008, Lourdes Maria Ramirez Ovalle realiz6 un estudio denominado
Evaluacion del rendimiento de extraccion y caracterizacion del aceite fijo de
café tostado tipo genuino Antigua obtenido por el proceso de prensado. La
extraccion se llevo a cabo mediante prensado con un tratamiento por extrusion
hasta una presién de 125 psi, a un flujo de 1 Lb/min, temperatura de la torta a
108 °C y temperatura del aceite extraido a 80 °C. Se utilizé dos tipos de tueste
en el café: tueste oscuro y tueste liviano, en donde se determiné una diferencia
de rendimiento de 1,03 %, mientras que por el método de Soxhlet hubo una

diferencia de 2,87 % en el rendimiento extractivo de los dos tipos de tueste.

Al aceite extraido se le determiné propiedades sensoriales como: olor,
sabor, aspecto y color; propiedades fisicas como: densidad, indice de
refraccion, pH, color, solubilidad, viscosidad, humedad, punto de fusién y
prueba en frio. Ademas se determiné el perfil de &cidos grasos en donde se
obtuvo que el aceite estd compuesto en un 46,48 % de saturados, 7,63 %

monoinsaturados y 45,89 % de poliinsaturados.

En 2013, Evelyn Figueroa realiz6 su estudio de graduacion denominado:
Evaluacion del rendimiento y caracterizacion fisicoquimica de la extraccion de la
fraccion lipidica de la copra del coco (Cocos nucifera L.) variedad verde
utilizando tres solventes a escala laboratorio. La extraccion se llevé a cabo por
el método de maceracion dinamica con reflujo a la temperatura de ebullicion del
solvente con tres diferentes solventes: hexano, acetato de etilo y alcohol
isopropilico. Fue posible determinar que el solvente que presenté mayor

rendimiento extractivo fue el hexano con un 36,03 % por el método Soxhlet y



un 29,07 % por el método de maceraciéon dinamica con reflujo. Asimismo, al
aceite extraido, se le realizo la caracterizacion fisicoquimica de la fraccion
lipidica evaluando su solubilidad, densidad, punto de fusion e indice de
refraccion. También se determind el perfil de acidos grasos mediante
cromatografia gaseosa empleando un detector de ionizacion, en donde se
obtuvo que los acidos grasos que constituyen el 80 % de la fraccidn lipidica son

el acido laurico, el acido miristico, el &cido palmitico y el acido caprilico.

En octubre de 2013, miembros de la organizacion hondurefia Productos
del Marafion Litoral Pacifico (Promalipa), decidieron adquirir una maquinaria
para desarrollar un proyecto de extraccion y comercializacion de aceite de la

cascara de marafién como un anticorrosivo.



2. MARCO TEORICO

2.1. Lipidos

Los lipidos son sustancias grasas que forman el cuarto grupo principal de

moléculas presentes en todas las células. Llevan a cabo tres funciones

bilégicas:

o Las bicapas lipidicas son componentes esenciales de las membranas
bioldgicas.

o Sirven de depdsitos de energia.

o Estan involucrados en acontecimientos de sefializacién intracelular e
intercelular.

Por su estructura quimica se pueden clasificar en cinco clases.

2.1.1. Ceras

Son ésteres de alcoholes monohidratados y acidos grasos de alto peso
molecular. Se caracterizan por ser altamente hidrofébicas y son de origen
animal, vegetal y también sintético. Como ejemplos se puede encontrar la cera
de abeja, el esperma de la ballena, la cera que recubre las hojas de las plantas,

entre otros.



2.1.2. Esteroles

Son alcoholes que contienen el nucleo ciclopentanofenantreno. EI mas
importante en los animales es el colesterol, mientras que en las plantas y en los

microorganismos es el ergosterol.

2.1.3. Fosfolipidos (fosfatidos)

Son ésteres que contienen glicerol combinado con acidos grasos, acido
fosférico y ciertos compuestos nitrogenados. Aparecen casi exclusivamente en
las membranas celulares. Las mas importantes desde el punto de vista

farmacéutico son las lecitinas.

2.1.4. Glucolipidos (cereb6sidos)

Son sustancias aisladas del encéfalo y de diversas otras fuentes, que por
hiddlisis dan acidos grasos, galactosa y el compuesto nitrogenado esfingosina.
Ente los mas importantes se encuentran la galactosa, la manosa, la fructosa, la

glucosam el acido sialico, entre otros.
2.1.5. Aceites fijos y grasas
Son mezclas de ésteres de glicerilo de los denominados &cidos grasos

superiores, es decir, los acidos alifaticos de alto peso molecular, sobre todo los

acidos palmitico, estearico y oleico.



2.1.5.1. Acidos grasos

Los acidos grasos naturales son acidos carboxilicos con cadenas
hidrocarbonadas largas (de 4 a 26 atomos de carbono) no ramificadas. Se
encuentran en todos los organismos como constituyentes de las grasas y como
lipidos de membrana, en forma esterificada. La mayoria de los acidos grasos
poseen un numero par de atomos de carbono. Los acidos grasos de 16 y 18
carbonos son los predominantes en las plantas y animales. Los acidos grasos

con <14 o >20 atomos de carbono son pocos comunes.

Por su grado de saturacion se pueden clasificar en:
o Acidos grasos saturados

Son moléculas que estan totalmente reducidas con hidrégeno, es decir,
sin dobles enlaces entre carbonos. Tienden a formar cadenas extendidas y a

ser solidos a temperatura ambiente, excepto los de cadena corta.

o Acidos grasos insaturados

Son moléculas que contienen dobles enlaces entre carbonos y suelen

ser liquidos a temperatura ambiente.

o Acidos grasos monoinsaturados

Son acidos grasos insaturados con un solo doble enlace.



o Acidos grasos poliinsaturados

Son acidos grasos insaturados con dos o0 mas dobles enlaces.

A continuacion se presenta una tabla en donde se encuentran los &cidos

grasos mas comunes.

Tabla I. Acidos grasos mas comunes
Simbolo | Nombre comin | Nombre Sistematico | Estructura
Insaturados
12:0 Acido laurico Acido dodecanoico CH3(CH,)1,COOH
16:0 Acido palmitico Acido hexadecanoico CH3(CH,),,COOH
18:0 Acido estearico Acido octadecanoico CH3(CH,;)4,CO0H
Monoinsaturados
16:1n-7 | Acido Acido
. . . CH;3(CH,)sCH = CH(CH,);COOH
palmitoleico 9-hexadecenoico
18:1n-9 | Acido oleico Acido

. CH3(CH,),CH = CH(CH,),CO0H
9-octadecenoico s e

Poliinsaturados

LA, Acido linoleico Acido

18:3n6 9,12-octadecadienoico CH3(CH2)4(CH = CH2)o(CH,)6COOH

ALA, Acido a-linolénico | Acido

18:3n3 9.12,15- CH4CH4(CH = CH,)3(CH;)sCOOH
Qctadecadienoico

EPA, Acido Acido

20:5n3 eicosapentanoico | 9,8,11,14- CH3CH3(CH = CH;)5(CH;),COOH

ecosapentaenoico

Fuente: AOCS Cd 3-25. Official method saponification value, sampling and analysis of

commercial fats and oils. p. 234 y 235.




2.2. Aceites fijos

Los aceites fijos solidos a temperatura ambiente se suelen denominar
grasas. Esta diferencia de consistencia se debe a las proporciones relativas de
ésteres de glicerilo liquidos y sélidos existentes. Los aceites fijos contienen una
proporcién relativamente elevada de glicéridos liquidos (poliinsaturados), como
oleato de glicerilo, mientras que las grasas son bastante ricas en glicéridos

sélidos (sobre todo saturados), como el estearato de glicerilo.

2.2.1. Propiedades

o Son grasos al tacto y aceitosos.

o Menos densos que el agua e insolubles en la misma.

o Solubles en éter, cloroformo y algunos solventes no miscibles con agua.
o Al ser purificados son casi incoloros y tienen olor y sabor agradables.

o Se tornan menos viscosos ante el calor moderado mientras que con calor

fuerte se descomponen.

o Tienden a hidrolizarse para dar glicerol y los acidos grasos
representativos de la grasa o el aceite. Al utilizar alcalis como catalizador
para acelerar esta reaccion, la hidrélisis de grasas y aceites fijos se

denomina saponificacion.

2.2.2. Componentes

En muchos aceites fijos son comunes tres glicéridos: oleina, paltimina y

estearina.



2.2.2.1. Oleina

Es el trioleato de glicerilo [C3Hs(CigH330,)3], un liquido a temperatura
ambiente. Es el componente principal del aceite de almendras obtenido por
presion, la grasa de cerdo y gran parte de las grasas animales y los aceites de

origen vegetal.

2.2.2.2. Palmitina

La palmitina es el tripalmitato de glicerilo [C3H5(Ci16H3105)3]. Este
compuesto es sélido a temperatura ambiente, con un punto de fusion de 60 °C

y predomina en los aceites de palma y de coco.

2.2.2.3. Estearina

Es el triestearato de glicerilo [C3H5(C1gH3505)5]. Este compuesto funde a
71 °C, predomina en muchas de las grasas sélidas, y se puede separar por
presién bajo condiciones de temperatura controladas, mediante las que se

extrae la oleina y la palmitina.

2.2.3. Clasificacion

Los aceites fijos se clasifican en secantes y no secantes.

2.2.3.1. Secantes

Al exponerse al aire sufren oxidacion formandose una pelicula dura y

resistente, lo cual se debe a la presencia de acidos grasos insaturados

definidos como por ejemplo los acidos linoleico y linolénico. La mezcla de estos
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aceites con pigmentos insolubles, se usan como pinturas. A diferencia de los
barnices, son mezclas de aceites secantes con resinas. Un ejemplo es el aceite

de lino, utilizado en la industria de pinturas y barnices.

2.2.3.2. No secantes

Los aceites no secantes expuestos al aire siguen siendo pegajosos al
tacto por tiempo indefinido debido a que no sufren oxidacion con el aire. El

aceite de oliva y el aceite de almendras, son ejemplos de aceites no secantes.

2.2.4. Caracteristicas analiticas

Existen ciertos factores analiticos para identificar aceites fijos y juzgar su
calidad. Entre estos se pueden mencionar el indice de yodo, indice de
saponificacion, indice de acidez, indice de perodxidos, cantidad de materia
insaponificable, cantidad de gomas, prueba de frio. Estas caracteristicas
pueden ser identificadas mediante el método oficial de la Sociedad Americana
de Quimicos de Aceites por sus siglas en inglés American Oil Chemist’s Society
(AOCS).

2.2.4.1. indice de acidez o niumero acidico
Evalla la presencia de acidos grasos libres presentes. Se define como la

cantidad en miligramos de hidroxido de potasio necesarios para neutralizar los

acidos grasos libres en un gramo de aceite.
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2.2.4.2. indice de peroxidos

Determina el estado de oxidacion de un lipido, dando la idea de
estabilidad del grado de enranciamiento de los aceites. Se expresa en

miliequivalentes de perdxido por 1 kg de muestra.

2.2.4.3. indice de saponificacion

Se define como la cantidad de miligramos de hidroxido de potasio
requeridos para neutralizar los acidos libres y saponificar los ésteres de un

gramo de muestra.

2.2.4.4. indice de yodo

Indica el grado de saturacion de los acidos grasos, es decir, la proporcion
de dobles enlaces. Se define como la cantidad de gramos de monocloruro de
yodo, expresados como yodo, absorbido por 100 gramos de muestra, en
condiciones definidas. Cuanto mayor sea el contenido de acidos grasos no

saturados en la muestra, mayor es su indice de yodo.

2.2.4.5. Cantidad de materia insaponificable

Evalla la cantidad de materia que se encuentra en el aceite que no puede

ser saponificada, es decir que no puede usarse para obtener jabon.

2.2.4.6. Presencia de gomas

Determina la cantidad total de fosfatidos y sustancias pegajosas que no

interfieren de forma clara con la acidez del aceite. Se basa en un proceso de

12



desgomado a escala laboratorio en donde los fosfatidos son hidratados para

hacerlos insolubles en el aceite y separarlos por centrifugacion.

Los aceites deben ser desgomados para ser purificados y aumentar la

vida de almacenamiento del producto.

2.2.4.7. Prueba de frio

Determina la resistencia de la muestra a la cristalizacién y determina la
facilidad para separar la estearina de la oleina en un proceso de winterizacion.
Se define como la temperatura minima a la cual el aceite se encuentra en

estado liquido.

2.2.4.8. Prueba de presencia de jabdn

Determina la alcalinidad de la muestra como oleato de sodio. Se define
como la cantidad medida en ppm de oleato de sodio presente en el aceite o

grasa.

2.2.5. Extraccion de aceites

Las sustancias a partir de las cuales se producen los aceites son semillas
o frutos. La extraccion de los aceites se puede realizar de forma mecanica o
guimica. Por el método mecanico los frutos y frutas son sometidos a un proceso

de prensado al cual se le conoce como expresion.

El método quimico utiliza disolventes quimicos mediante un proceso de
transferencia de masa o simplemente un desplazamiento, como en el lavado

simple.
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2.3. Extraccion sdlido-liquido

También conocida como lixiviacion, es la eliminacion de una fraccion
soluble, en forma de solucién, a partir de una fase solida permeable e insoluble
a la cual esta asociada. La separacion implica, normalmente, la disolucion
selectiva, con difusién o sin ella, pero en el caso extremo de lavado simple
consiste solo en el desplazamiento de un liquido intersticial por otro, con el que
es miscible. El mecanismo de la lixiviacion puede incluir una solucion fisica

simple o la disolucion facilitada por una reaccion quimica.

El constituyente soluble puede ser sdlido o liquido y estar incorporado,
combinado quimicamente o adsorbido, o bien mantenido mecanicamente, en la

estructura porosa del material insoluble.

El sdlido insoluble puede ser masico y poroso; con mayor frecuencia es de
particulas y estas ultimas pueden ser poros abiertos, de celdas, con paredes

celulares selectivamente permeables o con superficies activadas.

La corriente de sodlidos lixiviados y el liquido que la acompafia se
denominan lodos. El contenido en sélidos de las corrientes es denominado, en
algunas ocasiones, como marc (en particular en los procesos de separacion de
aceites). La corriente de liquido contenido en la solucién lixiviada es el

clarificado.

2.3.1. Factores que influyen en la velocidad de extraccion

La seleccién del equipo para un proceso extractivo esta influenciada por
los factores responsables de la limitacion de la velocidad de extracciones, de

los cuales hay cuatro importantes a considerar.
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2.3.1.1. Tamafo de particula

El tamafio de las particulas afecta la velocidad de extraccion de diferentes
maneras. Entre mas pequefio es el tamafio de la particula, mejor sera el area
de contacto y menor es la distancia que debe recorrer el soluto por el interior del
solido, elevando asi la velocidad de transferencia de masa. Por el otro lado,
cuando el material es muy fino, la superficie puede no ser utilizada de una
forma totalmente eficaz si se dificulta la circulacién del liquido y es mas dificil la
separacion de sélidos. Estas caracteristicas determinan el tamafio 6ptimo de
particulas, en donde se recomienda que cada particula sea pequefa, de forma
gue requieran el mismo tiempo de extraccion; y en particular, debe evitarse el
material fino ya que este puede alojarse en los intersticios de las particulas

mayores impidiendo asi el flujo del disolvente.

2.3.1.2. El disolvente

Debe ser un buen disolvente selectivo, con una viscosidad suficientemente
baja para que pueda circular con facilidad. La concentracion del solvente es
importante para soluciones acuosas, debido a la saturacion y a la existencia de
reacciones quimicas. En la produccion de aceites vegetales, se emplean

disolventes organicos como hexano, acetona y éter.
2.3.1.3. La temperatura
En la mayor parte de los casos, la solubilidad del material que se esta
extrayendo aumentara con la temperatura ocasionando una mayor velocidad de

extraccion. Adicionalmente, el coeficiente de difusion aumenta al elevarse la

temperatura mejorandose también asi dicha velocidad. La temperatura maxima
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esta limitada por el punto de ebullicién del solvente, el punto de degradacion del
producto o del solvente, solubilidad de impurezas y por economia.

2.3.1.4. Agitacién
Da una mayor eficiencia en la extraccion debido a que disminuye la
pelicula de fluido que cubre la superficie del sélido en reposo y que actia como

una resistencia a la difusion. Adicionalmente evita la sedimentacion.

2.3.2. Equipo de lixiviacion

o Los equipos de lixiviacion se distinguen por:
o Ciclo de operacion:
o Intermitente (batch), continuo o intermitente de cargas mdltiples.
o Direccion de las diferentes corrientes.
o Concurrente, a contracorriente o flujo hibrido.
o Numero de etapas.
o Una Unica etapa, etapas multiples o etapa diferencial.
o Método de contacto.
o Percolacion por pulverizacion, percolacién por inmersion o dispersion de
solidos.
2.3.3. Tipos de lixiviacion

A continuacion se encuentran los tipos de lixiviacion y una sintesis sobre

en qué consisten cada uno de ellos.
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2.3.3.1. Percolacién

Consiste en hacer pasar el solvente a través de la materia prima, hasta su
extraccion exhaustiva completa. La percolacion simple, comprende la extraccion

exhaustiva de la materia prima con el solvente siempre renovado.

Comprende una etapa preliminar de humedecimiento de la materia prima,
fuera del cuerpo del percolador. Este procedimiento tiene el objetivo de
aumentar el contacto, facilitando el paso del solvente y no permitiendo la
formacioén de falsas vias, que perjudican la eficiencia del proceso.

2.3.3.2. Maceraciéon simple o estatica

El proceso de maceracién consiste en poner en contacto la materia prima
y el solvente, durante cierto tiempo. Se trata de un proceso que da como
resultado un equilibrio de concentracién entre la materia prima y el solvente.
Depende tanto de la naturaleza, tamafio de particula, humedad y cantidad de
materia prima, como de la selectividad y cantidad del solvente. EI rendimiento
del extracto disminuye cuando la relacién sdlido/solvente aumenta. Es
importante resaltar que es un proceso sumamente lento. Puede ejecutarse a

una temperatura ambiente o a temperaturas mas elevadas.

2.3.3.3. Maceracion dindmica

El proceso de maceracion dinamica consiste en poner en contacto la
materia prima y el solvente, durante cierto tiempo y deben mantenerse en
movimiento constante. Al igual que la maceracion estatica, puede ejecutarse a
una temperatura ambiente o a temperaturas mas elevadas. Con el fin de

recuperar el solvente evaporado es posible colocar un sistema de
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condensacion, para que el solvente evaporador recircule, procedimiento que

recibe el nombre de maceracion dinamica con reflujo.

2.3.3.4. Lixiviacion con unidad de extraccién tipo
Soxhlet

Este es un método de extraccion soélido-liquido que hace uso del extractor
Soxhlet el cual realiza un proceso de extraccion continuo. Este extractor consta
de cuatro partes o unidades principales, siendo estas: condensador, unidad de
extraccion, matraz y dedal; adicionalmente se necesitan mangueras y plancha

de calentamiento.

Para realizar una extraccion Soxhlet se coloca una cantidad de materia
prima seca en el dedal de celulosa, seguidamente se deposita en la unidad de
extraccion y se adapta al matraz que contiene el solvente que separard las
fracciones solubles, cuando este solvente llegue a su punto de ebullicion,

formara vapor que ascendera por la pared interna del extractor.

En la parte superior de la unidad de extraccion, se conecta el
condensador, con su respectiva entrada y salida de agua, cuyo flujo sera en
contracorriente. Esta parte del extractor Soxhlet permitira que el vapor que sube
por la pared de la unidad de extraccién cambie de fase, logrando con esto que
regrese a la muestra en forma de gota. El dedal debera llenarse con el solvente
gue ha sido condensado hasta que alcance la altura del sifén en el extractor,

luego sera devuelto al matraz para empezar nuevamente el ciclo de extraccion.

18



Figura 1. Equipo de extraccion Soxhlet
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Fuente: AOCS Cd 1-25. Official method iodine value of fats and oils Wijs Method, sampling and
analysis of commercial fats and oils. p. 71.

2.3.3.5. Aplicaciones

La lixiviacién tiene aplicaciones en varias industrias. Por ejemplo en la
industria de procesos bioldgicos y alimenticios, muchos productos se separan
de su estructura natural original por medio de una lixiviacion. En la produccién
de azlucar de remolacha, produccion de aceites vegetales, industria

farmacéutica por lixiviacion de raices, hojas y tallos de plantas, entre otras.

2.3.4. Preparacion del sélido

A continuacion se enumeran y detallan los pasos a seguir para la

preparacion del sélido.
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2.34.1. Lavado

Consiste en el lavado vigoroso de la materia prima con detergente y luego
enjuagado con el fin de remover los restos no deseables, como para la

remocion de tierra, suciedad o contaminante que pudo haberse adherido.

2.3.4.2. Secado

El secado tiene como funcién principal la remocion de agua de la céscara,
lo cual en el caso de la semilla de marafion, ayudara para la remocion de la
cascara. Es posible utilizar una marmita con vapor de contacto directo, durante

un tiempo aproximado de 2 horas.

2.3.4.3. Descascarado

El descascarado o pelado se realiza con alguna herramienta que ayude a
partir el fruto a la mitad y luego se procede a extraer la semilla. Es de vital
importancia utilizar guantes para remover la céscara, debido a que esta

contiene un aceite altamente corrosivo.

2.3.4.4. Deshidratado

Consiste en remover agua de la materia prima. Debido a que se extrae
agua del sélido, esto le da mayor tiempo de almacenamiento a la materia prima.
El secado se puede realizar mediante un secador o al aire libre. El deshidratado
de la materia prima fue realizado mediante un secador de bandejas a una

temperatura de 50 °C hasta obtener un porcentaje de humedad entre 5y 6 %.
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2.3.4.5. Molienda

Tiene como objetivo la reduccion del tamafio de la particula para que
exista un mejor contacto entre el disolvente y el sélido. Es importante considerar
las caracteristicas del tamafio de particula anteriormente mencionadas con el

fin de hacer el proceso de extraccion mas eficiente.
2.4, Anacardium occidentale L.

Conocido también como: marafion, anacardo, caju o merey, es un cultivo
originario del noreste de Brasil con excelentes propiedades medicinales y

nutricionales.

Figura 2. Anacardium occidentale L.

Fuente: VOET, Donald; et. al. Fundamentos de bioquimica. p. 120.

2.4.1. Etimologia

Anacardium: nombre genérico que deriva de la palabra procedente del
griego kardia = corazon, por la forma de su fruto.
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Occidentale: epiteto latino que significa "de occidente".

2.4.2. Taxonomia
. Nombre cientifico: Anacardium occidentale L.
. Reino:Plantae

o Division: Magnoliophyta

o Clase: Magnoliopsida

o Orden: Sapindales

o Familia: Anacardiaceae

. Género: Anacardium

o Especie: Anacardium occidentale L.

2.4.3. Historia

A mediados del siglo XVI, a la llegada de los europeos a América, ya era
cultivado muy primitivamente en el noreste de Brasil. Su cultivo se expandio
después por el norte de América del Sur, Antillas y América Central, y los
portugueses lo llevaron a Africa Occidental e India. Se cree que a Filipinas llegd

posiblemente de México.

En la India, Mozanbique y Angola es donde se ha desarrollado su cultivo e
industrializacion, ya que son los principales exportadores de nueces y aceites

de marafion.

2.4.4. Clases

Existen dos especies diferenciadas, el llamado anacardo rojo y el

anacardo comun. El anacardo rojo se caracteriza por su color y su forma mas
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alargada, asociada en algunas culturas con la fertilidad. Necesita de climas

hamedos (incluso nérdicos) para crecer.

2.4.5. Descripcion

A continuacion se encuentra la descripcidon sobre el porte y follaje del arbol

asi como sus hojas, flores y su pseudofruto.

2.4.5.1. Porte y follaje

Es un arbol bajo, generalmente de menos de 15 m de altura, de tronco

corto con ramificacion escasa y torcida.

2.4.5.2. Hojas y flores

Las hojas miden 24 cm de largo y 3-10 cm de ancho. Las flores son

verdes o amarillentas aromaticas de 10 a 20 cm de largo.

2.45.3. Pseudofruto

Es de color magenta o rojizo al madurar y su pulpa es de color amarillo
naranja, tiene un sabor extremadamente agrio, dulce y astringente, ademas es
muy jugoso. Su uso esta relacionado con la fabricacion de mermeladas,
conservas dulces, jaleas, gelatinas, merey pasado, merey seco, vino, vinagre,

jugos, entre otras.
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245.4. Nuez

Se encuentra localizada en la parte externa del pseudofruto y adyacente a
este. Esta formado por el pericarpo y mesocarpo. Es de color gris con forma de

rifidn, duro y seco de unos 3 a 5 cm, en donde se aloja la semilla.

Figura 3. Semilla de marafion (Anacardium occidentale L.)

Fuente: Laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.

2.4.6. Habitat en Guatemala

o Altitud: 0-1 000 msnm
o Precipitacion: 500-2 000 mm
o Temperatura media: 20-30 °C

o Drenaje: moderado a excesivo; mediano a muy profundo
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pH: 5-7
Pendiente: menor al 32 %

Areas sin cobertura forestal y areas o zonas de usos mltiples

Figura 4. Areas aptas para el cultivo de marafiéon en Guatemala

MAPA FINAL
Areas aptas cercanas a vias asfaltadas

para el desarrollo del cultivo de Marafion (Anacardium occidentale)

C 800000 1
- - Leyenda
i - ! [ vimite b epartamental
I:I Areas aptas segin los siguientes criterios:
altitud: 0- 1000 msnm; precipitacién: 600 -
2000 mm; temperatura media: 20- 30 °C;
drenaje moderado a excesivo; mediano a
muy profundo; pH: 5- 7; pendiente: menor

40000

al32%; areas sin cobertura forestal y dreas
ozonas de usos mitiples.

Ubicadas alrededor de 10 km de vias asfaltadas,
se excluyen centros poblados.

Departamento | Area(ha)
Baja Verapaz 1,950.65
Chimaltenango 59.01
Chiguimula 3.744.70,
IEI Progreso 111.38
Escuintla 39.500.91 |
Guatemala 4.173.73]
Izabal 10.083.65]
Jalapa 1.669.75
Jutiapa 50,878.34
Quetzaltenango 4,071.32
|Retalhuleu 466.56
San Marcos 11.210.39
Santa Rosa 42 808.65
|Suchitepéquez 10.700.28
Zacapa 4.4565.98|
Total (ha) 185,786.71|
Escala: 1: 3,000,000
50 0 50 100 Kilbmetros
_—_____——
Procesado en el Laboratorio de

Sistemas de Informacin Geografico -SIG-MAGA-

Origen de los datos: @- lf‘l-éﬁ

Fuente: SIG-MAGA.
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3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Variables

A continuacién se presentan las variables dependientes, independientes y
fijas que inciden en el proceso de la extraccion del aceite fijo de anacardo.

3.1.1. Variables independientes

Son consideradas como las causas. La variable independiente a
considerar en el proyecto es el solvente utilizado: hexano, alcohol isopropilico y

acetato de etilo.

3.1.2. Variables dependientes

Son consideradas como el factor que es observado y medido para
determinar la incidencia de la variable independiente. Se considerardn como
variables dependientes el porcentaje de rendimiento extractivo, densidad, indice
de refraccion, composicion quimica de la fraccion lipidica y los indices de

calidad a analizar.
3.1.3. Variables fijas
Son las variables que se mantendran constantes durante la

experimentacion. Se consideran como variables fijas el método de extraccion, la

relacion soélido- solvente, tamafio de la particula y tiempo de extraccion.
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La extraccion fue realizada mediante el método de maceracion dinamica
con reflujo a temperatura ambiente y una velocidad de agitacién aproximada
entre 200 y 250 revoluciones por minuto. El tamafio de la particula utilizado fue
dentro de 2,36 y 2,00 mm, y la relacion nuez-solvente fue de 1:3. Asimismo, se
determind el tiempo de extraccion. Se determiné un tiempo de extraccion
Optimo por solvente, el cual fue de 4, 5,5 y 6 horas para el alcohol isopropilico,

hexano y acetato de etilo respectivamente.

3.2. Delimitacion del Campo de estudio

La investigacion esta limitada por una extraccion a nivel laboratorio del
aceite de la nuez de anacardo por el método de maceracion dinamica con
reflujo utilizando tres diferentes solventes: hexano, alcohol isopropilico y acetato
de etilo; por cada solvente se realizaron 5 tratamientos. Asimismo, se realizé
una extraccion por el método Sohxlet para cada solvente como patron de

comparacion.

Se determinaran las propiedades fisicoquimicas del aceite extraido:
densidad, indice de refraccion, solubilidad en agua, etanol y cloroformo. Asi
mismo se determiné el perfil de &cidos grasos del aceite extraido por
cromatografia cromatografia gaseosa precedida por la derivatizacion del aceite.
La evaluacién de la calidad del aceite esta compuesta por la determinacién del
indice de yodo, indice de acidez, indice de peroxidos, indice de saponificacion,
cantidad de materia saponificable, presencia de gomas, prueba de frio y

presencia de jabon.
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3.3.

3.4.

Recursos humanos disponibles

Investigadora: Adriana Lissette Lopez Tejeda.

Asesor: Ingeniero Quimico Mario José Mérida Mereé.

Coordinador Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales
(LIEXVE), Seccion Quimica Industrial, Centro de Investigaciones de
Ingenieria, Facultad de Ingenieria, Universidad de San Carlos de
Guatemala.

Asesora: Ingeniera Quimica Telma Maricela Cano Morales.

Directora Centro de Investigaciones de Ingenieria, Facultad de

Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala.

Recursos materiales disponibles

La experimentacion se llevé a cabo en el Laboratorio de Investigacion de

Extractos Vegetales (LIEXVE) del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la

Universidad de San Carlos de Guatemala.

La determinacion de la fraccion lipidica se llevd a cabo en el Laboratorio

de Alimentos de la Facultad de Ingenieria de la Universidad del Valle de

Guatemala.

3.4.1. Materia prima

Semilla de la nuez de marafion (Anacardium occidentale L.)

3.4.2. Equipo

Equipo Soxhlet
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Balanza analitica, marca Boeco, Alemania

Balanza de humedad, marca Boeco, Alemania

Bomba de recirculacién de agua, marca WWR

Plancha de calentamiento marca Corning, modelo MA 150
Secador eléctrico de bandejas de flujo transversal marca Premlab
Rotaevaporador marca Buchi, modelo R-200

Refractometro, marca Fisher Scientific

3.4.3. Cristaleria

Beackers

Earlenmeyers

Probetas

Balén de fondo plano de 250 mL

Balon de 250 mL

Condensador

Equipo Soxhlet

Soportes y pinzas para asegurar el equipo Soxhlet
Pizetas

Viales para recoleccion de muestra

3.4.4. Reactivos

Hexano o Alcohol etilico
Acetato de etilo o Fenolftaleina
Alcohol isopropilico o Hidréxido de sodio
Etanol . Acido acético
Cloroformo o Cloroformo
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o Yoduro de potasio o Acido sulfarico

o Almidon o Reactivo de Wiijs

o Tiosulfato de sodio o Eter de petroleo

o Dicromato de potasio o Acido fosférico

o Hidroxido de potasio o Acetona

o Acido clorhidrico o Azul de bromofenol
3.5. Técnicas cuantitativas

Las técnicas a nivel laboratorio para la realizacion de la investigacion
estan conformadas por: porcentaje de humedad, tiempo 6ptimo de extraccion,
método de extraccion: maceracion dinamica con reflujo, determinacion de las
caracteristicas fisicoquimicas y determinacion de las caracteristicas analiticas

gue definen la calidad del aceite obtenido.

3.5.1. Porcentaje de humedad

Al obtener la materia prima se procede a determinar el porcentaje de
humedad de la semilla, el cual es obtenido mediante la balanza de humedad.
Se coloca un gramo de la muestra en el platillo y se distribuye
homogéneamente, se procede a colocar el platillo en la camara de secado la
cual se calienta hasta una temperatura de 105 °C. Al finalizar, la balanza

proporciona el porcentaje de humedad de la muestra.

La extraccion del aceite fijo de marafidn debe ser realizada con materia
prima a un 5-6 % de humedad, por lo que es necesario deshidratarla hasta
obtener el porcentaje de humedad deseado. Para el calculo de del porcentaje

de humedad se utilizo la siguiente ecuacion
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% humedad = (%) £ 100 % Ecuacion 1
f

Donde

% humedad= porcentaje de humedad

Wy peso inicial

peso final después de la deshidratacion

Wr

3.5.2. Tiempo 6ptimo de extraccion

El tiempo Optimo de extraccion se determiné a partir de una gréfica de la
absorbancia de una muestra del solvente y el extracto de aceite, en funcion del
tiempo de extraccion. Se coloca una extraccién por el método Soxhlet y se
procede a medir la absorbancia del solvente puro. Conforme avanza la
extraccion, se realizaron mediciones de la absorbancia aproximadamente cada
hora durante 6 o 7,5 horas. Finalmente se realiz6 la grafica de absorbancia en
funcion del tiempo de extraccion y el tiempo 6ptimo corresponde al tiempo en

donde la absorbancia se mantiene constante.

3.5.3. Extraccion por maceracion dinamica con reflujo

o Colocar la semilla de marafién (Anacardium occidental L.) ya molida en

un balén de fondo plano y agregar 150 mL de solvente y un agitador

magneético.
o Armar el equipo de maceracién dinamica con reflujo y encender plancha
de agitacion.
o Al cumplir el tiempo 6ptimo de extraccion, apagar la plancha de agitacién.
o Filtrar al vacio la solucion.
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Recuperar el aceite fijo en el equipo de rotaevaporacion.
Filtrar con papel filtro lo recuperado en la rotaevaporacion con el fin de
eliminar cualquier impureza y recuperar aceite en un vial.
Pesar la el aceite fijo y determinar su porcentaje de rendimiento con
respecto a la masa de materia prima inicial de la cual se extrajo el aceite

fijo.

3.5.4. Extraccion por método Soxhlet

Colocar la semilla de marafion (Anacardium occidental L.) ya molida en el
dedal e insertarlo en el centro de la camara.

Colocar 150 mL del solvente en el balén de destilacion de fondo plano de
250 mL y agregar perlas de ebullicion.

Encender la plancha de calentamiento.

Dejar el ciclo de extraccién durante el tiempo Optimo de extraccidon
determinado, el cual sera medido a partir del primer sifoneo.

Al cumplir el tiempo de extraccion, se apaga la plancha y es necesario
esperar a que se enfrie la solucion que contiene el solvente y la fraccion
lipidica.

Recuperar la fraccién lipidica por medio de una rotaevaporacion.

Pesar el aceite fijo obtenido y determinar el porcentaje de rendimiento

respecto a la masa de materia prima inicial.

3.5.5. Porcentaje de rendimiento

Instrumentos

o Balanza analitica

o Vial
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. Procedimiento

o Pesar la muestra de materia prima para cada extraccion.
o Tarar el vial.
o Pesar el vial con el aceite extraido obtenido.

o Célculo

Para el calculo del rendimiento de la extraccion se utilizé la siguiente

ecuacion
% Rendimiento = % * 100 % Ecuacion 2
0
Donde
% = rendimiento (peso/peso)

mg. = masa del aceite extraido y el balon [g]

m, = masa del balon [g]
my, = masa inicial de la materia prima en la extraccion [g]
3.5.6. Caracterizacion fisicoquimica

A continuacién se encuentra la caracterizacién fisicoquimica que contiene

los diferentes instrumentos y procedimientos a seguir.

3.5.6.1. Densidad

° Instrumentos

o Picndmetro
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o Balanza analitica

Procedimiento

o Tarar el picnémetro

o Agregar el aceite extraido y tapar con el tapon
o Pesar el picnédmetro con el aceite

Calculo

Para el célculo de la densidad del aceite extraido se utilizo la siguiente

ecuacion
p= @ Ecuacién 3
Donde
p = densidad [g/ml]
m, = masa del picndmetro con el aceite [g]
m; = masa del picndmetro [g]
V =  volumen (segun la capacidad del picnémetro) [ml]
3.5.6.2. indice de refraccion
Instrumentos
o Refractometro Fischer
o Balanza analitica
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. Procedimiento

o Cubrir el lente del refractdmetro con el aceite extraido
o Cerrar el refractébmetro y encender la luz
o Anotar la lectura del indice de refraccion
o Limpiar el lente del refractdbmetro con etanol
3.5.6.3. Solubilidad

La prueba de solubilidad se realiz6 con 3 solventes: agua, etanol y

cloroformo.
o Procedimiento
o) Colocar 3 beackers con una pequeia cantidad de agua, etanol y
cloroformo respectivamente.
o Agregar una pequefia muestra del aceite extraido.
o Observar si es soluble o insoluble.

3.5.6.4. Cromatografia de gases acoplado a

espectrometria de masas (CG-MS)

La GC-MS consiste en inyectar dentro del espectrometro una cantidad
igual a 0,1 pL de aceite fijo. En este método se produce la identificacién de los
compuestos presentes en el aceite fijo por medio de iones que comparan su
peso molecular con el del patron utilizado, y luego se grafica en un
cromatograma. Cada pico del cromatograma representa un tiempo de retencion

en el que se le asigna un area porcentual con un nivel de confianza que indica
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la probabilidad de presencia de un determinado componente en la muestra,
para luego identificarlo y nombrarlo segun la libreria contenida en el programa.

. Derivatizacion

Es el proceso realizado antes de proceder a la cromatografia gaseosa, y
consiste en modificar quimicamente un compuesto para producir un derivado
con nuevas propiedades que faciliten o permitan su analisis. Mejora la

volatilidad, estabilidad térmica y la deteccién del analito.

3.5.7. indices de calidad

A continuacién se detalla los diferentes indices de calidad basados en los

diferentes reactivos y soluciones a utilizar.

3.5.7.1. indice de acidez basado en el método
oficial AOCS Ca 5a - 40

o Reactivos y soluciones

o Alcohol etilico al 95 %, neutralizado con una base y con un
definido punto final con fenolftaleina.

o Solucién indicadora de fenolftaleina al 1 % en alcohol al 95 %.

o Solucion de hidroxido de sodio 0,25 N, recientemente

estandarizada.
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. Procedimiento

Pesar aproximadamente entre 5y 10 g de muestra cuando esta
esté bien mezclada y liquida; es importante nunca calentar la
muestra mas de 10 °C arriba de su punto de fusion.

Adicionar 75 mL del alcohol caliente y neutralizado y 2 mL del
indicador.

Titular la solucién estandar de hidroxido de sodio, agitando
vigorosamente hasta que aparezca el primer color rosado
permanente, de la misma intensidad que la del alcohol
neutralizado antes de la adicion de la muestra. El color debe
persistir por 30 segundos.

. Calculo

Para el calculo del indice de acidez se utilizé la siguiente ecuacion, la cual

expresa el contenido de acidos grasos en porcentaje de &cido oleico, como

cominmente se representa en la mayoria de aceites y grasas.

Donde
mL base

N

pm

mL basexNx*28,2
pm

%AGL = Ecuacion 4

mL de NaOH gastados en la titulacién [mL]
normalidad del NaOH [eg/mL]

peso de la muestra [g]
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3.5.7.2. indice de peroxidos basado en el método
oficial AOCS Cd 8-53

Reactivos

S Acido acético

o Cloroformo

o loduro de potasio

o) Almidon

o) Tiosulfato de sodio

o Dicromato de potasio

Soluciones

o Solucién de &cido acético — cloroformo (3:2 v/v).

o Solucion saturada de ioduro de potasio, preparada recientemente,

disolviendo un exceso de Kl en agua destilada, recientemente
hervida.

o Asegurarse que la solucion de Kl permanezca saturada durante su
uso, indicado por la presencia de cristales no disueltos.

o Almacenar en la oscuridad cuando no se utilice, probar la solucion
agregando 2 gotas de solucién de almidon y 0,5 mL de solucion de
Kl en 30 mL de la solucion acido acético —cloroformo. Si se torna
de color azul que requiere mas de una gota de solucién 0,1 N de
tiosulfato de sodio para desaparecer, se descarta la solucién de
yoduro de potasio y se prepara una nueva.

o Solucion de tiosulfato de sodio 0,1 N, estandarizada recientemente
con una solucion de dicromato de potasio.

o Solucién de tiosulfato de sodio 0,01N, exactamente estandarizada.
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o Solucion indicadora al 1 % de almiddn soluble en agua destilada.

. Procedimiento

o Pesar 5,00 g de muestra en un Erlenmeyer de 250 mL y agregar
30 mL de solucion de acido acético — cloroformo. Agitar para
disolver la muestra.

o Agregar 0,5 mL de solucién saturada de ioduro de potasio KI.

o Dejar que la solucion repose durante 1 minuto, agitando
ocasionalmente y luego agregar 30 mL de agua destilada.

o Titular con tiosulfato de sodio 0,1 N, agitando constantemente
hasta que el color amarillo casi desaparezca.

o) Agregar 0,5 mL de la solucién de almidon, y continuar la titulacion
con agitacion. Cerca del punto final agregar el tiosulfato en gotas
hasta que desaparezca el color azul.

o Hacer una determinacién con un blanco. La titulacion no debe

exceder 0,1 mL de la solucién de tiosulfato de sodio 0,1 N.

. Célculo

Para la determinacibn del indice de perdéxido, expresado como
miliequivalentes de oxigeno peroxido por kilogramo de muestra, se utiliza la

siguiente ecuacion

1 000%(Vq —V2)*N
m

indice de peroxido = Ecuacién 5

Donde
V1 = volumen solucién de tiosulfato empleado en la titulacion de la muestra [mL]

V7, = volumen solucion de tiosulfato empleado en la prueba en blanco [mL]
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N = normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio

m = masa de la muestra [g]

3.5.7.3. indice de saponificacion basado en el
método oficial AOCS Cd 3-25

o Reactivos
o) Hidroxido de potasio
o Alcohol etilico 95 % (v/v)
o Agua
o) Fenolftaleina al 1 % en alcohol etilico de 95 % (v/v)
S Acido clorhidrico
o Soluciones
o Solucion alcohdlica de hidréxido de potasio: pesar 10 gramos de

hidréxido de potasio en un balén de 2 litros. Agregar de 1 a 1,5
litros de alcohol etilico, hervir en un bafio con agua y poner a
reflujo en un condensador de 30 a 60 minutos. Destilar y colectar
el alcohol. Disolver 40 gramos de hidroxido de potasio en un litro
del alcohol destilado a una temperatura menor de 15.5 °C.

o Acido clorhidrico 0,5 N, debidamente valorada.

o Indicador fenolftaleina.
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. Procedimiento

o Pesar de 4 a 5 gramos de aceite y agregar 50 mL de la solucién
alcohdlica de hidroxido de potasio alcohdlica, dejando que esta
escurra durante unos 30 s.

o Preparar un blanco de forma simultanea a las muestras.

o Colocar los balones de blanco y muestras en un condensador
durante una hora.

o Después de obtener la muestra deseada, lavar el condensador
con una cantidad minima de agua destilada.

o Titular la solucién con &cido clorhidrico 0,5 M utilizando como

indicador fenolftaleina.

. Calculo

Para el célculo del indice de saponificacion, el cual se expresa en
miligramos de hidroxido de potasio por gramo de muestra, se utiliza la

siguiente ecuacion:

mg KOH _ 56,1(V;—V,)*N
g - m

Ecuacion 6

Donde

v, = volumen solucion de acido clorhidrico empleado en la prueba en blanco
[mL]

V, = volumen solucion de acido clorhidrico empleado en la titulacion de la
muestra [mL]

N = normalidad de la solucion de &cido clorhidrico

m = masa de la muestra [g]
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3.5.7.4. indice de yodo basado en el método oficial
AOCS Cd 1-25, método de Wijs

Reactivos y soluciones

o Solucién de yoduro de potasio (KlI, 15 %): disolver 15 g de Kl en
100 mL de agua.

o Solucién de Wijs.

o) Almidon soluble; mezclar 1 g de almidon con un poco de agua fria

Mientras se mezclan, agregar 200 mL de agua hirviendo.

o Dicromato de potasio 0,1 N.

o Tiosulfato de sodio 0,1 N.

S Acido acético glacial.

o) Acido clorhidrico concentrado.

o Acido sulfarico concentrado.

o Ciclohexano.

o Solvente ciclohexano-acido acético: mezclar ciclohexano y &cido

acético en proporcion 1:1.

Procedimiento

o Pesar la muestra segun la siguiente tabla

Tabla . Cantidad de muestra para determinacion del indice de yodo
indice de yodo Masa de la muestra [g] Exactitud de la pesada [g]

3 10,576 — 8,4613 +0,005

5 6,346 — 5,0770 +0,0005

10 3,1730 — 2,5384 +0,0002

20 1,5865 — 0,8461 10,0002

40 0,7935 - 0,6346 10,0002
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Continuacion de la tabla Il.

60 0,5288 — 0,4231 +0,0002
80 0,3966 — 0,3173 +0,0001
100 0,3173 - 0,2538 +0,0001
120 0,2644 - 0,2115 +0,0001
140 0,2266 — 0,1813 +0,0001
160 0,1983 - 0,1587 +0,0001
180 0,1762 - 0,1410 +0,0001
200 0,1586 — 0,1269 +0,0001

Fuente: AOCS Cd 1-25. Official method iodine value of fats and oils Wijs Method, sampling and

analysis of commercial fats and oils. p. 23.

Preparar dos pruebas en blanco para correrlos simultdneamente
con la muestra.

Agregar 15 mL del solvente ciclohexano-acido acético a cada
muestra y agitar levemente para asegurarse que la disolucion sea
completa.

Agregar 25 mL de solucion de Wijs a cada muestra y agitar para
mezclar.

Dejar reposar en la oscuridad de una a dos horas de acuerdo al
indice de yodo esperado de la muestra, para valores menores a
150 se deben dejar reposar una hora, mientras que valores
mayores se deben reposar dos horas.

Transcurrido el tiempo de reaccion, agregar 20 mL de la soluciéon
de yoduro de potasio y mezclar.

Agregar 150 mL de agua Yy titular gradualmente con solucion
estandar de tiosulfato de sodio a 0,1 N hasta que desaparezca el
color amarillento de la solucion.

Agregar de 1 a 2 mL del indicador de almidén y continuar titulando

hasta que se torne de azul a transparente. Si no se realiza la
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titulacion a un méximo de 30 minutos luego del tiempo de

reaccion, la muestra debe descartarse.

. Calculo

Para el calculo del indice de yodo se utiliza la siguiente ecuacion y

promediando los resultados obtenidos en las determinaciones en duplicado:

12,69x(V—V,)*N
m

indice de yodo = Ecuacién 7

Donde

;= volumen solucién de tiosulfato de sodio empleado en la titulacién de la
prueba en blanco [mL]

V,= volumen solucién de tiosulfato de sodio empleado en la titulacion de la
muestra [mL]

N = normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio

m = masa de la muestra [g]

3.5.7.5. Materia insaponificable basado en el
método oficial AOCS Ca 6a -40

. Reactivos
S Eter de petréleo
o Fenolftaleina
o Alcohol al 95 %
o Solucién acuosa de KOH al 50 %

o Solucién de hidréxido de sodio 0,02 N.
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Procedimiento

o Pesar 5 g de muestra dentro de un Erlenmeyer o un matraz,
agregar 30 mL de alcohol al 95 % y 5 mL de KOH al 50 %.

o Poner a reflujo durante 1 hora, hasta completar la saponificacion.

o Transferir a una ampolla de decantacion y lavar el matraz con 40

mL de alcohol al 95 %, complete la transferencia con 80 mL de
agua destilada, continuar los lavados con pequefias cantidades de
éter y agregar al cilindro.

o) Dejar enfriar hasta 20 o 25 °C y luego agregar 50 mL de éter.

o Agitar vigorosamente por 1 minuto la ampolla de decantacion con
Su respectivo tapon, para que se separen las dos fases.

o) Drenar las fracciones de éter.

o Repetir la extraccion usando éter en porciones de 50 mL hasta
completar 6 o 7 extracciones, luego agitar vigorosamente, con
cada extraccion.

o Realizar tres lavados con alcohol al 10 % en agua destilada, agitar
vigorosamente y drenar el alcohol. Después de cada lavado no
remover el éter, sino transferirlo a un beacker tarado y evaporar el
contenido en bafio maria y completar el secado en el horno de 75
a 80 °C.

o Pesar la muestra y luego agregar 50 mL de alcohol al 95 %
caliente a 50 °C, neutralizando y titulando con NaOH 0,02 N,

usando fenolftaleina de indicador.

o Hacer un blanco por prueba de materia insaponificable (sin grasa
presente).
Célculo
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Para el célculo de la materia insaponificable se utilizé la siguiente
ecuacion

A—(B+C)

% materia insaponificable = * 100 % Ecuacion 8

Donde

A = masa del residuo [g]

B = masa grasa acida (usando 1 mL de 0,02 N de NaOH es equivalente a
0,0056 g = de acido oleico) [g]

C = masa del blanco [g]

3.5.7.6. Presencia de gomas basado en el método
oficial AOCS
o Reactivos y soluciones
o Pesar 100 g de muestra y colocarlos en un beacker de 400 mL.
o Agregar a la muestra 1 gota de acido fosférico y 10 mL de agua

destilada hervida.
o Calentar la mezcla a 70 °C con agitacién durante 10 minutos.
o Tarar y llenar un tubo de ensayo con la muestra (o los que sean

necesarios), para colocarlo en la centrifuga durante 10 a 15

minutos.
o Trasvasar el aceite separado en la centrifuga.
o Realizar dos lavados consecutivos con hexano a las gomas

depositadas en el tubo de ensayo y agregarlas a un beacker de
250 mL.
o Recuperar todas las gomas del tubo de ensayo con espatula y

destilar el hexano, calentando la muestra a 70 °C en el horno.
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o Pesar el beacker de 250 mL conteniendo las gomas secas.

. Calculo

Para el calculo del porcentaje de gomas presentes en la muestra se utilizd

la siguiente ecuacion

% gomas = MG — MB Ecuacion 9

Donde
MG= masa del beacker mas las gomas [g]
MB= masa beacker [g]

C = masa del blanco

3.5.7.7. Prueba del frio basado en el método oficial
AOCS Cc 11-53

. Reactivos
¢ Ninguno
. Procedimiento

o Filtrar de 200 a 300 mL de muestra por medio de papel filtro y

luego calentar la porcién filtrada.

o Agitar continuamente la muestra mientras se calienta hasta
130 °C;
o Llenar una botella con la muestra completamente y coléquele un

tapdn limpio y seco.
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o Ajustar la temperatura de la muestra y la botella a temperatura
ambiente con parafina.

o Introducir la botella con la muestra en un bafio con hielo y
refrigerar. Es indispensable que el bafio se mantenga a 0 °C.

o Revisar periodicamente que el aceite se mantenga claro y
brillante. Observar que no tenga cristales grasos o esté nublado.
No confundir las pequefias burbujas de aire con cristales. La
prueba termina cuando se da el nublamiento, se anota el tiempo

gue tardé el aceite para llegar a ese estado.

3.5.7.8. Prueba de presencia de jabén en aceites
basado en el método oficial AOCS Cc 17-79

Reactivos y soluciones

o Acetona al 98 %
o Acido clorhidrico 0,01 N estandarizada exactamente
o Azul de bromofenol solucion indicadora 0,4 % en agua

Procedimiento

o Colocar 100 mL de la solucién acetona —agua en un earlenmayer
de 500 mL y afiadir 0,5 mL de solucion indicadora de azul de
bromofenol.

o Neutralizar la mezcla acetona — agua para titulacion a el punto fina
(presencia del color amarillo con 0,01 N de HCI).

o Anadir aproximadamente 100 g. de muestra filtrada y bien
mezclada a la solucion neutralizada.

o Titular hasta el punto final (color amarillo con 0,01 N de HCI).
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. Célculo

Para el calculo de la presencia de jabon, el cual se expresa como oleato

de sodio, se utilizo la siguiente ecuacion

Cantidad de jabén = —~=""2x 100 % Ecuacion 9

Donde
IV volumen de HCI utilizado para la titulacion [g]
N normalidad del HCI

m masa de la muestra [g]
3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion
A continuacién, se recolectaron y ordenaron los datos obtenidos en la

medicion de porcentaje de humedad, tiempo éptimo de extraccion, extraccion

de aceite fijo de semilla de marafién y la caracterizacion fisicoquimica.
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Tabla 111. Porcentaje de humedad materia prima sin deshidratar

Muestra Porcentaje de humedad
1 ‘ 13,89
2 ‘ 11,18
3 ‘ 9,08
Promedio ‘ 11,38

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla IV. Pesos de materia prima durante deshidratacion

Muestra Solo semilla(g) | Peso 1(g) | Peso 2 (g) | Peso 3(g) | Peso 4 (9)
1 10,86 10,39 10,31 10,25 10,20
2 11,97 11,55 11,46 11,39 11,33
3 13,12 12,66 12,56 12,49 12,42
4 14,07 13,53 13,42 13,33 13,25
5 12,74 12,33 12,23 12,15 12,08
6 11,71 11,33 11,23 11,16 11,10

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla V. Determinacion del tiempo 6ptimo de extraccion del aceite de
la nuez de marafiobn utilizando como solvente extractivo

acetato de etilo

Tiempo de extraccion Absorbancia
45 min 1,14
2h 15 min 0,963
3 h 25 min 0,327
4 h 15 min 0,299
4 h 50 min 0,431
5h 25 min 0,319
5 h 55 min 0,247
6 h 10 min 0,213
6 h 25 min 0,206
7h 0,23
7 h 30 min 0,245

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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Figura 5. Grafica de absorbancia en funcién del tiempo de extraccion
para la determinacion del tiempo Optimo de extraccion

utilizando como solvente extractivo acetato de etilo
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Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla V).

Tabla VI. Determinacion del tiempo 6ptimo de extraccion del aceite de

la nuez de marafidén utilizando como solvente extractivo

alcohol isopropilico

Tiempo de extraccién | Absorbancia
1lh 1,198
2h 0,373
3h 0,175
3 h 30 min 0,176
4h 0,069
4 h 30 min 0,106
5h 0,097
5 h 30 min 0,102

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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Figura 6. Grafica de absorbancia en funcién del tiempo de extraccion
para la determinacion del tiempo Optimo de extraccidn

utilizando como solvente extractivo alcohol isopropilico
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Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacién
(tabla VI).

Tabla VIl.  Determinacion tiempo o6ptimo de extraccion utilizando como

solvente extractivo hexano

Tiempo de extraccién Absorbancia
1lh 0,612
2h 0,093
3h 0,077
3 h 30 min 0,06
4h 0,023
4 h 30 min -0,034
5h -0,041
5 h 30 min -0,056
6 h -0,061
6 h 30 min -0,05
7h -0,042
7 h 30 min -0,036

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

53



Figura 7. Grafica de absorbancia en funcién del tiempo de extraccion
para la determinacion del tiempo Optimo de extraccion

utilizando hexano como solvente extractivo
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Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion de la informacion (tabla VII).
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Tabla VIII. Datos experimentales para rendimiento extractivo de aceite

fijo por el método de maceracion dinamica con reflujo

NUm Solvente Nuez Tara Vial +

[0] vial [g] | aceite [g]
1 Alcohol isopropilico 50,04 | 22,34 28,64
2 Hexano 50,24 26,73 40,86
3 Acetato de etilo 51,55 22,34 35,08
4 Alcohol isopropilico 50,15 | 26,73 34,96
5 Hexano 50,2 22,67 34,64
6 Acetato de etilo 50,11 22,66 31,50
7 Hexano 50,16 22,63 36,05
8 Hexano 50,02 22,58 35,52
9 Acetato de etilo 50,03 22,34 31,06
10 Acetato de etilo 50,05 22,63 33,46
11 | Alcohol isopropilico 50,06 | 2247 29,40
12 | Alcohol isopropilico 50,09 22,50 27,99
13 Acetato de etilo 50,22 22,70 30,64
14 Hexano 50,03 22,22 36,14
15 | Alcohol isopropilico 50,14 | 22,37 27,65

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla IX. Datos experimentales para la determinacion de la densidad

Masa de aceite
Masa fijoy Volumen

Solvente | Corrida | picnédmetro picnémetro picnémetro
[9] [9] [mL]
2 3,4042 4,3513 1,38
Hexano 5 3,4042 4,3340 1,38
7 3,4042 4,3325 1,38
8 3,4042 4,3526 1,38
14 3,4042 4,3509 1,38
3 3,4042 4,3502 1,38
Acetato de 6 3,4042 4,3487 1,38
otilo 9 3,4042 4,3474 1,38
10 3,4042 4,3482 1,38
13 3,4042 4,3478 1,38

55



Continuacion de la tabla IX.

1 3,4042 4,3521 1,38
4 3,4042 4,3490 1,38
2-propanol 11 3,4042 4,3479 1,38
12 3,4042 4,3530 1,38
15 3,4042 4,3607 1,38

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla X. Prueba de solubilidad

Aceite obtenido Agua Etanol Cloroformo
por:

Hexano Insoluble Insoluble Soluble

Alcohol Insoluble Insoluble Soluble

isopropilico

Acetato de etilo Insoluble Insoluble Soluble

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XI. indice de refraccion
Nam. Solvente indice de
Muestra refraccion
1 Alcohol isopropilico 1,4690
2 Hexano 1,4612
3 Acetato de etilo 1,4675
4 Alcohol isopropilico 1,4690
5 Hexano 1,4630
6 Acetato de etilo 1,4680
7 Hexano 1,4680
8 Hexano 1,4685
9 Acetato de etilo 1,4670
10 Acetato de etilo 1,4665
11 Alcohol isopropilico 1,4690
12 Alcohol isopropilico 1,4680
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Continuacion de la tabla XI.

13 Acetato de etilo 1,4670
14 Hexano 1,4660
15 Alcohol isopropilico 1,4672

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XII. Datos experimentales para la determinacion del indice de
acidez
Corrida | Masa aceite [g] | mL NaOH | indice de acidez
1 5,02 3,85 5,039
2 5 1,9 2,497
3 5 2,2 2,891

Fuente: elaboracién propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XIII. Datos experimentales para la determinacion del indice de
saponificacion
Corrida | V HCI V HCI N HCI M indice de

blanco muestra [eq./L] muestra | saponificacién
[mL] [mL] [9]

1 50 22 0,5 4,3 182,7

2 52 24 0,5 4,2 187,0

3 50 21 0,5 4,58 177,6

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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Tabla XIV. Datos experimentales para la determinacién de la cantidad
de gomas
Corrida Masa aceite tara cajay Gomasy Gomas
[9] papel [g] Petri
1 5,26 92,65 92,79 0,14
2 5,03 90,56 90,62 0,06
3 521 94,99 95,23 0,24

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XV. Datos experimentales para la determinacion del indice de
peroxidos
Corrida Muestra [g] Normalidad Titulacion Peréxidos
[eq/L] [mL] [meq 0,/kg]
1 5 0,01 0,6 1,200
2 5,01 0,01 0,65 1,277
3 5 0,01 0,63 1,240

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XVI. Datos experimentales para la determinacion de la presencia
de jabones
Corrida Muestra [g] Neutralizar Titulacion Jabones
[mL] [mL] [ppm]
1 5,05 5 0,050 337
2 5,08 2.85 0,055 369
3 5,01 2.8 0,055 374

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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Tabla XVII. Determinacion prueba en frio

Corrida Temperatura
°C
1 20
2 21
3 19

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XVIII. Datos experimentales para la determinacion de indice de
yodo
Corrida Muestra Normalidad Titulacién Titulacion | indice de yodo
[g] titulante blanco [mL] muestra [cg I/ g]
[mL]

1 0,35 0,1 49 26,9 80,13

2 0,34 0,1 49 26,2 85,10

3 0,36 0,1 49 25,2 83,90

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.

Tabla XIX. Composicion quimica aceite fijo de semilla de marafion

obtenido por el método de maceracion dindmica con

acetato de etilo

i Tiempo de
retencion % Area Componente quimico Nimero CAS
(min)
1 34,105 62,67 Acido (2)-9-octadecendico 000112-62-9
2 34,960 20,03 Acido (92, 127)-9, 12- octadecadienoico 000112-63-0
3 30,593 10,85 Acido hexadecanoico 000112-39-0
4 33,277 5,96 Acido octadecanoico 000112-61-8
5 33,618 0,26 Acido octadecanoico 000112-61-8
6 31,212 0,22 Acido 11-hexadecenoico 055000-42-5

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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Tabla XX. Composicion quimica aceite fijo de semilla de marafion
obtenido por el método de maceracion dinamica con hexano
Tiempo de
NUm. | retencion | Porcentaje | Componente quimico Numero
(min) area CAS
1 34,105 62,93 Acido (Z)-9-octadecenoico 000112-62-9
2 34,960 18,87 Acido (92, 122)-9, 12-|000112-63-0
octadecadienoico
3 30,593 10,95 Acido hexadecanoico 000112-39-0
4 33,277 7,04 Acido octadecanoico 000112-61-8
5 31,212 0,22 Acido octadecanoico 000112-61-8

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacién.

Tabla XXI. Composicion quimica aceite fijo de semilla de marafidn
obtenido por el método de maceracién dinamica con alcohol
isopropilico

Tiempo de
NUm. | retencion | Porcentaje | Componente quimico Numero
(min) area CAS
1 34,105 62,31 Acido (2)-9-octadecenoico 000112-62-9
2 34,960 20,09 Acido  (9zZ, 122)-9, 12-|000112-63-0
octadecadienoico
3 30,593 9,67 Acido hexadecanoico 000112-39-0
4 33,277 7,92 Acido octadecanoico 000112-61-8

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

A continuacion se define la tabulacion, ordenamiento y procesamiento de

la informacién adquirida.

Tabla XXIl. Porcentaje de humedad materia prima deshidratada

Muestra Peso inicial Peso final | Porcentaje
[g] [g] humedad

1 10,856 10,197 6,46

2 11,969 11,330 5,64

3 13,122 12,415 5,69

4 14,068 13,254 6,14

5 12,742 12,077 5,51

6 11,710 11,100 5,50

Fuente: elaboracion propia, basada en técnicas cuantitativas de la investigacion (tabla V)

Tabla XXIIl. Tiempo 6éptimo de extraccion

Solvente Tiempo Optimo de extraccidn
Acetato de etilo 6 horas
Alcohol isopropilico 4 horas

Hexano

5 horas 30 min

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion, (figuras

56y7).
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Tabla XXIV.  Determinacion rendimiento extractivo de aceite fijo por el

método de maceracion dinamica con reflujo

NUm Solvente Rendimiento
porcentaje
1 Alcohol isopropilico 12,59
2 Hexano 28,13
3 Acetato de etilo 24,71
4 Alcohol isopropilico 16,41
5 Hexano 23,84
6 Acetato de etilo 17,64
7 Hexano 26,75
8 Hexano 25,87
9 Acetato de etilo 17,43
10 Acetato de etilo 21,64
11 Alcohol isopropilico 13,86
12 Alcohol isopropilico 10,96
13 Acetato de etilo 15,81
14 Hexano 27,83
15 Alcohol isopropilico 10,53

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de informacion
(tabla VIII).
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Tabla XXV. Determinacién de la densidad

Solvente Corrida Densidad Promedio Desviaciéon estandar

2 0,686
5 0,674

Hexano 7 0,673 0,681 0,007
8 0,687
14 0,686
3 0,686
6 0,684

Acet?fo de 9 0,683 0,684 0,001
etio 10 0,684
13 0,684
1 0,687
4 0,685

2-propanol 11 0,684 0,687 0,004
12 0,688
15 0,693

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccién y ordenamiento de la informacién (tabla
IX).

Tabla XXVI. Determinacién del indice de refraccion

Solvente | Corrida Densidad Promedio Desviacién
estandar

2 1,461

5 1,468
Hexano 7 1,463 1,465 0,003

8 1,469

14 1,466

3 1,468

Acetato 6 1,468
de etilo 9 1,467 1,467 0,001

10 1,467

13 1,467

1 1,469

5. 4 1,469
propanol 11 1,469 1,468 0,001

12 1,468

15 1,467

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla XI).
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Tabla XXVII.

Determinacién indice de acidez

Corrida | indice de Acidez Promedio Desviacion
[mg KOH/g] [mg KOH/g] estandar
[mg KOH/g]
1 5,039
2 2,497 2,694 0,279
3 2,891

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla XIII).

Tabla XXVIIl. Determinacion del indice de saponificacion

Corrida indice de Promedio Desviacion
saponificacion | [mg KOH/g] estandar
[mg KOH/g]
1 182,7
2 187,0 182,42 4,70
3 177,6

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacién (tabla
XI).

Tabla XXIX. Determinacion presencia de gomas

Corrida Gomas Promedio Desviacion
estandar
1 0,14
2 0,06 0,147 0,09
3 0,24

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla XIV).
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Tabla XXX.

Determinacion indice de peroxidos

Corrida indice de Promedio Desviacion
peroxidos [meq 0,/kg] estandar
[meq 0,/kg] [meq 0,/kg]
1 1,200
2 1,277 1,239 0,04
3 1,240

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion

(tabla XV1I).
Tabla XXXI.  Datos experimentales para la determinacién de la presencia
de jabones
Corrida Jabones Promedio Desviacion
[ppm] [ppm] estandar

[Ppm]

1 337

2 369 360 19,85

3 374

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccién y ordenamiento de la informacioén (tabla

XVI).
Tabla XXXIl. Determinacion prueba en frio
Corrida Temperatura Promedio Desviacion
°C °C estandar
1 20
2 21 20 1°C
3 19

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla XVII).

65



Tabla XXXIII. Datos experimentales para la determinacién de indice de

yodo
Corrida | Indice de| Promedio | Desviacidon
yodo [cg I/ 9] estandar
[cg /9] [cg I/ 9]
1 80,13
2 85,10 83,0 2,59
3 83,90

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccién y ordenamiento de la informacién (tabla
XVII).

Tabla XXXIV. Clasificacion de componentes quimicos aceite fijo de
semilla de marafién obtenido por el método de

maceracion dinamica con acetato de etilo

NUum. | Porcentaje | Componente Clasificacion
area guimico Nombre
comun
1 62,67 Acido oleico Acido graso monoinsaturado
2 20,03 Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
3 10,85 Acido palmitico Acido graso insaturado
4 5,96 Acido estearico Acido graso insaturado
5 0,26 Acido estearico Acido graso insaturado
6 0,22 Acido 11- | Acido graso monoinsaturado
hexadecenoico

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion, (tabla

XVIII'y marco teorico tabla ).
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Tabla XXXV. Clasificacion de componentes quimicos aceite fijo de
semilla de marafién obtenido por el método de maceracién

dinamica con hexano

Num. | Porcentaje | Componente Clasificacion
area quimico ]
1 62.93 Acido oleico Acido graso monoinsaturado
2 18,87 Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
3 10,95 Acido palmitico Acido graso insaturado
4 7,04 Acido esteérico Acido graso insaturado
5 0,22 Acido estearico Acido graso insaturado

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccién y ordenamiento de la informacién (tabla

XVIIII 'y marco te6rico tabla I).

Tabla XXXVI. Clasificacion de componentes quimicos aceite fijo de
semilla de marafién obtenido por el método de

maceracion dinamica con alcohol isopropilico

NUum. | Porcentaje | Componente Clasificacion
area guimico

1 62,31 Acido oleico Acido graso monoinsaturado
20,09 Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
9,67 Acido palmitico Acido graso insaturado
7.92 Acido estearico Acido graso insaturado

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion (tabla

XIX 'y marco teérico tabla I).
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3.8. Analisis estadistico

A continuacidon se encuentran los diferentes métodos de analisis

estadisticos realizados.
3.8.1. Anélisis de varianza Anova de un factor
Es un método utilizado para comparar dos 0 mas medias usado en la
obtencion de datos. El andlisis de varianza de un factor permite aceptar o
rechazar una hipotesis acerca de un conjunto de poblaciones.
3.8.1.1. Distribucion F
La distribucion F se utiliza para realizar inferencias acerca de las

varianzas de la poblacion. El andlisis se centra alrededor de las siguientes

fuentes de variabilidad:

o Variabilidad dentro de las muestras (entre observaciones de muestras
distintas).
o Variabilidad entre muestras (entre promedios muestrales).

Las fuentes de variabilidad generan importantes razones de varianzas

muestrales y las razones se utilizan junto con la distribucién F.
La razon F se utiliza en el contexto de prueba unilateral de cola superior.

Es decir, cuando H, es verdadera se esperaria que el numerador s12 fuera

mayor que el denominador.
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3.8.1.2. Razéon F para probar la igualdad de las

medias

Cuando Ho es verdadera, la razon f = s? /s? es un valor de la variable
aleatoria F. que tiene distribucion F con k-1 y k(n-1) grados de libertad. Como s#
sobreestima o2 cuando H, es falso, se tiene una prueba de una cola con la

regién critica contenida por entero en la cola derecha de la distribucion.

Con un nivel de significancia de a, se rechaza la hipotesis nula H,

cuando
f>fc[k-1, k(n-1)]
Otro enfoque, el del valor P sugiere que la evidencia a favor o en contra de
H, es:
P=P[f[k-1, k(n-1)]>f]
Cuanto mas cercano a 1 esté el cociente F, mas se inclina a aceptar la

hipétesis nula. Al contrario, conforme el cociente F crece, se inclina mas a

rechazar la hipétesis nula y a aceptar la alternativa.
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Tabla XXXVII.  Datos utilizados para el anélisis estadistico de porcentaje
de rendimiento de aceite fijo de la semilla de marafién en

funcion del solvente utilizado

Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de
Rendimiento alcohol Rendimiento acetato Rendimiento hexano
isopropilico de etilo
12,59 28,13 24,71
16,41 23,84 17,64
13,86 26,75 17,43
10,96 25,87 21,64
10,53 27,83 15,81

Fuente: elaboracién propia, basada en la tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la
informacion (tablas XXXIV a la XXXVI).

Tabla XXXVIII. Andlisis de varianza de porcentaje de rendimiento de
aceite fijo de la semilla de marafion en funcién del

solvente utilizado

Fuente Suma de | Grados | Promedio | F Valor

de cuadrados | de de los critico para
variacion libertad | cuadrados F

Entre 463,504 2 231,752 31,6990283 | 3,88529383
grupos

Dentro 87,73218 |12 7,31101

de los

grupos

Total 551,236 14

Fuente: elaboracion propia, basada en andlisis estadistico (tabla XXXVII).
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Tabla XXXIX.

Datos utilizados para el andlisis estadistico para perfil

de &cidos grasos del aceite fijo de la semilla de marafién

en funcién del solvente utilizado

Porcentaje de Porcentaje de Porcentaje de
Acido graso Rendimiento Rendimiento Rendimiento
alcohol acetato de etilo hexano
isopropilico

Oleico 62,67 62,93 62,31
Linoleico 20,03 18,87 20,09
Palmitico 10,85 10,95 9,67
Estearico 5,96 7,04 7,92
Oleico 62,67 62,93 62,31

Fuente: elaboracion propia, basada en la tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la

informacion (tablas XXXIV a la XXXVI).

Tabla XL.  Anélisis de varianza de porcentaje de perfil de &cidos grasos
del aceite fijo de la semilla de marafién en funcién del
solvente utilizado

Fuente de | Suma de | Grados | Promedio de | F Valor

variacién cuadrados de los critico para
libertad | cuadrados F

Tratamientos | 0,02906667 | 2 0,01453333 | 2.2E- | 4,25649473

05

Dentro  de | 5945,50823 |9 660,612025

los grupos

Total 594553729 |11

Fuente: elaboracion propia, basada en la tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la

informacion (tabla XL).
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4. RESULTADOS

4.1. Rendimiento extractivo

En la siguiente tabla se detallan los métodos, solventes y porcentaje de

rendimientos obtenidos.

Tabla XLI. Rendimiento de extraccion de aceite fijo de marafion

Método Solvente Rendimier]to
porcentaje
Hexano 36,95
Sohxlet Alcohol isopropilico 21,97
Acetato de etilo 33,26
Maceracion Hexano 26,51 +£1,72
dinamica Alcohol isopropilico 12,87 +2,38
Acetato de etilo 17,23+0,93

Fuente: elaboracion propia, tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacion
(tabla XVI).

4.2. Caracterizacion fisicoquimica

A continuacion se encuentran los datos de la caracterizacion fisicoquimica

obtenida

73



421. Densidad

En la siguiente tabla se detallan los solventes y la densidad del aceite

obtenida a temperatura ambiente.

Tabla XLIl. Densidad aceite fijo de marafion a temperatura ambiente

Solvente Densidad [g/mL]
Hexano 0,681 +0,007
Acetato de etilo 0,684 0,001
Alcohol isopropilico 0,687 +0,004

Fuente: elaboracion propia, procesamiento de la informacion (tabla XVII).

4.3. Solubilidad

A continuacioén se explicara la solubilidad del aceite fijo de Marafion.

Tabla XLIll.  Solubilidad del aceite fijo de marafién obtenido por 3

diferentes solventes en agua, etanol y cloroformo a

temperatura ambiente

Aceite obtenido Agua Etanol Cloroformo
por

Hexano Insoluble Insoluble Soluble

Alcohol Insoluble Insoluble Soluble

isopropilico

Acetato de etilo Insoluble Insoluble Soluble

Fuente: elaboracion propia, basada en la recoleccion y ordenamiento de la informacion
(tabla XI).
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4.4, indice de refraccion

En la siguiente tabla se detalla el solvente y el indice de refraccion

obtenido a temperatura ambiente del aceite fijo de marafién.

Tabla XLIV. indice de refraccién a temperatura ambiente del aceite fijo

de marafién obtenido por 3 diferentes solventes

Solvente indice de refraccion
Hexano 1,465 + 0,003
Acetato de etilo 1,467 + 0,001
Alcohol isopropilico 1,468 + 0,001

Fuente: elaboracion propia, tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacion
(tabla XVII).

4.5, indices de calidad

En la siguiente tabla se detallan los indices de calidad del aceite fijo de

maranon.

75



Tabla XLV. indices de calidad aceite fijo de marafién

indices de calidad

Acidez 2,694 +0,279 mg KOH/g
Saponificacion 182,30 +6,64 mg KOH/g
Gomas 0,147 +0,09 %
Peroxidos 1,239 +0,055 meq 0,/kg
Presencia de jabdn 360 £19,89 ppm
Materia insaponificable NEGATIVO
Prueba en frio 20°C+l1°C
indice de yodo 83,0 +2,59 cg I/g

Fuente: elaboracion propia, tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacién (tabla
XXII).

Tabla XLVI. Perfil de 4cidos grasos aceite fijo de semilla de marafion
obtenido por el método de maceracion dindmica con

acetato de etilo

Num. | Porcentaje | Componente Clasificacion
area guimico Nombre
comun
1 62,67 | Acido oleico Acido graso monoinsaturado
2 20,03 | Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
3 10,85 | Acido palmitico Acido graso insaturado
4 5,96 | Acido estearico Acido graso insaturado
5 0,26 | Acido estearico Acido graso insaturado
6 0,22 | Acido11- Acido graso monoinsaturado
exadecenoico

Fuente: elaboracion propia, procesamiento de la informacion (tablas XXXIV).
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Tabla XLVII. Clasificacion de componentes quimicos aceite fijo de
semilla de marafién obtenido por el método de maceracién

dinamica con hexano

Num. | Porcentaje | Componente Clasificacion
area guimico
1 62,93 Acido oleico Acido graso monoinsaturado
2 18,87 Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
3 10,95 Acido palmitico Acido graso insaturado
4 7,04 Acido estearico Acido graso insaturado
5 0,22 Acido estearico Acido graso insaturado

Fuente: elaboracion propia, tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacion
(tabla XXXV).

Tabla XLVIII. Clasificacion de componentes quimicos aceite fijo de
semilla de marafibn obtenido por el método de

maceracion dinamica con alcohol isopropilico

NUm. | Porcentaje | Componente Clasificacion
Area guimico
1 62,31 Acido oleico Acido graso monoinsaturado
2 20,09 Acido linoleico Acido graso poliinsaturado
3 9,67 Acido palmitico Acido graso insaturado
4 7,92 Acido estearico Acido graso insaturado

Fuente: elaboracion propia, tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacion (tabla
XXXVI).
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En la presente investigacion se evalué el rendimiento extractivo y
caracterizacion fisicoquimica del aceite fijo de la semilla de marafidn
(Anacardium occidentale L.), obtenido por el método de maceracion dinamica

con reflujo, a nivel laboratorio.

La materia prima se obtuvo extrayendo la semilla de la nuez, en donde se
aloja la misma. Debido a que la nuez es dura, se sometid6 a un proceso de
secado para remover el agua y asi ablandarla y facilitar la extraccion de la
semilla. Este proceso se llevd a cabo en la marmita de vapor por arrastre
directo de la planta piloto, por un tiempo aproximado de 2 horas. Luego se
procedio a abrir las nueces utilizando una pinza de tenaza y guantes gruesos
como proteccion, puesto que la nuez contiene un aceite que quema e irrita la

piel.

Para la extraccion del aceite fijo, se realizé una preparacion previa de la
materia prima. Esta consisti6 en deshidratacién y molienda. La materia prima
tenia un porcentaje de humedad promedio de 11,4 %, segun la tabla IV, por lo
gue se sometié a deshidratacion en el secador de bandejas a una temperatura
de 50 °C. Se tomaron 6 muestras de todo el lote con el fin de ir midiendo la
humedad durante el proceso de secado, hasta obtener una humedad entre 5 y
6 % para todas las muestras; dichos valores se presentan en la tabla XXII. En
seguida se redujo el tamafio de la semilla con un mortero y un pistilo. Las
particulas obtenidas se hicieron pasar por un juego de tamices con un namero
de mesh de 10 y 12 del sistema ASTM Yy se procedi6 a realizar pruebas para la

determinacion del tamafio de particula optima. De aqui se dispuso utilizar las
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particulas mayores a un diametro de 2 mm, es decir que no pasen por el mesh
10 del sistema ASTM. Esto se debié a que las particulas de menor tamafio se
deshacian al entrar en contacto con los solvente provocando asi la formacion

de una pasta en el balén a la hora de rotaevaporar.

Para la determinacion del tiempo 6ptimo de extraccion se utilizé la técnica
de espectrofotometria, la cual consiste en medir la absorbancia del solvente con
forme avanza la extraccion. La absorbancia del solvente fue medida cada media
hora durante un tiempo promedio de 6 horas. Posteriormente, se graficaron los
valores de la absorbancia obtenidos en funcion del tiempo de extraccion. El
tiempo Optimo se determind en el punto de la grafica, en donde la absorbancia
se mantuvo constante. El tiempo éptimo de extraccion segun la tabla XXIII es
de 4, 5,5 y 6 horas para el alcohol isopropilico, hexano y acetato de etilo

respectivamente.

Determind el tiempo 6ptimo de extraccion y el tamafio de particula éptimo,
se procedié a la extraccién del aceite fijo y a la medicion del rendimiento
extractivo del mismo con los 3 diferentes solventes utilizando una relacién
solvente: materia prima de 3:1. Como método de referencia se realiz6 una
corrida con cada uno de los solventes con el método de Soxhlet, de donde se
obtuvo rendimientos extractivos de 36,95 % para el hexano, 33,26 % para el
acetato de etilo y 21,97 % para el alcohol isopropilico; los cuales se pueden

observar en la tabla XXXVII de la seccién de resultados.

Para la determinacion del rendimiento extractivo, por el método de
maceracion dinamica con reflujo, se realizaron 5 tratamientos para cada
solvente, siendo un total de 15 extracciones. Con el fin de no interferir en los
resultados y conseguir aleatoriedad estadistica, el orden de las 15 extracciones

se determind al azar y se puede observar en la seccion de recoleccion y
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ordenamiento de la informacion en la tabla VIII. Los porcentajes de rendimiento
de extraccion por el método de maceracion dinamica con reflujo se pueden
observar en la tabla XLI, en donde indica que el hexano presenta el mayor
porcentaje de rendimiento con un 26,51+1,72 por ciento. Le procede el acetato
de etilo con un rendimiento de 17,23+0,93 por ciento y por ultimo, se encuentra
el alcohol isopropilico con un 12,87 +2,38 por ciento.

En el andlisis de varianzas de un factor para el porcentaje de rendimiento
realizado, el cual se presenta en la seccion de andlisis estadistico resumido en
las tablas XXXVII y XXXVIII, se puede observar que el valor F supera
indiscutiblemente al valor critico para F. Por esta razén, es posible descartar la
hipétesis nula del rendimiento extractivo, la cual afirma que el solvente utilizado
no afecta el rendimiento de la extraccion de aceite fijo de la semilla de la nuez
de marafion (Anacardium occidentale L.). Por el otro lado, se acepta la hipétesis
alternativa que afirma que el solvente utilizado afecta el rendimiento de la
extraccion de aceite fijo de la semilla de la nuez de marafion (Anacardium

occidentale L.).

Después de la extraccidon del aceite fijo de la semilla de marafion, se inicié
la caracterizacion fisicoguimica del mismo. Dentro de las caracteristicas fisicas
medidas en este informe se encuentran la densidad, solubilidad e indice de
refraccion medidos a temperatura ambiente. Segun los resultados de estas
propiedades presentados en las tablas XLII, XLIIl y XLIV, es posible observar

gue no difieren significativamente segun el solvente utilizado.

En las pruebas de solubilidad realizadas a temperatura ambiente fue
posible observar que el aceite fijo de la semilla de marafién es soluble en
cloroformo, pero insoluble en agua y etanol, lo cual se presenta en la tabla XLIII

de la seccion de resultados.
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La caracterizacidbn quimica del aceite fijo de la semilla de marafion
(Anacardium occidentale L.) obtenido en este estudio, consiste en los indices de

calidad y en la determinacion de los acidos grasos presentes en el mismo.

En la tabla XLV de la seccién de resultados, se muestran los siguientes
indices de calidad: acidez, saponificacion, gomas, peroxidos, presencia de

jabdén, materia Insaponificable, prueba en frio e indice de yodo.

El indice de acidez del aceite extraido es de 2,694 +0,279 mg KOH/g es
decir, se necesitan aproximadamente 2,694 miligramos de hidréxido de potasio

para neutralizar los acidos grasos libres en un gramo de aceite.

El indice de saponificacion tiene un valor de 182,30 +6,64 mg KOH/g, en
otras palabras, se requieren aproximadamente 182,3 miligramos de hidroxido
de potasio para saponificar 1 g de aceite. Este valor elevado indica la existencia
de acidos grasos libres de cadena larga en el aceite. Dicho valor se encuentra
entre el rango permitido por la AOCS, el cual es de 180-196 mg KOH/g de
aceite.

La cantidad de gomas presentes en el aceite es de 0,147 0,09 por ciento,
lo que indica una cantidad insignificante de fosfatidos y sustancias pegajosas
que no interfieren de forma clara con la acidez del aceite. Sin embargo, para la

refinacion del aceite es necesario eliminar dicho porcentaje.

El indice de perdoxidos corresponde a un valor de 1,239 0,055
miliequivalentes de oxigeno peréxido por kilogramo de aceite. Esto indica que
se necesitan aproximadamente 1,239 miliequivalentes de oxigeno perdxido
para oxidar un kilogramo de aceite. Los aceites frescos deben tener valores

menores a 1 pues no se han oxidado; sin embargo, esta prueba se realizé un
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tiempo después de haber sido extraido el aceite por lo que ya habia estado

almacenado.

Segun el indice de presencia de jabon se determind que existen 360
119,89 partes por millon de oleato de sodio en el aceite. La prueba de materia
insaponificable resultdé negativa debido a que a la hora de agregar éter y agitar
vigorosamente, no se separaron las dos fases. La prueba en frio determino la

temperatura a la que aparecen cristales, la cual fue de 20 °C £1,5 °C.

El ultimo indice de calidad que se determiné fue el indice de yodo el cual
esta relacionado con el grado de insaturacion del aceite. El valor promedio y su
desviacion es de 83,0 £2,59 centigramos de yodo por gramo de muestra, lo que
lleva a clasificar el aceite extraido como un aceite no secante. El indice de yodo
obtenido se encuentra entre el rango de valores establecidos por la AOCS, los

cuales son de 79-89 centrigramos de yodo por gramo de muestra.

En las tablas XLIVI, XLVII y XLVIIl es posible observar la composicién
quimica de los aceites obtenidos con acetato de etilo, hexano y alcohol
isopropilico respectivamente. Es evidente que en los 3 aceites analizados el
componente mayoritario es el acido oleico (acido (Z)-9-octadecenoico) con un
tiempo de retencién en comun de 34,105 minutos y una proporcion de 62,67 %,
62,93 % y 62,31 % para el acetato de etilo, hexano y alcohol isopropilico
respectivamente. El segundo &cido graso en mayor proporcion se encuentra el
acido linoleico (acido (92, 12Z)-9, 12- octadecadiendico) con un tiempo de
retencion de 34,960 y una proporcion de 20,03 %, 18,87 % y 20,09 % para el
acetato de etilo, hexano y alcohol isopropilico respectivamente. El tercer
componente es el acido palmitico con un tiempo de retencién de 30,593
minutos y una proporcién de 10,85 % 10,95 % y 9,67 % para el acetato de etilo,

hexano y alcohol isopropilico respectivamente. Por ultimo, como componente
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minoritario se encuentra el acido estearico con un tiempo de retencion de
33,277 minutos y una proporcion de 5,96 %, 7,04 % y 7,92 % para el aceite

obtenido acetato de etilo, hexano y alcohol isopropilico respectivamente.

En las tablas XXXIX y XL de la seccion de analisis estadistico se
presenta el analisis de varianzas de un factor para el perfil de &cidos grasos,
agui es posible observar que el valor F se encuentra dentro del al valor critico
para F. A partir de este resultado es posible aceptar la hipétesis nula del perfil
de &cidos grasos, la cual afirma que el solvente utilizado no afecta el perfil de
acidos grasos de aceite fijo de la semilla de la nuez de marafidén (Anacardium
occidentale L.). Por otra parte, se descarta la hip6tesis alternativa que afirma
gue el solvente utilizado afecta el perfil de acidos grasos de aceite fijo de la

semilla de la nuez de marafién (Anacardium occidentale L.).
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CONCLUSIONES

Si existe diferencia significativa en el rendimiento extractivo del aceite
fijo de la nuez de marafidbn (Anacardium occidentale L.) segun el
método utilizado, siendo el mejor el método de Soxhlet utilizando

hexano.

Las propiedades fisicas: densidad, indice de refraccion y solubilad del
aceite fijo de la nuez de marafién (Anacardium occidentale L.), no

difieren significativamente segun el solvente utilizado.

Los indices de calidad para el aceite fijo de marafién obtenidos por el
método de maceracion dinamica con reflujo son: acidez: 2,694+0,279
mg KOH/g; saponificacion: 182,30 6,64 mg KOH/g; gomas
0,147 0,09 %, peroxidos: 1,239 +0,055 meq 0,/kg, presencia de jabdn:
360 +19,89 ppm; materia Insaponificable: negativa; prueba en frio: 20
°C %1 °C; yodo: 83,0 +2,59 cqg I/g.

Los &cidos grasos presentes en el aceite fijo de la nuez de marafién
(Anacardium occidentale L.), extraido por el método de maceracion

dindmica con reflujo son: oleico, linoleico, palmitico y estearico.
El porcentaje de rendimiento de la extraccion de aceite fijo de la semilla

de la nuez de marafidon (Anacardium occidentale L.) si esta influenciado

por el solvente utilizado.
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6.

El perfil de &cidos grasos de aceite fijo de la semilla de la nuez de
marafion (Anacardium occidentale L.) no esta influenciado por el

solvente utilizado.
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RECOMENDACIONES

Utilizar guantes de neopreno al abrir la nuez para la obtencion de la
semilla de marafion, debido a que los guantes de latex no resisten el

aceite altamente corrosivo que contiene la nuez.

Con el fin de alcanzar un mayor tiempo de almacenamiento de la nuez
secarla al Sol y para la semilla, deshidratarla previamente al

almacenado.

Asegurarse de no adicionar el polvo proveniente de la molienda de la
materia prima en el balén de extraccion, con el fin de obtener un aceite

puro a la hora de rotaevaporar.

Al finalizar la extraccién realizada por el método de maceracion
dindmica con reflujo, dejar reposar la materia prima y el solvente hasta
gue se separen las dos fases con el objetivo de hacer mas eficaz el

filtrado y la rotaevaporacion.
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APENDICES

Apéndice 1. Preparacion de la nuez en la marmita

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.

Apéndice 2. Abertura de la nuez

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.
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Apéndice 3. Extraccion aceite fijo por el método Soxhlet

|
E
-
A

-

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.

Apéndice 4. Extraccion aceite fijo por el método de Maceracién dinamica

con reflujo

—

N

DA R - SRS i ST e

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.
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Apéndice 5.  Filtrado

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.

Apéndice 6. Rotaevaporacion

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.
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Apéndice 7. Aceite fijo de semilla de marafion obtenido con hexano

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.

Apéndice 8. Aceite fijo de semilla de marafion obtenido con acetato de
etilo

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.
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Apéndice 9. Filtrado después de rotaevaporado

Fuente: fotografia propia, tomada en el laboratorio Investigacion de Extractos Vegetales.
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ANEXOS

Anexo 1. Cromatografia de gases aceite fijo extraido acetato de etilo

File :C:\msdchem\1\DATA\ALIMserv\151201-0015.D

Operator : AdeM

Acquired : 2 Dec 2015 5:45 using AcgMethod ACIDOS GRASOS HP88 SCAN BIO.M
Instrument : GC-MSD

Sample Name: M14

Misc Info : SEMILLA MARANON ACETATO ETILO

Vial Number: 14

Abundance TIC: 151201-0015.D\data.ms

1.9e+07

34.106

1.8e+07

1.7e+07

1.6e+07

1.5e+07

1.4e+07

1.3e+07

1.2e+07

1.1e+07

1e+07

9000000 4.961

8000000

7000000

6000000

5000000

4000000 30.591

=
=

3000000

2000000

1000000

11212

T T T T T T T T T T
Time--> 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00

Fuente: base de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada, UVG.
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Anexo 2. Acidos grasos presentes en el aceite extraido con acetato
de etilo

LIGA Library S¢arch Report

Data Path ¢ Criumsdchem \1A\DATANVALIMsarwy,
bata File @ 15L201-0015.0

Title H

Acg Dn ! 2 Deo 2015 5145

Operator @ Adsald

Sample ¢ ML4

Miac t SEMILLA MARANON ARCETATC ETILO

ALE wial o+ 14 Sample Multiplier: 1

Search Libracies: CohDatabase \NISTOSa.L Minimum Quality: Q
Inknown Spoctoum: ApEX

Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

k¥ ET b&reak Librarv/1ID Rafd ChSE Dual

1 30.5%2 10,85 C:\Database MISTOE:.L
Hexadecancic acid, methyl eater 105544 000L12-39-0 47
Fantadecanoic acld, l4-mechyl-, me 1065862 005120-60-2 47
thyl eater
Haxadecancic acid, methyl ester 105&3% 000L12-39-0 94

2 31.212 0,22 C:\Database‘\NISTDS5a.L
ll-Hexadecenoic acid, methyl ester 104135 D55000-42-3% 37
S-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104152 0OOL120-25-3
{8})-

|
“

Hesadecancic acid, methyl ester 105&46 000L12-39-0 70
333,277 B.5%6 CivDatabasewHISTOEa.L

Cotadecancic acid, methyl ester 12370% 000L12-61-9 9%

Cotadecancic acid, methyl eater 123700 000112-61-3 48

Cotadecancic acld, methyl eater 123708 000112-61-4 27
4 33.als D026 C:h\DatabaseWHMISTOSa.L

Cobadecanole acid, maebhyl ester 1Z2370% DOoOL12-61-8 9%

Cobadecancic acid, maethyl ester 123708 0ODL12-61-8 38

Cotadecaneic acid, methyl ester 123700 DOOL1Z-61-3 98

30 34,105 £2,67 CivDatabase\NISTO5a.L
b-Gotadecenocic acid, methyl ester, 122324 001937-62-3 9%
{E} =
T-2cradecenoic acid, methyl ester 1222%E 057396-98-2 5%
G-Dcradecenoic acid (Z)-, mechyl e 122323 000L12-62-9 4%
star

B 34.%al 20,03 C:oh\DatabaseWHMISTOSa.L
9, l2-0Octadecadienale acid {Z,Z) -, 121106 DOOL1Z2-63-0 9%
makbhyl ester
10, 13-0ctadecadienaic acid, mechyl 121100 DSG554-62-2 3%
astor
9, 12-0Octadecadienoic acid, methyl 121112 DD25GG-97-4 9%
asktar, [E,E1-

Fuente: base de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada, UVG.
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Anexo 3.

Cromatografia de gases aceite fijo extraido con hexano

File 16

Operator
Acquired
Instrument
Sample Name:
Misc Info
Vial Number:

Abundance

1.9e+07

1.8e+07

1.7e+07

1.6e+07

1.5e+07

1.4e+07

1.3e+07

1.2e+07

1.1e+07

1e+07

9000000

8000000

7000000

6000000

5000000

4000000

3000000

2000000

1000000

:\msdchem\1\DATA\ALIMserv\151201-0016.D

AdeM

2 Dec 2015
GC-MSD

M15

SEMILLA MARANON HEXANO

15

6:51 using AcgMethod ACIDOS GRASOS HP88 SCAN BIO.M

TIC: 151201-0016.D\data.ms

34.106

|
34.961

31211
"\W

T
Time--> 10.00

45.00 50.00

T

.00

T i

20.00

T

.00

T

: = 2 ; . . .
15.00 25 30.00 35.00 40.00 55,

Fuente: base

de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentaciéon Quimica Avanzada, UVG.
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Anexo 4. Acidos grasos presentes en el aceite extraido con hexano

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\ALIMserv\
Data File : 151201-0016.D

Title

Acg On : 2 Dec 2015 6:51

Operator : AdeM

Sample : M15

Misc : SEMILLA MARANON HEXANO

ALS Vvial : 15 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTO05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

Pk# RT Area$% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 30.593 10.95 C:\Database\NISTO5a.L
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 97
Tridecanoic acid, methyl ester 77299 001731-88-0 96
Hexadecanoic acid, methyl ester 105639 000112-39-0 96

2 31.212 0.22 C:\Database\NISTO05a.L
9-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104152 001120-25-8 98

(2)-
ll1-Hexadecenoic acid, methyl ester 104135 055000-42-5 95
Pentadecanoic acid, methyl ester 96270 007132-64-1 55
3 33.277 7.04 C:\Database\NISTO05a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 98

4 34.105 62.93 C:\Database\NISTO05a.L
7-Octadecenoic acid, methyl ester 122298 057396-98-2 99
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E)-
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster

5 34.960 18.87 C:\Database\NISTO05a.L
9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, 121107 000112-63-0 99
methyl ester
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
8,11-Octadecadienoic acid, methyl 121095 056599-58-7 99
ester

Fuente: base de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada, UVG.
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Anexo 5. Cromatografia de gases aceite fijo extraido con alcohol

isopropilico

File :C:\msdchem\1\DATA\ALIMserv\151201-0017.D

Operator : AdeM

Acquired : 2 Dec 2015 7457 using AcgMethod ACIDOS GRASOS HP88 SCAN BIO.M
Instrument : GC-MSD

Sample Name: M16

Misc Info : SEMILLA MARANON ISOPROPANOL

Vial Number: 16

Abundance TIC: 151201-0017.D\data.ms

1.9e+071
1.8e+07;
1.7e+07{
1.6e+071
1.5e+071
1.4e+07!
1.3e+07;
1.2e+07;
1.1e+07¢
1e+07;
34.106
90000001
80000001
70000001 “
60000001
50000001
4000000
30000001
20000001 30.591

| 33??6t

1000000 I | ‘ |
| | B s
( PRS-,
Lt Lt
. T 2 7 Y |
Time--> 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00

T 1 ™
45.00 50.00 55.00

Fuente: base de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada, UVG.
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Anexo 6. Acidos grasos presentes en el aceite extraido con alcohol
isopropilico

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\ALIMserv\
Data File : 151201-0017.D

Title H

Acqg On : 2 Dec 2015 7357

Operator : AdeM

Sample : Ml6

Misc : SEMILLA MARANON ISOPROPANOL

ALS vial : 16 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

Pk # RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 30.593 9.67 C:\Database\NISTO05a.L
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 97
Pentadecanoic acid, 1l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 97
thyl ester

Hexadecanoic acid, methyl ester 105639 000112-39-0 96
2 33.277 7.92 C:\Database\NISTO05a.L

Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99

Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98

Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 97

3 34.105 62.31 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
7-Octadecenoic acid, methyl ester 122298 057396-98-2 99
10-Octadecenoic acid, methyl ester 122330 013038-45-4 99
s (E)-

4 34.960 20.09 C:\Database\NISTO5a.L
9,12-Octadecadienoic acid (Z,Z)-, 121105 000112-63-0 99
methyl ester
8,11-Octadecadienoic acid, methyl 121095 056599-58-7 99
ester
10,13-Octadecadienoic acid, methyl 121100 056554-62-2 99
ester

Fuente: base de datos del NIST, Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada, UVG.
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