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INTRODUCCION



INTRODUCCION

Gran parte de la leche que se consume en nuestro pais, orocede
del extranjero ya que la demanda interna es muy qrande.y la --
correspondiente oroduccifn nacional es insuficiente. Por otra
varte el manejo y distribucidn de la leche es diffcil, sobre -~
todo si se trata de hacer llegar este alimento a zonas aleja-
das de los centros de produccidn surge entonces la necesidad -

de tener un producto m&s manejable.

El proceso de secadc de leche, da oricen a un nroducto cue es

de fdcil manejo y tiene una vida de anaquel mayor; con menos --
vroblemasde tipo t&cnico y econbmico. La leche importada cue --
llega a nuestro mals es en su aran mayorfa leche en nolvo. Como
dato se sabe aue anroximadamente llegan a México 15,000 tonela-
das de este nroducto a CONASUPO (Comisi8n Nacional de Subsisten
cias Populares). Esta leche éebe reunir ciertas caracterfsticas
nara su comercializacifn y consumo en el nafs, como son: Condi-
ciones higiénicas adecuadas, buena solubilidad, a modo de obte-

ner una buena disolucifn, debe estar exenta de particulas inso-

lubles, sabor agradable y parfmetros qufmicos adecuados.

La leche que se requiere para la alimentacién infantil recibe
tambifén un tratamiento aque la hace lo mds parecida vosible a

la leche humana.



Uno de los parfmetros que mids se toman en cuenta para determi-
nar la calidad de la leche, es la calidad y cantidad de la gra
sa. E1 valor nutricional de la leche en polvo depende en gran

parte de la cantidad de grasa y de los s6lidos no grasos, es -

por esto que se fija un minimo de ellos.

La grasa de leche imparte a ésta ciertas caracteristicas sen-
soriales, interviene directamente en la fijacibén del precio, -

nutricién y propiedades fisicas.

Otro factor importante en el aspecto nutritivo de la leche son
.las vitaminas, en el caso de la vitamina A se hallan sus pre--
cursores como son: Los Carotenos isdmeros a« y 8, una pequefia

cantidad de vitamina A propiamente dicha Xantofila escualeno -

y licopeno.

Se hallan también Tocoferoles que tienen analogias de estructu
ra con los carotenos, el mds parecido es el fitol componente -

de la clorofila, el isomero @ es la vitamina E ( 3 ).

En general la leche contieneila mayoria de las vitaminas; las
liposolubles se encuentran interaccionando con la fase 1fquida
y las hidrosolubleé se localizan en el suero, la vaca tiene la
capacidad de sintetizar las vitaminas hidrosolubles y la vita-

mina K a trav8s de su flora intestinal ( 5 ).



Se hace sélo una somera mencifn de esto ya que el objetivo prin
cipal es evaluar la calidad de la leche en base a la cantidad y
calidad de los 4cidos grasos presentes en la leche. Sin embargo
las vitaminas ‘tienen importante papel en lo referente al aspecto

nutritivo.

La grasa de la leche fluida de vaca se compone aproximadamente
de 98% de triglicéridos y dentro de &stos como término medio el
67% corresponde a &cidos saturados y el 33% restante a fcidos
insaturados. En la leche fluida existe una elevada proporcidn

de 4cidos volitiles, en especial de icido butirico.’

La p8rdida de sabor en leche entera en polvo, asociado con la
grasa se debe principalmente a: Rearreglameinto quimico de
ciertos acidos grasos como resultado del calor y la humedad,
independientemente del O, presente, la produccidn de compues-
tos carbonilos debido a la oxidacibn de la graéa y materiales

afines,

Debido a lo anterior, la calidad de la grasa en leche en pol-
vo puede verse afectada y no tener las caracteristicas adecuadas
para ser lo mis parecida a la leche fluida de vaca y leche flui-

da materna, respectivamente.

En la deshidratacidn de la leche, sus componentes sufren alte-

raciones en mayor o menor grado, que tienen notable influencia



en el producto final y pueden surgir problemas como : aglome

racifn de partfculas de polvo de leche acompafiadas de humedad
en la superficie, aglutinacién y pobre solubilidad al rehidra-
tar. Todo esto, afecta las caracteristicas del producto como -

el sabor, humectabilidad y dispersabilidad entre otras.

La interaccifn grasa-sabor es de particular importancia ya que
durante el proceso, la grasa puede sufrir oxidacifn y producir

sabor a cocido en la leche reconstituida.

Se sabe que dentro del proceso de‘reconstitucidn y reenvasado
de la leche, algunas veces se adiciona grasa de origen vegetal
“en proporciones variadas, a menos que se indique en su etiqueta
esto es acto no ilegal pero si répercute en la calidad intrin

sica, aspecto nutritivo y sensorial.

El presente trabajo, tratari de verificar la calidad de la gra
sa presente en la leche en polvo comercial, en base al tipo de
dcidos grasos que presenta cada marca comercial y al mismo - -
tiempo se tratari de detectar alteraciones de la grasa con - -
aceites vegetales comoc aceites de coco, girasol, algod6n, soya,

ajonjoli, etc.

Esto es posible ya que la cantidad de 4cidos grasos insatura--

dos es mayor en los aceites vegetales,



Se escogib el procedimiento de cromatografia de gases, ya que
presenta mayor confiabilidad en la identificaci8n y cuantifica-
ci6n de &cidos grasos que otros anidlisis que sélo determinan al-
gunos parfmetros que -se relacionan directamente con el contenido
de acidos grasos pero que no se especifican cudles son &stos y

tampoco los cuantifican.



GENERALIDADES



GENERALIDADES

a) TEORIA SOBRE LA CROMATOGRAFIA.

La cromatografia se puede definir como la técnica de separacién
de una mezcla de solutos, basindose esta separacidén en la dife-
rente velocidad con que se mueve cada uno de los solutos a
través de un medio poroso, arrastrados por un disolvente en

movimiento.

Esta separacidn tiene que ver con la diferente afinidad de ad-
sorcidén de los solutos hacia el medio poroso y estd basada en
un proceso de reparto maltiple o uno continuo de adsorcidén-de-

sorcién.

Durante el paso por un sistema cromatogrifico, se multiplican
muchas veces las pequefias diferencias del coeficiente de re-

parto o en la adsorci6n-desorcidn de cada uno de los componen-
tes de una mezcla. Cuanto mayor sea este factor de multiplica-
cidén mayor es la facilidad con que se separan los componentes

y mejor el peder de resolucibn. (2}).

Los mecanismos de separacidn que intervienen en la cromatogra-

fia son: particibn, intercambio iénico y exlcusién molecular.

(6).
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CROMATOGRAFIA DE PARTICION. - El proceso responsable de la re--
tencibn (es deéir de las diferentes velocidades de desplazamien
to), es la distfibucién de los solutos que forman la mezcla ---
entre una fase estacionaria liguida soportada sobre un sélido

y la fase mévil o eluyente del sistema.

Cuando la fase mévil es un liquido, se le denomina cromatogra--
fia 1fiquido-1iquido (CLL); si la fase mdvil es um gas se le de-

nomina cromatografia gas-liquido (CGL).

En el caso de que la CLL se efectie normalmente, la fase esta-
cionaria es la mfs polar de los dos liquidos; y la fase mbvil

es un solvente menos polar inmiscible con la fase estacionaria.

Muy a menudo la fase estacionaria es agua o una solucidn acuo-
sa v la fase mSvil es un solvente orgdnico. Cuando la fase es-
taciogaria es un solvente no polar u la fase mévil es polar, -
la técnica se conoce como cromatografia 1fquida de fase inver-

tida.

En CGL existe una gran variedad de fases estacionarias, sobre -
" las cuales se puede llevar a cabo la separacibn de los compo--
nentes de una mezcla, nara lo cual se elige: una fase estacio-
naria cuva estructura sea anfiloga a la de los componentes a --

separar (16).



Para facilitar el reparto, se crea una pelicula muy fina en la
fase estacionaria liquida, la cual deberi poseer baja volatili
dad sobre el soporte sdlido, aumentando asi la superficie in-
terfacial entre gas y liquido. El soporte deberd poseer una
gran superficie especifica; ademfs, su tamafio de particula de-

be ser uniforme para obtenrer una mejor separacidn.

CROMATOGRAFIA DE ADSORCION.- La separacidn estd basada en las
diferencias de comportamiento, adsorcién-desorcién, de sustan-
cias contenidas en la fase mévil sobre un sbélido estacionario
{adsorbente), y pueden ser sistemas liquido-liquideo'y gas-sé6-

lido.

En el fendmeno de adsorcién influyen tres variables; adsorben-
te, eluyente y soluto. La polaridad de estas tres variables es
importante, ya que influye en el comportamiento de una sustan-
cia en disolucidn y en el poder adsorbente de la fase estacio-
_naria. A mayor polaridad del soiuto aumenta la adsorcién, por

lo cual s6lo se separan sustancias de media o baja polaridad.

Generalmente se elige la polaridad del eluyente anidloga a la
de la muestra vy en la mayoria de los casos adsorbentes activos
para sustancias no polares, y deben ser adsorbentes menos acti

vos para sustancias mis polares.



El poder de un adsorbente disminuye al aumentar la cantidad de
muestra, ya que se ocupan primero los centros mias activos y
por lo tanto, los mejores resultados se obtienen cuanto mayor

es la relacidén adsorbente-muestra.

La cromatografia 1fiquido-sdlido y la cromatografia gas-sélido,

son dos tipos de cromatografia de adsorcién.

Cromatografia liquido-sélido.- La fase estacionaria suele ser
gel silice, alumina, carbén activado o polvo poliamida, se pue

de realizar en capa fina o en columaa.

Cromatografia gas-s6lido.- Los adsorbentes mis usados son alu-
mina, gel de silice, carbdn activado o mallas moleculares. Se
realiza en columna. El1 material empleado como adsorbente debe

ser quimicamente inerte. ) :

CROMATOGRAFIA DE EXCLUSION MOLECULAR,- Las sustancias inorgi-
nicas como las orgdnicas poseen estructura reticular de dimeﬁ~
siones moleculares, el tamafio de "poro" efectivo del reticulo
depende del cristal o estructura molecular de la sustancia.
Estos materiales tienen la propiedad de permitir la entrada en
el retficulo ds.icngs y moléculas mids pequefias que el tamafio de

poro.

Se ha dado a estos filtros selectivos el término descriptivo



de tamiz molecular. La separacién por tamiz molecular es una
forma de cromatografia, en que las afinidades relativas de las
sustancias que se desplazan se basan en las diferencias de ta-
mafio molecular. Este tipo de cromatografia se realiza princi-
palmente en capa fina o en columna. En este'proceso se emplean
geles (materiales polimeros) no ibnicos de particula uniforme

y son porosos, como fase estacionaria, pueden ser de dos tipos:

1) Geles hidrofilicos.- Preparados por entrecruzamiento con
dextran o poliacrilamida, se utilizan con solventes acuosos y

se emplean en la cromatografia de filtracidn sobre gel.

2) Geles hidrofdbicos.- Usados con disolventes orginicos, se

emplean en la cromatografia de penetracifn en gel.
Estos métodos son similares a la cromatografia de particién.

CROMATOGRAFIA DE INTERCAMBIO IONICO.- Algunas sustancias son
capaces de ceder sus iones a una So0lucidén mediante cambio con

los iones de aquella, tales sustancias se llaman cambiadores

de iones.

Para fines analiticos, se utilizan cambiadores de iones orgi-
nicos sintéticos denominados resinas de cambio ifnico. Estas
sustancia son polimeros muy insolubles, con grupos funcionales

capaces de ionizarse. En el mercado se presentan en forma de



vuentas o granulos.

Pueden distinguirse dos tipos generales de resinas de cambio
iénico: .

1.- Cambiadores catibnicos.- Que poseen cationes cambiables y
forman la porcidn anidnica de la molécula constitutiva de la
resina, y son por consiguiente inméviles.

2.- Cambiadores anidnicos.- Pueden cambiar iones con la solu-

ciédn.

Un concepto muy importante para el andlisis de una sustancia
por cromatografia es el Rf. (referencia frontal). El comporta-
miento migratoric de una sustancia se describe en éuncién de
la relacidén de frente, es decir, el cociente que resulte de
dividir la distancia recorrida por el soluto entre la recorri-

da por el eluyente.

RF = Distancia recorrida por la sustancia.
Distancia recorrida por el eluyente.

La distancia de migracidén del soluto se mide desde el punto de
origen hasta el punto medio de la mancha, tomindose dicho pun-
to constante. Las condiciones experimentales influyen mucho

en el valer del RF.



CROMATOGRAFIA DE GASES

En cromatografia de gases la fase mdévil es un gas y la estacio-
naria puede ser un 1liquido ¢ un sdlido. La cromatografia de ga-

ses sc¢c realiza siempre en columna,

Cuando la fase estacionaria es un liquido, se le llama croma-

tografia gas-liquido (CGL)§ y el necanisme de separacidn es por
particién., Cuando la fase estacionaria es un sélido se le llama .
cromatografia gas-s6lido (CGS) y el mecanismo de separacidn es

por adsorcidn (9).

La cromatografia de gases es una té&cnica para separar sustan-
cias volitiles por medio del paso de una corriente de gas iner-
te sobre la fase estacionaria, asi los componentes a separar
son llevados a través de la columna por el gas inerte, que tam

bién se le llama gas portador.

En estas condiciones la muestra se reparte entre el gas porta-
dor y el solvente no volidtil, o sea la fase estacionaria. El
solvente no volitil selectivamente retiene los componentes de
1la muestra de acuerdo a su coeficiente de distribucidn hasta
que éstos formen bandas separadas en el gas portador, lds cua-
les salen de la columna en la corriente del gas y se registran
como funcidn de tiempo por el detector; la inscripcidn asi ob-

tenida se le llama cromatogramas (6 y 9).



En condiciones establecidas para cada proceso analitico, la de-
terminacién cuantitativa se lleva a cabo sobre el cromatograma
obtenido, calculando el drea bajo la curva de los picos obte-

nidos ya que para aspectos cuantitativos, el 4rea bajo la cur-
va del pico es directamente proporcional a la concentracién de

moléculas que estidn proporcionando ese pico. (10).

Las técnicas empleadas para la cuantificacidén de los componen-
tes son numerosas, pudiendo clasificarse en manuales. y automd
ticas.

Las primeras comprenden a las evaluaciones por altura del pico,
triangulacién, planimetria, asi como corte y pesada del tridn-

gulo obtenido.

Dentro de los métodos automiticos se encuentra el integrador de
disco, el integrador electrénico, las computadoras y sistema de

resultados de computacifn e impresidn de resultados. (15).

INSTRUMENTACION

Las partés de un cromatégrafo de gases bdsicamente son las si-
guientes: Fig. # 1,

1.- Depdsito de gas portador

2.- Medidor de flujo

3.- Entrada de la muestra



4,- Columna
5.- Horno
6.- Detector

7.- Registrador.

Depésito de gas portador.- Es el suministro del gas portadof

un tanque a alta presidn, con los reguladores de presidén y el

flujo necesarios. El regulador asegura una presidn uniforme a

la entrada de 1la columna y a ésto se debe que haya un flujo

constante de gas, los gases que comunmente se utilizan son

hidrégeno, helio o nitrbgeno. Estos gases deben reunir ciertas

‘caracteristicas como son:

a) Deben ser inertes para evitar interaccidn con la muestra o
con el solvente.

b) Debe ser capaz de minimizar la difusidén gaseosa.

¢) Puro y de fiacil disposicién.

d) Idéneo para ser usado en el detector, ademis de barato.

Figura # 1. Partes basicas de un cromatégrafo de gases.
: 5
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La eficiencia de la columna depende de la correcta seleccibn de
la velocidad de flujo'del gas acarreador. El flujo Optimo puede
ser ficilmente determinado en forma experimental, elaborando una
grifica de altura equivalente de platos teéricos (HETP) vs. ve-
locidad lineal del gas. La mayor eficiencia es con el minimo |

valor de HETP. (11, 15).

Figura # 2. Seccién transversal de un inyector de muestras.

1) Separador 5) Zona de vaporizacién de la
muestra '

2) Tapa del separador :
6) Bloque calentado
3) Entrada de gas portador

7) Cavidad de calentamiento
4) Sostén

8) Columna



Sistema de inyecci6n de la muestra.->La muestra debe ser intro-
ducida instantaneamente en forma de vapor y en el volimen mis
pequefio sin descomponerla ni fraccionarla. Las condiciones de
equilibrio de la columna no se deben alterar. Para esto se uti-
liza una microjeringa si la muestra es liquida, se inyecta a
través de un diafragma de hule autosellante en un bloque metdli-
co que se calienta con un calentador de resistencia controlada,
en el bloque la muestra se vaporiza en forma de un "tapén' vy
se transporta a la columna por medio de una corriente de gas
portador. La temperatura de la zona de inyeccién debe ser supe-
rior a los puntos de ebullici6én de todos los componentes, si se
trata de muestras gaseosas se inyectan con jeringa hermética o

con valvulas separadoras (11).

Para introducir s6lidos y liquidos viscosos se introduce la
muestra en una ampolleta de paredes firmes que se rompen en el
interior de la corriente del gas portador. Otra solucién consis-
te en disolver 1la muestra en un disolvente apropiado o introdu-
cirla en 1la columna en forma aniloga a los liquidos normales.

9).

La Columna.- Est3 formada por un tubo, que puede ser de dife-
rentes materiales (cobre, aluminio, acero inoxidable, vidrio,

etc.), dentro del cual se dispone la fase estacionaria.

La columna puede estar rellena de un s6lido en cuyo caso se

habla de CGS. Si encontramos en la fase estacionaria un liquido
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que se encuentra dispuesto sobre un sdélido que le.sirve de so-
porte se tratarid de CGL., y en ambos casos se utilizan columnas
de relleno. Existen también las columnas de tubo abierto, son
columnas capilares donde el soporte o s6lido portador es la
propia pared en su cara interna, ya que no estin rellenas por

ningQin material. (9).

Rellenos s6lidos.- Como se ha visto el sélido puede hacer las
veces de fase estacionaria o simplementé de soporte de la misma
en caso de ser liquida. Si el relleno s6lido actGa como fase es
tacionaria debe ser activo y tener una gran superficie de con-
tacto para favorecer la interaccién gas-s6lido. Este valor va
de 50 a 100 mz/g de superficie especifica. Como rellenos acti-
vos se utilizan diversas .sustancias entre las que estidn: car-

bbén activaddgel de silice, alumina activada, etc....

Si el sblido actfia como soporte debe ser inerte y su superfi-
cie especifica debe ser menor del orden de décimas o unidades

de mzlg.

Los s6lidos inactivos que se utilizan como soporte suelen ser
s6lidos inertes como bolitas finas de vidrio, resinas plasti-
cas grafito o metal hasta diferentes clases de sustancias si-
licadas entre las cuales se encuentra la tierra de diamoteas.

(4).
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Fase estacionaria.- la correcta seleccion de la fase estacio-

naria 1iquida es el paridmetro mis importante en CGL. Idealmen
te el solvente debe reunir las siguientes caracteristicas:

1.- Las muestras deben exhibir diferentes coeficientes de dis
tribucién en el solvente.

2.- Las muestras deben tener buena solubilidad en el soclvente.
3.- Debe tener el solvente una insignificante presién de vapor

a la temperatura de operacidn.

Aparte de cumplir con las_cbndiciones generales antes citadas
para seleccionar un liquido como fase estacionaria, se deben
tener en cuenta las interacciones componente-fase estacionaria
que tienen lugar en la columna, estas interacciones se consi-
deran al contar con un liquido y componente‘dados sean de ca-

ricter polar o no polar. (11).

Temperatura.- El cromatdgrafo debe tener un regulador de tempe
ratura para el sistema de inyeccifén de la muestra, otro para
el control de temperatura de 1a columna y otro para -controlar
la temperatura del detector Ya que estas partes tienen dife-

rentes funciones.

En el inyector la temperatura debe ser tal, que 2l inyectar
la muestra &sta se vaporice inmediatamente. La temperatura
en este punto debe ser superior a los puntos de ebullicidn de

todos los componentes.



En la columna la temperatura debe ser la adecuada para obtener
una buena separacién y que el anfilisis termine en un tiempo ra
zonable. La temperatura puede operarse de dos maneras: perma-

necer constante durante todo el tiempo que dura el anilisis .o

utilizar un sistema de temperatura programada.

La reduccién de la temperatura aumenta la solubilidad y selec-
tividad, el limite minimo de temperatura estd determinado para
el punto de fusibn o la viscosidad de la fase liquida. A medi-
da que 1la viscosidad aumenta, la solubilidad absoluta disminu-
ye y la transferencia de masa entre la fase gaseosa'y liquida

se vuelve muy lenta lo que reduce la separacidn. (9); El 1imi-
te superior de temperatura para la estabilidad y volatilidad

de la fase liquida constituye una de las limitaciones.

Cuando se trata de analizar sustancias que tienen componentes
con una gama muy amplia de temperaturas de ebullicitn y de tiem
pos de retencibén es preferible emplear la programéci6n de tem-
peratura; comenzando a baja temperatura e incrementindola paula
tinamente, el programa de temperatura se establece previamente
de acuerdo con los tiempos de retencién o se sabe por anilisis

previo en 1la mezcla a analizar. (11).

Detectores.- El1 papel del detector es el de indicar los momen-
tos de emersi6n de los componentes y de proporcionar indicacidn

cuantitativa de los mismos. La accibn del detector se traduce



en una sefial de tipo eléctrico que posteriormente se amplificu
e interpreta mediante un registrador grifico o un integrador,
que pondri de manifiesto los aspectos cualitativos y cuantita-

tivos de dicha sefial. (15).

Descripcibn de detectores,~ Se reunen en cuatro grupos que son
los siguientes:
1) De conductividad térmica 3) Detectores por densidad
de gases,

2) Detectores por ionizacién

4) Otros detectores.
Conductividad t&rmica.- Conocidos tambi&n como catarfmetros son
+del tipo comparativo, ya que proporcionan una sefial elé&ctrica
por comparacién entre las conductividades térmicas del gas por

tador puro y el gas portador 1llevando cada componente separado

por la columna cromatogrifica.

Para realizar la medida de dichas conductividades se disponen
en celdas separadas, dos elementos calentados eléctricamente y
cuya resistencia es funcifn de su temperatura. El gas al pasar
en contacto con los elementos antedichos, provoca el enfria--
miento de los mismos, de acuerdo con el valor de 1a conductivi-
dad térmica del propio gas. Los elementos sensibles son fila-

3

mentos de platino o de otro métal adecuado. (9). En la figura

o

# 3 se ilustra un detector de este tipo.
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Figura # 3 Detector de conductividad térmica.

//L///// |
T — J‘; L? I______. Gas mezcla

: Gas portador sefial

Detectores de ionizacién. E1 detector de ionizacién de flama
tiene una alta sensibilidad, amplio intervalo y gfan confiabi-
lidad. Consiste de una pequefia flama de hidrégeno queméndose
en un exceso de aire y rodeada por un campo electrostitico.

En la figura # 4 se puede ver un detector de este tipo.

El efluyente de la columna entra a la base del quemador a tra-
vés de un filtro millipore y se mezcla con el hidrégeno. Los
compuestos orgédnicos que salen de la columna se queman durante
la combustién formando fragmentos ibénicos y electrones libres;
éstos se colectan produciendo una corriente eléctrica propor-
cional a la velocidad de entrada de la muestra de la flama.

Existen muchos tipos de disefios algunos modelos afiaden gas de
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reposicibén al efluyente de la columna, para aumentar la veloci-
dad del gas yarrastrarel efluyente de la columna a través del
volGmen muerto ente la salida de la misma y la entrada del de-
tector 1o cual reduce al minimo la dispersién de las bandas.
El detector de ionizacibén de flama sblo responde a &tomos de
carbono oxidables y la respuesta es proporcional al nfimero de

tomos de carbono en el componente de la muestra.

Figura # 4. Detector de ionizacién de flama.

(+) Electrodo !
colector, '

-) Cdtodo y !
filamento de
ignici6n

;___ Aire u Oz(g)

H2 ®) —s e—— Gas portador

—r .
con componen (333
=

No se produce respuesta con 4tomos de carbonc completamente

oxidados, tales como grupos carbonilo o carboxile y anflogos
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tio, la respuesta disminuye al aumentar la sustitucién con ha-
logenos aminas y grupos oxhidrilo. Este &etector no responde
a compuestos inorgdnicos excepto a los ficilmente ionizables.
La deteccién es de unos 20 pg. de peso de la muestra; el in-
tervalo lineal es de 107. Este detector no requiere de un con-
trol de temperaturas preciso, lo cual es una ventaja en las

aplicaciones con temperaturas programadas. (9,11).

Detector por densidad de gases. El fundamento de estos detec-
tores estf en la diferencia que hay en la densidad de los ga-
ses lo que darlugar a una corriente gaseosa. Entre los dos tu-
bos por los que circulan éstos, a través del tubo transversal

que l1os une,

El caudal del gas que circula por el tubo se mide por procedi-
miento térmico, disponiendo una resistencia de calefaccibn si-
tuada entre dos cabezas termosensibles. Por uno de los tubos
principales se hace circular el gas portador puro con lo cual
actda como elemento de referencia,'y por el otro el gas portador
con componente o sin é1 en un momento dado. ‘Actuandd como ele-
mento de medida en la comparacién que se realiza en el tubo

de interconexibén. Por efecto de la resistencia de calefacciébn,
en ¢l caso de que haya corriente gaseosa en el tubo de inter-
conexidn, el gas resulta calentado, por la cual las cabezas

termosensibles detectan una diferencia de temperatura, que con-

vierten en una sefial eléctrica comparativa.
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En la Figura # 5 se observa un detector de este tipo (9)‘,

Figura ¥ 5. Detector por densidad de gases.

—— I Gas portador y
Gas — | sefial componentes.

portador

Registrador de la sefial. Es un aparato de medida eléctrica
que transforma la sefial en el desplazamiento de una plumilla
que graba sobre una banda de papel, tal desplazamiento es
transversal es decir, perpgndicular a la direccién de avance
de la banda de papel y su magnitud depende de la intensidad de

la sefial que lo origina.

La banda de papel avanza longitudinalmente por la accibn de

un mecanismo de relojerfa, pudiendo variar la velocidad de

avance.



La direccién longitudinal del registro es un eje de tiempos y
el conjunto de ambas, el cromatograma, que e€s una representa-

¢ibén gréfica de la intensidad de la sefial frente al tiempo (9).

Tnterpretacién del cromatograma. Existen dos tipos de croma-
togramas dependiendo del tipo de detector que se use: si se
usa un detector de tipo acumulativo se obtiene un cromatograma
de escalones. Cuando el cromatograma es de tipo instanténeo,
que son los que actualmente tienen mayor usoc se obtienen un
cromatograma de picos. En este tipo de cromatogramas existen
varios parémetros a considerar.

- El pico de aire. Corresponde a la deteccién de una cantidad
nuy pequefia de aire que entra a la columna cuando se introduce
la muestra en el cromatégrafo. Se toma en muchas ocasiones

como origen de tiempos de retencién corregidos.

La linea base. Es la parte del registro que corresponde al

gas portador puro.

Altura del pico. Es la distancia entre la cima del pico y la
prolongacién de la linea base. Si el pico es de vértice re-
dondeado se trazan rectas tangentes a los puntos de inflexibn
de las laderas, el punto de corte de las dos lineas trazadas

determina la altura del pico.



Anchura del pico. Es la longitud del tramo de la prolongacién
de 1a linea base, comprendida entre las intersecciones con la
misma de las laderas del pico o en su caso, de las lineas tan-

gentes antes mencionadas.

Anchura del pico en la semialtura. Es la distancia paralela
a la linea base, entre las dos laderas del pico, tomada a la

mitad de la altura total del pico.

Area del pico. Es la comprendida entre el pico y la prolonga-

cién de la linea base.

Determinacién del 4rea del pico. Llas forﬁas de realizar la
integracibn o evaluacién cuantitativa entre otras son: El mé-
todo de triangulacién de Congal-Bosch. (15). Consiste en pro-
longar los segmentos aproximadamente rectos de los puntos de
inflexién del pico de elucién. Estas dos 1{neas junto con la
linea base, constituyen un triéngulo cuya Area se obtiene con
la mitad del producto de la base por la altura real del pico.
En esta forma se obtiene un 4rea que equivale aproximadamente
al 97 % del 4rea total del pico. La desviacibdn suele ser de
4 %. También se puede obtener el 4rea como la mitad del pro-
ducto de la altura del pico por la anchura a la mitad de la

altura.

Corte y pesada. El 4rea se determina recortando el pico



cromatogrifico y pesando el papel en una balanza analitica.
La exactitud del método depende del cuidado con que se corte

y de la constancia del espesor, ademis de la humedad del papel.

Existen también integradores automiticos que son de dos tipos,
el integrador digital que es un sistema totalmenteelectrénico
y el integrador de bola y disco que es un dispositivo mecéni-

co automitico.
TERMINOS BASICOS EN CROMATOGRAFIA DE GASES.

En la Figura # 6, se muestra un esquema que ilustra el signi-

ficado de los siguientes términos:

INY. Punto de introduccibén de la muestra.

Aire. Componente de referencia.

T Tiempo de retencién absoluto,

Tm. Tiempo muerto.

Tr. Tiempo de retencibén corregido.

h Altura del pico.

Wy . Ancho de 1la base a 1a mitad de la altura.
wb. Ancho de la base

L Longitud de la columna (cm).

N Nlmero de platos o placas tebricas.
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16 (1r)% _ (o, ()2

N:
(Wb)?2 (Wh)?

HETP. Altura equivalente del plato tedrico:

HETP =

Z (=

J. Velocidad lineal promedio del gas (ml/min).
"L
Tm

§. Retencién relativa de dos picos adyacentes:

Tf, K, .
§ = —= = Donde sz es mayor que Tfl
T K

R. Resolucién entre dos picos adyacentes (6ptima = 1.5)

R= _2d_ Donde d= distancia entre los picos.

Wb1 + sz

K. Relacién de particibn

Tf

K= ————

Tm

Ecuacibén de Purnell. (se utiliza si se quiere aumentar R)

2 2
_ Lreq _ 2 (8) (K2 + 1)

Tf(c). Tiempo de retencidn calculade.
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Tiempo de retencién calculado.

(&)* (K, + 1)°  HETP

(6 - 1)° K U

T#(c)= 16R°

En 1a Figura No. 6, sc ilustran los anteriores términos.

. Tt
e 1
|
Iny. | TF . d 44
: | 1 ! l
Tm T |
! | [ miiatley 3
] |
- |
| | :
o -
: : aire 2 h
1 h
! 1
| —— -
UL Wb 5

Figura. 6. Términos bisicos utilizados en cromatografia

de gases.
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COMPOSICION DE LA LECHE

La leche es una mezcla en estado de equilibrio. Es una mezcla
de sustancias definidas: Lactosa, gliceridos de 4cidos grasos,
Caseina, albumina, sales, etc. Desde el punto de vista fisico

coexisten varios estados, emulsidn, suspensidn y solucién.

La leche abandonada a la temperatura ambiente se separa progre-

sivamente en tres partes:

a) lLa crema; Capa de glébulos grasos reunidos por efecto de la

gravedad.

b) La cuajada es caseina coagulada como consecuencia de la ac-

cibén microbiana.

c) El suero que contiene los productos solubles que se separan
de la cuajada y se retraen mds o menos ripidamente, seglin la
naturaleza de la microflora presente. De esta concepcibn de
la leche, considerada como mezcla, se derivan importantes con-

secuencias.

1. Las proporciones de los componentes de la mezcla pueden

variar ampliamente.

2. Cada uno de estos componentes puede aislarse de la mezcla



sin modificacién.

3. Existen entre los componentes de la leche una interdependen-
cia m4s o menos estrecha, como caseina y fosfato de cal,

agua ligada a las proteinas, colesterol y lecitina, etc.

4. Las modificaciones experimentadas por uno de ellos pueden
influir sobre el estado del otro. Existe por tanto un es-
tado de equilibrio que puede romperse por acciones diversas,
en el cuadro # 1 se da la composicién media de la leche de
vaca en sus principales elementos y propiedades £isicas més

importantes.

Es comn reducir la leche a sus cuatro componentes mis importan-
tes como son: Lactosa, grasa, proteinas y sales, despreciando
las sustancias presentes en pequefias cantidades, sin embargo,:
esta simplificacién no se debe aceptar mis que para un anilisis
ponderal o para el calculo del valor energético de la leche.

Ya que en determinadas circunstancias tiene una importancia pre-
ponderante, tal es el caso de los fosfolipidos, carotenoides,
esteroles, tocoferoles, flavinas, vitaminas hidrosolubles, en-

zimas y nucleotidos. (3)

La materia grasa e5 el componente de la leche que varia en mayor
proporcibén, diversos factores influyen sobre el porcentaje gra-

so como son los factores de variacibén entre los que se cuentan:



fisiolb6gicos, alimenticios, climiticos, etc,

Factores genéticos como: variaciones raciales e individuales

herencia y efecto de seleccibn,

Factores zoot&cnicos diversos: especialmente la forma de orde-

fio.

Durante mucho tiempo la grasa ha sido el componente de la leche
determinado sistemiticamente con objeto de estimar el valor del
producto y las aptitudes del ganado lechero, sin embargo esta

.simplificacidn es excesiva, puesto que la relacidn entre el por
centaje de materia grasa y el de otros elementos no es estrecha,

sobre todo en lo que se refiere a materias nitrogenadas,

La materia grasa se altera mids lentamente que la lactosa; sus
modificaciones no provocan grandes cambios en la estructura fi-
sicoquimica de la leche pero son importantes por ser causa de

apaiicién de sabores desagradables. (3)

Se encuentran ensla leche escasas cantidades de enzimas pero
estas enzimas tienen actividad como catalizadores bioquimicos
ya que provocan importantes $wdificaciones a muy baja concen-
tracibn, esta actividad depende directamente del pH y la tempe-
raturg}por encima de 70°C. se destruyen las enzimas las mis

conocidas son: (3),
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Lactoperoxidasa, 2% del total proteico aproximadamente,
Reductasa aldehidica. Xantina oxidﬁsa se destruye a 80° por
10 seg., '

Catalasa T

Lipasas

Fosfotasas-alcalina y 4cida

Proteasas

Amilasas

Lisozima.
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Cuadro # 1,

La leche de vaca

Composicién tipica y propiedades fisicas

Agua S se I PLIOGEIENSLIOIAENBSICOERNIEBRISOETER "

Glucidos: LactoSAcsavesceseesess
LIPidoS eeseveescoscncrscsrnsass
Materia grasa propiamente dicha.
Lecitina (fosfolipidoS}essaaisss
Parte insaponificable..e..ceves.
Protidos ...cveevsicssisansnnnns

£aSeiNA.saeverscrnvocrennccarans

Protidos solubles (albuminas vy
globulinas)..ievececcencennanans

Sustancias nitrogenadas no pro-
teICa5.00ensasncnrearrcnsncisnns

58165 tesecsccnsancsrisorsoninne
Acido CItTriCO.cescsctiancssasens
Del dcido fosfBTiCO0.vievinccrnses
Cloruro de s0diO.icieiravracosios
Componentes diversoS....ieeesass

Como vitaminas, enzimas, etc....

Extracto seco total..ccesevcenas
Extracto seco desengrasado......

Composicién

Estado fisico de los
g/t componentes
905 . Libre (disolvente)
49 Solucién
35 Emulsidén de globulos
34
0.5
0.5

34 Suspensidn micelar
de fosfocaseinato de
cal,

27

5.8 . Solucifn coloidal

1.5 Solucidn verdadera

.trazas
127
952

Propiedades fisicas:

Densidad de la leche completa...
Densidad de la leche descremada.
Densidad de la materia grasa....
Calorfas/litro..eeeeeieceacnsncnne
1) I
Indice de refraccibBn,..,...oev..

Calor especificO..vsiccenconones
Viscosidad relativa.............
Punto de congelaci&n..........f.

1.032
1.036
0.940

700.

6.6 a 6.8
1.35

0.93

1.6 a 2.15
-0.55°C -



COMPOSICION DE LOS TRIGLICERIDOS

Son estéres del glicerol y de 4cidos grasos alifiticos., Los ra-
. dicales dcidos R. pueden ser idénticos o diferentes (glicéridos

mixtos). Con fijacibn de tres moléculas de agua:

C,IHZ-O-CO-R1 ?HZ-OH

CH-O—CO-R2 + 3H20 CH-OH + 3 R-COOH

I l

CHZ-O-CO-R3 CHZ-OH
(triglicérido) Glicerol dcido graso

La hidrdlisis puede realizarse de tres diferentes maneras, en-
tre las que podemos sefialar:

La accidn diastdsica de 1las lipasas que intervienen especial-
mente en el enranciamiento.

Los medios quimicos, como la accién de los alcalis; en este

caso la reaccifn es de saponificaciodn.

La naturaleza de los &cidos grasos, R y sus proporciones res-
pectivas, diferencian los diversos cuerpos grasos y determinan
sus propiedades. La materia grasa de la leche presenta tres
caracteristicas distintivas:

1.- Gran variedad de &cidos grasos.

2.- Proporcifn de icidos grasos saturados igual a 2/3 y de 4ci

dos insaturades 1/3, como término medio.
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3.- Elevada proporci6n de dcidos voldtiles en especial de Butf

rico en la leche de los rumiantes.

En el Cuadro # 2 se presentan los principales 4cidos grasos de
la leche de vaca clasificados segfin su estructura quimica, di
ferenciindose los saturados de los no saturados, existe nredo-
minio de un &cido en cada uno de los dos tipos, el palmitico -

saturado en C16 y el Oleico en C18' cada uno en un porcentaje

préximo al 30%.

Composicidn ajustada de la grasa de la leche de vaca

Acido Butanoico Trazas
Acido Laurico 2.54
Acido Miristico 9.11
Acido Palmitico ‘ . 26,26
Acido Estearico 18,37
Acido Oleico 39,51
Acido Linoleico 2.40

Acido Linolenico 1,78

Estos son los dcidos grasos analizados,
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CUADRO # 2
COMPOSICION EN ACIDOS GRASOS DE GRASAS AUTENTICAS DE LECHE DE VACA
A continuacidn se dan valores promedio de muestras representativas

de grasas de leche de procedencia confiable, obteniéndose la siguien-
te tabla de resultados: (14)

Esteres Metilicos corres- Grasas de leche de vaca Grasa de leche
pondientes a los 4dcidos % en peso. de cabra.
grasos.
A B C

1.~ Butanoico (C,) trazas 0.102 0.34

2.- Caproico (C,} " trazas 0.628 0.36
3.- Caprilico(Cg) 0.23 0.622 2.1 1.67
4. Cdprico (C 0) 1.60 1.925 5.8 : 6.83
5.- Undecanoicd®(c, ) 0.19  0.17 0.76 0.24
6.- Lafirico (C12) 2.28 2.8 6.14 3.20
7.- Lauroleico “(Cq,.¢) 0.11 0.101 0.40 0.28
8.- " (C 3) 0.15 0.106 0.18 0.39
9.- Mirfstico (CM} 8.16 9.722 14.43 9.27
10.- Miristoleico 'Cis UH4_1)0.17 0.181 1.68 - 0.33
11.- Miristoleico Trans 17 0.86 0.916 1.59

(Ci4:1)
12.- (C 5 * 2.17 1.51 0.35 1.30
13.- Miristolénic& (C14_2) 0.51 0.483 Trazas 0.45
14.- Palmitico (C1 ) * 23.54 26.76 30.425 25.74
15.- Palmitoleico Eis(C164). 0.17 0.181 Trazas 2.34
16.- Palmitoleicotrans ' ° 3.12 2.21 2.486
(Ci6:1)

17.- Margirico (C 7) ' 0.84 0.93 1.07 1.16
18.- Palmitolénicd’(C,c.,) 0.17  0.44 0.29 0.70
19.- Estéarico (C18) ) 16.47 16.76 9.03 14.16
20.- Oleico Cis(C1 £1) 35.30 29.56 19.06 26.49
21.- Oleico trans ’Ec] ) 0.1z 0:282 0.113
22.- Linoleico (C 8:2 ) 2.16 1.77 1.96 - 1.85
23.~ Ardquico(C j : 0.08 Trazas 0.113
24.- Linolénico (C18-3) 1.60 1,73 1.07
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ACIDOS GRASOS SAIURADOS

Casi todos los Acidos grasos saturados tienen un méximo par
de dtomos de carbono y se considera su punto de partida el
dcido acético (C,). Los de nGmero impar se originan en el &ci
do propionice (CS)' estos iltimos se encuentran en escasa pro
porcidn por lo que influyen poco en las siguientes propieda-

des:

Los dcidos grasos se clasifican por sus pesos moleculares en
6rden creciente (Cuadro # 2). Los cinco primeros son volitiles,
el dcido lafirico se encuentra repartido entre este grupo y el

de los acidos fijos.

Los dos primeros Aicidos grasos voldtiles son solubles en agua
{el 4cido caprilico muy poco), no representan mis que un 5%
del conjunto, sin embargo, constituyen la parte mis caracterig

tica de la leche de los rumiantes, (3)

Los dcidos caprilico y caprico, con parte del laGirico son la
fraccibn de 4cidos grasos insolubles en agua; se expresan en
por ciento, o por el fndice de Polenske.

" _
Los dcidos saturados pueden desaturarse o deshidrogenarse ba-

jo la accibén de bacterias y mohos, con aparicibn de dobles en-

laces.
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ACIDOS GRASOS INSATURADOS

Se encuentran en gran variedad en la leche y presentan de uno
a seis dobles enlaces, pero tan s8lo uno se presenta en impor-
tante proporciﬁn. El C18’ 0 fcido Oleico que constituye las

tres cuartas partes de los dcidos de esta categoria,

La proporcifn de Scidos insaturados varia con la alimentaci®n;
'son los lipidos vegetales los que constituyen la fuente de los
dcidos con C;, o menos, la grasa de la hierba esta formada apro
ximadamente por el 60% del dcido Linolénico (trieno) que, en el
rumen se hidrogena en gran parte para formér un dieno y un mono
eno, produciéndose el &cido Oleico que tiene forma cis, se pro-
duce tambi&n en menor proporcifn el derivado trans o dcido vac-
cénico que tiene propiedades muy diferentes pues es sélido, en
tanto que los.derivados cis son todos liquidos, el tetraeno -
icido araquidbnico, no existe en los alimentos de la vaca y pre
cede al dcido linol€ico por transformacifn en el organismo ani-
mal. Con respecto al perfodo de lactacidn y la edad de la vaca
se ha visto que existe una reiaciBn, ya que a medida que uno y
otro avanzan, se eleva la insaturacifn de la grasa, parecen
existir diferencias de razas. Los enlaces etilénicos confieren

gran reactividad, especialmente en las siguientes reacciones:

Fijacibn de oxfgeno, con formaci6n de oxidos de sabor muy desa

gradable,
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Fijacién de Iodo,- Constituye el método principhl para saber el

grado de insaturacidn,

Los #dcidos grasos insaturados con dobles enlaces enposicidn con
‘jupada -C=C-C=C-, bresentan una absorcibn caracteristica en el

ultravioleta y se les puede valerar por espectrofotometria.

Los polinsaturados no conjupados se isomerizan en medio alcali

no, adquiriendo de esta manera la propiedad anterior.

Los gliceridos insaturados de forma cis, si constituyen las
4/5 partes del total insaturado, tienen un bajo punto de fusién

cuanto mis abundantes mis blanca es la grasa.

Se consideran algunos dcidos grasos como esenciales al organis
mo animal, tal es el caso del Hcido linol&ico. Estos dcidos po-
~seen actividad bacterioestitica sobre los gérmenes de la putre

faccibn, (3)
LECHES EN POLVO

'vEntre los objetivos que se persiguen 2l desecar la leche, se en
cuentran: una conservacitn prolongada de todoS5 sus componentes
en una forma reducida, poder guardar producciones excedentes de
leche de una estacibn a otra, y evitar el transporte de agua;

puede almacenarse en recipientes de gran volfimen. E1 Cuadro # 2
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detalla la composicifn de la leche entera en polvo, la leche

descremgda en polvo y la leche bronca (29, 32),

Componente Leche bronca  Entera en polvo Descremada
. . e e . ..en polvo
Agua ' 81,5 4 5.0
Materias grasas 3.5 26.0 1.5
Materias nitrogenadas 3.3 27.0 34,0
Lactosa 4.9 ' 37.0 50,0 -
Minerales - 0.8 6.9 - 8.0
Sacarosa ; ) - ' - -

Extracto seco
desengrasado : 9.0 70.0 93.5

Cuadro # 2, Composicibn de las leches bronca y en polvo.

La mayorfa de las: leches en polvo, se elaboran a partir de le-
che descremada. El alto porcentaje de grasa en polvo de leche
enxeradificultarla fabricacidn de productos de buena calidad de

bido a la oxidacién y enranciamiento durante la conservacién.

Las caracteriéticas de la leche en polvo dependen del mé&todo de
desecacifn, El método mediante cilindros secadores somete a la
leche a un tratamiento t&rmico tal, que modifica la estructura

fisicoquimica de la leche y el polvo que se obtiene es diffcil
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de disolver, por tanto este nmétodo esutilizado con fines indus-

triales y para alimentacifn animal,

Para obtener leche en polvo de buena calidad se utiliza el mé-
todo de atomizacifén, este m8todo consume el doble de energia

que €l anterior, por la extrema finura de las gotas pulveriza-
das la desecacidn es muy rdpida, el calentamiento del producto
se limita por la evaporizacifn instant&nea del agua. Debido a
ésto, se consigue una leche en polvo estructuralmente poco mo-

dificada.

El tamafio de las particulas influye notablemente en sus carac-
teristicas de solubilidad y conservacién. Un polvo de particu-
las pequeflas se disuelve mal, se apelmaza facilmente y se al-

tera por oxidaci6n, en cambio los aglomerados de particulas se
disuelven fdcilmente, por lo que se separan para obtener un

polvo instantineo, que tiene buena solubilidad en agua fria,

En general, el polvo de leche entera se disuelve mal pér la
presencia de grasa libre‘en las particulas, durante la deseca
cifn una parte de los glbbulos grasos se descompone, la grasase
acumula en la superficie de las particulas repeliendo el agua

y dificultando la disolucitn,

El proceso de elaboracifn de la leche en polvo, consta de las

siguientes operaciones:



1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)

8)

9)
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Almacenamiento de la leche estandarizada, descremada, pas-

teurizada y homogeneizada.

Concentracifn hasta un 40% del extracto seco total, en un

concentrador de doble efecto.

Deshidratacidn de la leche concentrada en cilindros calen-

tados hasta aproximadamente 150°C.

Enfriamiento,- Las escamas de leche deshidratada se mezclan
por la accién de un tornillo sin fin y a la vez son trata-

das por un flujo de aire.
Molido de las escamas en un molino de martillos.

Envasado de la leche en polvo, en bolsas grandes para uso

industrial o para ganaderia.

Deshidratacifn por atomizacibn de la leche concentrada en

aire a 150°C,

Enfriamiento de polvo en un transportador vibrador, una co
rriente de aire atraviesa la capa de polvo enfriando el pro

ducto.

Cribado del polvo en una criba rotativa.

10) Envasado del polvo en botes. (12)

La figura # 7 Ilustra los pasos anteriores.
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Figura # 7. Proceso de secado de leche.
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OTROS METODOS PARA EL ANALISIS FISICO Y QUIMICC DE LAS GRASAS

Existe ‘un gran n@mero de anilisis para evaluar las caracterIs-
ticas ffsicas y quimicas de las grasas, los mis desarrollados

son los descritos por la American Oil Chemists Society (AOCS).

Ademis de los métodos instrumentales de cromatograffa y reso-
nancia magnética nuclear, los clisicos anilisis de laboratorio
son: Indice de yodo y de saponificacifn, punto de fusibn, el -
Indice de solidificaci6n de dcidos grasos (titer) y la prueba
fria. ‘

Indice de yodo.- Se define como el nGmero de gramos de yodo
que reaccionan con un gramo de lipidos y es una medida del pro
medio de dobles ligaduras o insaturaciones que contienen los
aceites y las grasas. Este anilisis no ofrece ninguna infor-
macibn concerniente a la distribucifn y localizacibn de las do
bles ligaduras en los diferentes ﬁcidos'grasos, por lo que no
se puede utilizar para determinar la naturaleza y composicidn
de la grasaj se usa en grasas para conocer el grado de insa-

turacién antes de proceder a una hidrogenacién.

Indice de saponificacifén.- Es el peso en miligramos de hidro-

xido de potasio que se requiere para saponificar completamente

un gramo de grasa, Los iIndices de saponificacifn estin inver



samente relacionados con el peso molecular promedio de los &-'
cidos grasos de 1la grasa; este anilisis se usa cada vez menos'

y en su lugar se utilizan técnicas cfomatogrﬁficas..

Punto de fusifn.- Solamente las grasas puras o las canpuestas'
de pocas clases de triacilgliceridos, tienen bien definida la
temperatura de su punto de fusifn, a medida que aumenta el nG’
mero de clases de triacilgliceridos, el punto de fusibn de la
grasa se transforma en un intervalo de temperatura, ya que ca-
da especie de acilglicerido.tiene uh punto de fusi6n diferen-
te, ¢l punto de fusifn es una constante fisica para c#da gra-
sa, este método tampoco permite conocer la cantidad, posicidn

de dobles enlaces por lo que no identifica dcidos grasos.

Indice de solidificacifn de Zcidos grasos.-(titer).- Este ani-
lisis se usa para determinar el punto de congelacifn de una
grasa, por 1o que se expresa en términos de temperatura, ori-
ginalmente se desarrollS para la evaluacifn de los Scidos gra-
sos utilizados en 1la manufactura de jabones; consisfe en sapo-
nificar una grasa p;ra obtener los icidos grasos correspondien
tes, los cuales se acidifican, se purifican y se enfrian con
:lentitud hasta que cristalizan. En este punto se mide la tempe
ratura y se expresa como tal. El valor de titer ofrece informa
" ¢ibn sobre 1la intensidad del tratamiento de hidrogenacién qué

reciben los aceites comerciales.
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Prueba frfa.- Se usa para determinar la capacidad de un aceite .
para conservar sus caracteristicas aln a bajas temperaturas de
acuerdo con la norma de ACOS, un aceite pasa esta prueba si .
permanece claro y sin cristalizacifn después de 5.5 hrs,, en
un bafio de hielo, la presencia de trazas de cristales indica

la terminacidn de la prueba. Tampoco este m&todo ofrece infor

macifn acerca del tipo de dcidos grasos presentes en la grasa

ni los cuantifica.

Métodos dilatométricos.- Indican indfcés de s8lidos grasos, las
grasas s6lidas consisten en una mezcla de diferentes friacil«
gliceridos en estado s6lido que forman una matriz cristalina
muy rfgida, en la que la porcidn de aceite liquido queda atra-
pada de manera semejante a lo que sucede con el égua en una es
ponja, st la grasa se enfria a menos 30°C., se produce una so-
lidificacifn completa y a medida que se calienta se induce la
formacibn de una mezcla de 1ipidos que sSe encuentran en estado

liquido y s6lido, cuya relaci6én depende de la temperatura fi-

nal que se alcance.

Por otra parte los componentes sGlidos‘de las grasas se expan-
den de modo muy diferente a la de los‘tomponentes 1fquidos; de
manera que la mixima expansifn se alcanza cuando una-grasa sb
;ida se vuelve lfquidé, los cambios de voliinen espécifiéo de

una grasa con respecto a la temperatura se muestran en la figu-

ra # 8. Con la grifica se calcula el porcentaje de s6lidos y la
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linea 1fquida hacia la coordenada del vollimen especifico.

El porcentaje de sélidos es igual a la fracci6n de la grasa
que se encuentra sin fundir; el cdlculo se efectia como: % s§

lidos-grasos = BC/Ac. (13)

Figura # 8, Curva dilatomBtrica de una grasa.
VolGmen *
especifico
-

o
linea
liquida~

sélidos

temperatura

Determinacidn de la cantidad de &cidos grasos volitiles (prue

ba de Reichert-Meissel number).

Esta prueba se basa en la cantidad de hidr6xido de sddio, que

requiere 5 g. de muestra para neutralizar los &cidos grasos
volitiles, |
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La grasa de la lecherequiere de 20 a 35 ml. de hidréxido de
sodio de @,1 N,, mientras que la grasa vegetal requiere de

0.5 a 2.5 ml. (8).

Indice del perdxido.- Indica los miliequivalentes de perbxido
ﬁor kilogramo de grasa o aceite, El grado de peroxidacifn se
mide por la cantidad de yodo libre que la grasa oxidada libe-
ra del yoduro de potasio. Los peroxidos no tienen sabor ni.
olor, pero al romperse forman aldehidos que tienen un fuerte
olor y sabor desagradable. Debido a esto los resultados de es-

te método estédn sujetos a variacibn.

Indice de acides.-~ Es el ntimero de miligramos de hidr6xido de
potasio, necesarios para neutralizar los 4cidos grasds libres
en un gramo de aceite. Este método nos da el indice de 4cidos
del aceite o grasa pero no especifica el tipo de &cidos grasos

libres que se valoraron., (8).

Determinaciﬁﬁ del indice de refraccibn con el refractémetro de

Abbe en aceites y grasas vegetales y animales,

El indice de refraccifn no es una propiedad'qde varie bastante

y por tanto tiene poca relevancia., (8).
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METODOS DE ESTERIFICACION DE GRASAS
Metilacidn de 4cidos grasos libres,

La metilacién nuede 1llevarse a cabo nor diversos procedimien-

tos, entre los cuales encontramos los siguientes:

Con dcido sulfGrico.- Se reflujan los &cidos por dos horas en
una solucién de 0.5 ml, de &cido sulffirico y 10 ml de metanol,
los ésteres formados se extraen con &ter de petrbleo a una tem
peratura entre 30°C y 60°C, después de diluir el dcido sulffiri

co metanol con agua (7).

También se ha utilizadoe diazometano, este compuesto reacciona
con los Acidos grasos en una solucifén de metanol-&ter. Este -
método tiene la limitaci6n de que debe emplearse con extrema -

precaucién ya que es t6xico y explosivo (7).

Trifloruro de boro.- (BF3] (10-14%) en metanol. Se coloca el -
extracto en un matraz erlenmeyer y se lleva casi a sequedad, -
se afiaden 5 ml de trifloruro de boro, se pone a reflujo por 5
min., hasta la desaparici6n de gotitas de grasa. Despufs se en-
fria y se pasa el contenido del matraz a un embudo de separa--
cifn, se lava el matraz con 10 ml, de pentano o éter de petrd-
leo y se incorpora al embudo de separacifn, se agita y deja --
separar las capas, se drena la capa inferior y se descarta.
Llevar la capéworgﬁnica con la solucifn de Cloruroc de sodio y

descartar &sta nuevamente.
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La capa no etérea puede filtrarse a través de Sulfato de sodio
(Nazso4) anhidro, lavando el filtro con pentano para recuperar
los ésteres que se hubieran adsorbido en el Sulfato de sodio -

(NazSO4).

A 1la capa etérea que contiene a los Esteres metflicos, se le -
evapora‘el éter a temperatura ambiente con corriente de aire o
Nitrégeno (Nz) seco hasta reducir su volumen a 1.0 ml. De aqui

se podrdn tomar de 0.5 a 1.0 ml para inyectar el cromatbgrafo.

El método de esterificacién usado en el presente trabajo es el
'siguiente, y emplea metoxido de sodio y benceno: En una ampolle
ta se colocan de 10 a 30 mg. de 1la grasa, 1 ml de benceno f --
1 ml, de met6xido de sodio (solucifn 0.5N). El frasco o ampolle

ta se sella calentando al mechero.

La ampolleta,se Ileva abafio de vapor a 80°C, por 10 6 15 min.

y se enfrfa, se adicionan a la ampolleta de 3 ml, de ggué desti
lada y 3 n1 de éfer etilico, se mezclan bien ambas fases y es -
necesario esperar a que se separen de nuevo. La inferior es la

fase acuosa y debe ser eliminada, la capa superior es benceno -
y se lava con 2 6 3 ml de agua destilada, se seca con sulfato -
.de sodio anhidro. Esta soiﬂciﬁn esfﬁ lista para ser analizada -

por CGL.
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GRASAS MAS COMUNES USADAS EN LA RECONSTITUCION
DE LECHES EN POLVO

Existe la reconstitucibn con aceites vegetales.- Esta es aprecia-
ble por el incremento en 4cido ldurico, ya que contiene de 44 a
S0%, en tanto qué la leche de vaca contiene de 2 a 6%, la grasa

que mis comunmente presenta estos porcentajes es la de coco.

Aceites vegetales exceptuando algoddn y coco.- Se observa una
disminucién en fcido palmitico, estos aceites tienen de 7 a 13%
y la leche de vaca tiene de 23 a 30%, Se aprecia taﬁbién cuando
hay un contenido mayor de 23% en Acido linoleico, en cuyo caso
se pudo haber reconstituido con aceite de soya o girasol que tie
nen aproximadamente 57%, el cdrtamo tiene 77%, mafz y ajonjoli

42%, algodfn 53%,

Aceite de soya,- Se aprecia cuando hay un contenido mayor de 2%
en dcido linol&nico, la soya tiene de 6 a 8% y la leche de vaca

‘tiene un valor aproximado de 2% (14).

En el cuadro # 3 se pueden observar los porcentajes de dcidos

grasos que tienen diferentes aceites vegetales. (1).

Se puede reconstituir la leche tambi®n con sebos o grasa anima-
les no procesadas. Se observa un aumento anormal de 4cido este-

arico (mis de 18%), el contenido de este &cido en leche es de 9
a 19%,



Cuadro # 3, Porcentaje de Acidos grasos en diferentes aceites vegetales.

Aceites Saturados . Mono insaturados Poli-insaturados
Vegetales ‘

G2 Ca %6 Ge Co Caz Car o Cier Brsit Caomv C2zar Gisiz Geaes
Coco 47,7 15.8 9.0 2.4 1.0 0 0 0.4 6.6 0 0 1.8 0
Algodén 0,4 0.8 23,0 2,4 0.2 Tr Tr 1.3 21.0 Tr Tr 49.0 1.4
Maiz 0 0.6 14,0 2.3 0.3 Tr 1r 0.3 30,0 0,2 0.2 50.0 1.6
Oliva ] Tr 12.0. 2.3 0.4 ] 0 1.0 72,0 0 0 11. 6.7
Palma 0,2 1,1 41,5 4,3 u.3 u 0 0.3 43,3 v 0 8.4 0.3
Cacahuate 0,1 0.5 10,7 2.7 1.2 3.4 1.1 Tr 49.0 1.1 It 29,0 v.8
Soya U.1 v.2 10,0 4.0 0.3 0.1 Tr 0.2 25.0 0.2 Tr 52.0 7.4

Tr = trazas



MATERTALES Y METODOS
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MATERIALES Y METODOS

a) Marcas comerciales analizadas,

El trabajo experimental se realizé en la seccifn de toxicologia
(secéibn de cromatograffa), Departamento de Patologia de la Fa-

cultad de Medicina Veterinaria y Zootecnia de la U.N.A.M,

Se analizaron las siguientes marcas de leche en polvo que se en
cuentran en el comercio, haciendo el anflisis por triplicado pa

ra cada marca comercial:

" Leches enteras " Leches maternizadas Leche descremada
1,- Darel 6.~ Nan I 1§.- Sveltes
2.~ Nido 7.= Nesbrim
3.+ Alianza 8.~ SMA
4,- Instalac 9.- Cefalac
5.- Nutrileche 10.- Conlac
Conasupo- '
11.- 826
“12.- Olac
13.~ Orlac

14,- Pelargén.
15.- Enfamil

Se utilizb muestra estfndar conteniendo los ficidos grasos mis
comunes presentes en leche de vaca y los contenidos en diver-

sas grasas deorigen vegetal como coco, algod6n, soya y ofros;

‘

*
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esto filtimo con el fin de detectar en las leches analizadas el

tipo de grasa que se utiliz6 para reconstruir la leche.

Se hicieron ademds, los anflisis correspondientes a grasas ve-
getales, para hacer la comparacifn con la grasa de leche en pol

vo, las grasas analizadas fueron de coco, soya y algodfn.

b} Procedimiento seguido para la realizacién del anilisis:

El primer paso consiste en la extraccién de la grasa de la le-
che, lo que se hace por el método de Soxhelt también llamado de
terminacidn de grasa cruda o extracto etéreo. (en este paso no
se busca cuantificar la cantidad de grasa, s6lo se quiere ex-

traerla).

'Se usa un extractor Soxhelt que consta de tres partes:

Un extrattor, un matraz y un refrigerante unidos por juntas es-
meriladas. La muestra se¢ pesa en un cartucho especial que se en
cuentra en el comercio o bien puede -utilizarse papel filtro, se
colocan 5 g. de muestra dentro del cartucho o papel segfin sea y
se coloca en el extractor tomando la precaucién de poner asbes-

to preparado sobre la muestra o cerrando los extremos del cartu

cho.

Por otro lado se colocan en el matraz piedras para regular 1la
ebullicibn, se coloca el matraz al extractor y &ste al refrige

rante (no debe ponerse grasa en las juntas), se agrega &ter --
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etilico en cantidad de dos descargas por ¢l refrigerante, se
calienta el matraz con parrilla cerrada o con un foco, la ex-
tracci6n tarda como miximo 3 hrs, se compruecba que se ha extra
ido toda 1la grasa cuando se dejan caer las Gltimas gotas de -
la descarga sobre un vidrio de reloj o sobre un papel filtro,

al evaporarse el &ter no debe dejar residuo de grasa., Aunque -
en este paso no se busca cuantificar, es importante extraer la
mayor cantidad de grasa pard facilitar el siguiente paso que -

es la esterificacién de la grasa.

Cuando se comprueba que se ha extraido la mayor cantidad de --
grasa se desmonta el aparato y el matraz se lleva a la campana

para la total evaporacidén del é&ter.

El segundo paso en la realizacifén del andlisis, es la esterifi
cacidn de los Acidos graéos. Esta se realiza utilizando Metoxi
do de sodio, benceco, &ter etflico y agua., La técnica de este-
rificacién ya se ha explicado en pdginas anteriores, por lo --
que s6lo se menciona el mecanismo de reaccibén que se lleva a -
cabo en esta esterificaci6n. Este paso es fundamental ya que -
es el quid del método y se basa en la extraccibn y conversibn a
ésteres metflicos, esto es necesario ya que los 4cidos grasos -
libres presentan inconvenientes en su andlisis directo, debido

a que tienen una baja presibn de vapor.
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¢) Equipo utilizado y parimetro de operacidn.

Cromatografia:
Detector:
Columna:
Soporte:

Malla:

Fase estacionaria:

Temperaturas:

Tnyector:

Detector:

Gas acarreador:

Varian aerograph modelo 3700
Ionizacibn de flama

Vidrio espiral Longitud: 2 m.
CROMOSORD W-AW.

80 - 100.

DEGS. (succinato de dietilenglicol) al
10%.

Temperatura programada en la columna
de 60°C a 180°C, con un incremento de
6°C/min.

250°C.

190°C.

Nitr&geno (NZ).

Plujo de gas acarreador: 30 ml/min,

Registradof:

VARIAN modelo 9176.

Velocidad de la carta: 1 cm/min.

Mecanismo de reaccifn:

Grasa + met8xido de sodio Glicerol + esteres

E‘Hz-'gj-co-k

CHy, - O Ry - CO-0-CHy

. 2
. ! .

+ Na-Q-CHy enceno fH -0+ Ry-@-0 'CHS

CH, - OH Ry - €0 -0 -CHy



RESULTADOS
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RESULTADOS

En los cuadros 6 y 7, se observan los resultados de los anili-
sis realizados, estos nlimeros representan el valor promedio en
cuanto a porcentaje de cada Acido graso cuantificado. Ya que
cada muestra se analiz8 por triplicado, se incluyen los valores

de desviacifn estandar correspondientes,

Los valores de desviacidn estandar son valores muy pequefios y
estdn muy por debajo de la unidad, lo que nos dice que la des-
viacifn de los datos respecto del valor promedio no es muy gran
"de y hay reproducibilidad de resultados en cuanto a los valores

en por ciento para cada Hcido graso.

Se incluyen tambi&n los cromatogramas correspondientes para ca-

da muestra analizada.



Cuadro # 5,

Valores promedio de cada ester metflico, cuantificado

en cada marca comercial, Con sus respectivos valores

de desviacibén csténdar.

Muestra de Ac. Laurico

luestra d a Miriiticn Palmi&ico Esteniico OIeico Lino}eico Lino}enlco
1 2,70 4.05 11,709 30,946 15,26 32.32 2.73
" 1.5x1074 4.8x1074 2.2x1074 .15x10°%  3,6x107% 4,7x107" 2.8x10™
2 1.44 1.45 42,29 9.37 12.70  28.96 3.8
. 2.8x1074 6.2x1074 3.8x10°3 1,5x1074 t,2x107% 9.4x1074 1.5x1074
3 5.32 7.54 22.22 5.76 3.1 48.41 7.12
. 2,02x1073 1.68x1073 1.35x107° 2.06x107%  4.zx10”t 05082 8,6x107%
3 2.75 4.41 4.4 20.3 13,88 14.43 - b
" 2.6x10"4 6x10"° 6,2x1073 4,6x10° % 6,6x107% 1,35¢1073 .
5 5.54 6.65 39,27 18.49 13,81 13,64 2.43
’ 2.8x1074 1.08x10"%  2.6x1074 7.4x1073 9.5x107" b.44x107%  1,26x107
6 2.64 22.23 11.43 10.32 27.36  27.36 -
. 2,02x1073 2,6x107% 1.06x10"3 A2 a.2x10°% 1,sx107% -
7 .36 49 a.45 19.71 19.20  51.2 4.47
. 4,2x1074 4.22x1074 6.2x1074 1.55x107%  1.s5x107% 2,6x1074 2.8x107%
8 3,73 16,08 7.46 16,02 16,31 36.80 31
. " 4,2¢10™ 1.66x107* 6x107% 5.5x107% 0.5190  1,5x107° 1.sx1074

= Desviacifn estandar.



Cuadro # 6, Valores promedio de cada ester metflico, cuantificado

en cada marca comercial, con sus respectivos valores 3
de desviacifn estandar. p
Muestra de Ac. Lafirico Miristico Palmitico Estearico Oleico Linoleico Linolenico
Leche No. * * * * * * ®
3.20 25.26 11.97 13.14 22.57 .22.46 -
, 4,2x10°" 6.2x10"%  8.8x107> 1.44x107% 2.4x10"3 0,148 -
10 2.44 4.19 11.21 30.38 16.70 30.38 5.47

. 2.4x1073 s.8x1073  2.1x1073 0.192 7.4x1073 0.189 1.22x1072
" 3,61 22,81 9.56 15.31 12,88 35.93 -
* 6x1073 2.28x10°% 1,410 g.exio”? 5.23x1072  o.a8x107 -
12 2.53 24.91 11.80 12.09 30,13 16.52 -

. 6,2x107% 2.46x10°  9.15x1073  1.15x1073 7.8x1073  2,95x1073  s.22x107*
13 2.64 26.29 10.42 14.41 25.15 21.28 -
n ‘ 2.46x1073 0.127 ox10”4 3.48x1073 4,2x107" 1.98x10°% -
14 1.85 18.64 11.43 13.32 26.85 26.34 -
* z.ex107d 2.58x10°2  1.35x107%  1.15x1073 1.57x1073  0.60 -
15 1,67 23.86 10.07 12.38 24,72 27,22 -
. 1.12x10”3 s.05x10°%  1x1073 1.49x10°3 2.17x10°%  3.ex107f . -

16 . 1.97 ° 1.56 15.81, 24,19 50,15 6.41
. - ~s.ex107t 3.1x1072 2x10”2 1.41x10°%  2,86x107>  4.22x107¢

* = Desviacifn estandar.
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Cromatograma # 1.
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Cromatograma # 3
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Cromatograma # 5.
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Cromatograma # 7.
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Cromatograma # 8.




Cromatograma # 9.
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Cromatograma # 11,
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Cromatograma # 13,

Ci2 Cia G Cyg Cigm  Cyg”

Cromatograma # 14,
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Cromatograma # 15,
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Cromatograma # 16.
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Cromatograma de aceite de algoedén
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Cromatograma de aceite de
Soya.
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Cromatograma de aceite de coco,

Cromatograma de aceite de ajonjolf
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ANALISIS DE RESULTADOS
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ANALISIS DE RESULTADOS

En los cuadros 4 y 5, se bueden observar los resultados de los -

anflisis oracticados,

En las distintas muestras de leches se encontr6 gran variacién -
con respecto a los porcentajes de cada 4cido graso entre las dis

tintas marcas.

MUESTRA # 1

Se encontraron los siguientes porcentajes de Gcidos grasos y se
hace la comparacién respecto a los porcentajes correspondientes

con la leche fluida.

Acido Liurico.- Tiene 2.7%, se reporta en la litera
tura un valor de12.54%,(e1 porcenta-

je es de 2 a 6%).

~Acido Miristico.- : Tiene 4.05%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Acido Palmitico.- Tiene 11.705%, se reporta en la lite
' ratura un valor de 26.26%,(el porcen

taje es de 23 a 30%).
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Acido Estefirico.- Tiene 30.946%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcenta-

je es de 9 a 17%).

Acido Oléico.- Tiene 15.26%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51, (el porcenta-

je es de 18 a 50%),

Acido Linoléico.- Tiene 32,32%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.5%).

Acido Linolénico.- Tiene 2.73%, se reporta en la litera-
tura un valor de 1.78%, (el porcenta-
je es de 1.7 a 2.2%).

i,

Se observa una disminucidén en los procentajes de los Zdcidos Mi

ristico y Palmitico, lo que denota el uso de alglin ;ceite vege

tal, hay incremento en Acido Esteidrico, disminucién en Oléico

v nuevamente incremento en icido linol&ico; se observa también

ligero aumento en dcido linolénico. Se puede pensar también -

en la posible adicién de grasé animél por el elevado pofcenta-

je en 8cido estérico. |

?ara recqnstituii esta leche pudo haberse utilizédo aceite de

maiz o ajonjolf.
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MUESTRA ¢ 2

Se encontraron los siguientes porcentajes de &cidos grasos.

Acido Ladrico.

Acido Miristico.-

‘Acido Palmitico.-

Acido Estedrico.-

Acido 0l&ico.-

Acido Linoléico.-

Acido Linolénico.-

Tiene i.44%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.54%, (el norcenta-

je es de 2 a 6%).

Tiene 1.45%, se reporta en la litera-
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Tiene 42,29%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Tiene 9.37%, se reporta en la litera-

tura un valor de 18.37%, (el porcenta

je es de 9 a 17%).

Tiene 12.07%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).

Tiene 28.96%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el norcenta-

je es de 1,77 a 2.15%).

Tiene 3.8%, se reporta en la literatu

ra un valor de 1.78%, (el porcentaje

es de 1.7 a 2.2%).
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Lo mids apreciable es un notable incremento en el 8cido linoléico
y ligero incremento en fcido linolénico, sin embargo no se obser
va disminucibn en dcido Palmitico, (si se utiliza en la reconsti
tuci6n de la leche algGn aceite vegetal el porcentaje de Palmiti
co disminuye). Esta leche en polvo pudo haber sido sdlo parcial-
mente desengrasada y pudo haberse completado el percentaje de --
grasa con aceite vegetal, en el caso de mezclas de este tipo es

diffcil identificar el aceite o grasa utilizada; pudo haberse --

reconstituido parcialmente con aceite de soya.

. MUESTRA # 3

Acido Liurico.- Tiehe 5.32%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.54%, (el porcentaje

es de 2 a 6%).

Acido Miristico.- " Tiene 7.54%, se reporta en la litera-
tura un valor de 9,11, (el porcentaje

es de 8 a 14%).

Acido Palmftico.- : Tiene 22.22%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Acido Estefirico.- Tiene 5.76%, se reporta en la litera-
tura un valor de 18.37%, (el porcenta

je es de 9 a 17%),

Acido Olé&ico,- Tiene 3,11%, se renorta en la litera-
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).
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Acido Linolé&ico. Tiene 48,41%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.40%, (el porcentaje

es de 1,77 a 2.50%).

Acido Lonolénico.- Tiene 7.12%, se reporta en la litera-
tura un valor de 1.78%, (el porcehtaje

es de 1.7 a 2,2%).

Respecto de esta muestra se observari que los porcentajes en -
los &cidos Lafirico, Mirfstico y Plamftico estln dentro de los
rangos que corresponden a la leche fluida. El 4cido Linoléico
se ve incrementado hasta 48.81%, y esta concentraclén asemeja

la que tienen los aceites de soya, girasol, mafz y ajonjolf.

En dcido Linol&ico el valor se ve incrementado y debido a 1la -
concentracién de este dcido, esta leche pudo haber sido recons

tituida con aceite vegetal de soya.

" MUESTRA # 4

Acido Lfurico. + Tiene 2.65%, se reporta en la litera
' tura un valor de 2.54%, (el porcenta

je es de 2 a 6%).

Acido Miristico. Tiene 4.41%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%),

Acido Palmitico. Tiene 44.41%, se reporta en la litera
tura un valor de’ 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).



Acido Estefirico.

Acido Oléico.

Acido Linoléico.

Acido Linolénico.
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Tiene 20.3%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcen-

taje es de 9 a 17%).

Tiene 13.88%, se Teporat en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).

Tiene 14.43%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2,50%).

No se encontrd en esta muestra,.

. Se observa un porcentaje disminuido en 4dcido Mirfstico y en -~

Olefco y no se detect8 &dcido Linolénico, por lo que esta mues-

tra puede contener grasa butfrico, sin embargo, se observa un

incremento en 4cido Linolé&ico que denota la presencia de un -

aceite vegetal,

Acido Laurico.

Acido Miristico.

Acido Palmitico.

“"MUESTRA # 5

Tiene 5.54%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.54%, (el porcenta

je es de 2 a 6%).

Tiene 6.65%, se reporta en la litera-
tura un valor de 9.11%, (el porcenta-
je es de 8 a 14%).

Tiene 39.27%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).
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Acido Esteérico. Tiene 18.49, se reporia en la litera-
tura un valor de 18,37%,(el porcénta-

je es de 9 a 16.7%).

Acido 0Oléico. Tiene 13.81%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).

Acido Linol&ico. Tiene 13.65%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1,77 a 2,50%).

Acido Linolénico. Tiene 2.43%, se reporta en la litera-
tura un valor de 1.78%, (el porcenta-

je es de 1.20 a 2.16%).

Hay ligera disminucién en 4cido miristico, ol&ico y se ve también
ligero incremento en dcido estefirico y mis notable en linolé&ico;
lo que hace pensar en el posible uso de aceite vegetal para re--
constituir esta muestra, o la parcial extraccibén de la grasa - -

agregando aceite vegetal parcialmente hidrogenado.

“ MUESTRA' ¥ 6

Acido Liurico. Tiene 2.64%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2,54%, (el porcentaje’

es.de 2 a 6%).

Acido Miristico, Tiene 22,23%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta-

je es de 8 a 14%).
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Acido Palmitico, Tiene 11,43%, se reporta en la litera-
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Acido Estefirico, Tiene 10,31%, se reporta en la litera-

tura un valor de 18.37%).

Acido 01léico. . Tiene 27.36%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%), -

Acido Linolé&ico. Tiene 27.36%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.50%).

Acido Linolénico, No se detectd en esta muestra.

Se observa incremento en &cido Miristico, disminuci6n en Palmi
tico, lo que habla de posible uso de aceites vegetales lo que

tambign se observa por el incremento en 4cido Linoléico.

A pesar del alto porcentaje de dcido Miristico se ve el proba-
ble uso de aceites como ajonjoli, cirtamo u otro que tenga un
elevado pofcentaje de dcido Linoléico. En estos aceites el por
centaje oscila entre el 42 y el 77%, 1o cual habla también de

aceite parcialmente hidrogenado.

" MUESTRA # 7

Acido Liurico, Tiene 36%, se reporta en la litera
tura un valor de 2,54%, (el porcenta-

je es de 2 a 6%),
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Acido Mirfistico. Tiene .49%, se reporta en la litera-
tura un valor de 5.11%, (el porcenta

je es de 8 al4%),

Acido Palmitico. Tiene 4.45%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Acido Estefrico, Tiene 19.71%, se reporta en la lite-
ratura un valor de 18.38%, (el porcen

taje es de 9 a 16.7%).

Acido 0Oléico, Tiene 19.20%, se reporta en la litera
tura un valor de 39,51%,(el porcenta-

je es de 19 a 40%).

Acido Linoleico. Tiene 51.2%, se revorta en la litera-
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.50%).

Acido Linolénico. Tiene 4.47%, se reporta en la litera
tura un valor de 1.78% (el porcentaje

es de 1.29 a 1.72%).

Se observan valores bastante bajos en los dcidos Liurico y Mi-
ristico, disminucibn en dcido Palmitico, ligero incremento en
Estedrico y notable incremento en los &cido Linoléico y.Lino--
léﬂico lo que hace pensar en el probable uso de aéeite de soya

para reconstituir esta muestra.



Acido Liurico.

Acido Miristico.

Acido Palmitico.

Acido Estelrico.

Acido Oléico,

Acido. Linoléico.

Acido Linolénico.
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MUESTRA # 8

Tiene 3.73%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.54%, (el porcenta

je es de 2 a 6%).

Tiene 16.08%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Tiene 7.46%, se reporta en la litera-
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Tiene 16.02%, se reporta en la litera

tura un valor de 18,37%, (el porcenta

je es de 9 a 17%).

Tiene 16,31%, se reporta en la litera

tura un valor de 39,51%, (el porcenta

jé es de 19 a 40%) .

Tiene 36.8%, se reporta en la litera-
tura un valor de 2.40%, (el porcenta

je es de 1.77 a 2.10%).

Tiene 3.11%, se reporta en la litera-
tura un valor de 1.78% (el porcenta-

je es de 1.29 a 1.72%).
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Hay ligera disminucién en Palmitico y aumento en Miristico, --
Linoléico y Linolé&nico, lo que hace probable la reconstitucibn

de esta muestra con aceite vegetal de soya,
MUESTRA # 9

Acido Liurico. Tiene 3.2%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%, (el porcen-'

taje es de 2 a 6%).

Acido Mirfstico. Tiene 25.26%, se reporta en la lite
ratura un valor de 9.11%, (el porcen

‘taje es de 8 a 14%).

Acido Palmitico. Tiene 11.97%, se reporta en la lite-
ratura un valor de 26.26%, (el por-

centaje es de 23 a 30%).

Acido Estedrico. Tiene 13.14%, se reporta en la lite-
ratura un valor de 18.37%, (el por-

centaje es de 9 a 17%).

Acido Oleico. Tiene 22.57%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcen-

taje es de 19 a 40%).

Acido Linoléico. Tiene 22.46%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta

je es de 1,77 a 2.50%).



Cae
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Acido Linolénico. No se detect8 en esta muestra.

Se encuentra un valor incrementado en #cido Mirfstico, lo que

hace suponer el usc de una grasa con alto contenido en &cido o
Miristoléico que ha sido parcialmente hidrogenada, ya que es -
dificil que presenten este procentaje la mayoria de aceites --
vegetales méis empleados. Al hidrogenar se eleva el porcentaje

de Mirfstico al sumarse el del Miristoléico.

Por otra parte se ve disminuci6n en dcido Palmitico que confir
ma el probable uso de aceite vegetal, que se ve reforzado al en

contrar elevados los porcentajes en el &cido Linoléico, puede -

‘tratarse de aceite de eirasol, maiz o ajonjoli.

MUESTRA #10

Acido Lidurico.  Tiene 2.44%, se reporta en la litefg

tura un valor de 2.54%, (el porcenta

jes de 2 a 6%).

a
Acido Mirfstico., ' - Tiene 4.19%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11 %, (el porcen-
taje es de 8 a 14%).
Acido Palmftico. Tiene 11.21%, se reporta en la litera

tura un valor de 26.26%, (el porcen-

taje es de 23 a 30%).
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Acido Estedrico. Tiene 30.38%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcen-

taje es de 9 a 17%).

Acido Oléico. Tiene 16.70%, se reporta en la litera
“tura un valor de 39.51%, (el porcen-

taje es de 19 a 40%).

Acido Linoléico. Tiene 30.38%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el norcenta

je es de 1.77 a 2.16%).

Acido Linolénico . Tiene 5.47%, se reporta en la litera
tura un valor de 1.78%, (el porcenta

je es de 1.29 a 1.72%).

Se observa disminucidn en dcido Miristico, Palmftico y 0l&ico
por el bajo porcentaje en &cido Plamitico, es probable que en
la reconstituci6n de esta leche se haya utilizado algln aceite
vegetal. Se observa también elevado porcentaje en 4cido Estea-
rico lo que hace pensar en un grasa de origen animal, sin em--
bargo, los porcentajes de los Acidos Linol&ico y Linolénico --
hacen mucho mds probable el uso dé'aceite vegetal que pudo ha-

ber sido de soya, por el alto porcentaje en icido Linolénico.

MUESTRA # 11

Acido Liurico. | Tiene 3.61%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%. (el porcenta

jes es de 2 a 61).
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Acido Miristico. Tiene 22,81%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Acido Palmitico. Tiene 9.56%, se reporta en la litera
tura un valor de 26,26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Acido Estedrico. Tiene 15.31%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcen-

taje es de 9 a 17%).

‘Acido Olé€ico. Tiene 12.88%, se reporta en la litera
tura.un valor de 39.51%, (el porcenta-

je es de 19 a 40%).

Acido Linolé&ico. Tiene 35.93%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcentaje

es de 1.77 a 2.50%). "

Acido Linolénico. No se detect6 en esta muestra.

Se observa como en otras muestras, un incremento en el porcenta-
je de 4cido Mirfstico que hace pensar en la adicién de algin - -
aceite que contenra los fcidos Mirfstico y Miristol&ico y que --
Haya sido parcialmente hidrogenado, elevando de este modo el por
centaje de Estefirico. La disminuci6n en dcido Palmitico confirma
la posibiljdad de adicién de aceite vegetal, ademis se presenta

un alto porcentaje en 4cido Linolé&ico,
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El aceite que pudo haberse utiiizado para la reconstitucién es

el de cirtamo, mafz, y ajonjolil, que disminuyen el porcentaje

de dcidos insaturados al ser hidrogenados.

Acido

Acido

Acido

Acido

Acido

Acido

Laurico.

Mirtistico.

Palmitico.

Estefrico.

0lé&ico.

Linoléico,,

MUESTRA # 12

Tiene 2.53%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%, (el porcenta

je es de 2 a 6%).

Tiene 24.91%, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Tiene 11.83%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Tiene 12.09%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcen-

taje es de 9 a 17%).

‘Tiene 30.13%, se reporta en la litera

“tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%),
»

"~ Tiene 16.52%; se reporta en la litera

tura un valor de 2,.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2,50%),



Acido Linolé&nico. No se detectd en esta muestra.

Se observa incremento en fcido Mirfstico, disminucién en Palmi
tico y elevado porcentaje de ficido Linoléico. Los énteriores -
parfmetros indican el posible uso de aceites vegetales en esta
muestra. El elevado porcentaje de dcido Miristico habla del po
sible uso de una mezcla de aceites con elevado porcentaje de -
este 4cido graso como en casos anteriores, se observa ademéé -
incremento en ficido Linol&ico 1o que hace pensar en aceite de

girasol o mdiz o ajonjoli, Esto a reserva del &cido Mirfstico

que se encuentra muy elevado, Pudo haber hidrogenacifn parcial.

- MUESTRA ¥ 13

Acido Laurico. Tiene 2.64%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%, (el porcen-

taje es de 2 a 6%),

Acido Mirfstico. Tiene 26.29%, se reporta en la lite-
ratura un valor de 9.11%, (el porcen

taje es de 8 a 14%).

Acido Palmftico. - Tiene 10.42%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcen-

taje es de 23 a 30%).



Acido Estéarico.

Acido Oléico.

Acido Linoléico.

Acido Linolénico.
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Tiene 14.47%, se reporta en la litera
tura un valor de 18,37%, (el porcen-

taje es de 9 a 17%).

Tiene 25.15%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcen-

taje es de 19 a 40%).

Tiene 21.28%, se reporta en la lite-
ratura un valor de 2.40%, (el porcen .

taje es de 1.77 a 2.50%).

Ni se detect6é en esta muestra.

Como en casos anteriores hay elevado porcentaje en Miristico

disminucifn en plamitico, incremento en Linoléico. Es probable

el uso de aceite parcialmente hidrogenado o una mezcla de Gira

sol, Cdrtamo, ajonjolf o mafiz.

Acido Liurico.

Acido Mirfstico. .

“MUESTRA 414

Tiene 1.85%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%, (el porcenta-

je es de 2 a 6%).

Tiene 18.64%, se reporta en la litera
tura‘un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).
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Acido Palmitico. Tiene 11.43%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcenta

je es de 23 a 30%).

Acido Estedrico. Tiene 13.323%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcenta

je es de 9 a 17%).

Acido Oléico, Tiene 26.85%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).

Acido Linolé&ico. Tiene 26.34%, se reporta en la litera
tura un valor de 2,40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.50%).

Acido Linclénico. No se detectd en esta muestra.

Se observa un elevado porcentaje en &cido Mirfstico y al igunal
que en los casos anteriores, es posible que se haya utilizado

algn éceite parcialmente hidrogenado, se observa disminucién
en ficido Palmftico e incremento en 4cido Linoléico. Los aceites

que pudieron ser utilizados en esta reconstitucién son cirta-

mo, mafz y ajonjoli,
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*+ MUESTRA ¥ 15

Acido Liurico, Tiene 1.67%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.54%, (el porcenta

je es de 2 a 6%),

Acido Miristico. Tiene 23.86§, se reporta en la litera
tura un valor de 9.11%, (el porcenta

je es de 8 a 14%).

Acido Palmftico. Tiene 10.07%, se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%, (el porcen-

taje es de 23 a 30%).

.

Acido Esteérico. Tiene 12.38%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcenta

je es de 9 a 17%).

Acido Oléico. Tiene 24.72%, se reporta en la litera
tura un valor de 39,51%, (el porcenta

je es de 19.40%).

Acido Linolé&ico, Tiene 27.22%, se Teporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.50%).

Acido Linolé&nico. No se detectf en esta muestra.

Hay ligera disminuci6n en &dcido LAurico y un notable incremento

en icido Mirfstico, es probable la adicidén de alglin aceite par-
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cialmente hidrogenado, se ve disminucién en Palmitico y aumento
en Linoléico. Se pudo Raber utilizado aceite parcialmente hidro

genado o aceite de mafz, cirtamo, girasol o ajonjoli,

- MUESTRA # 16
Acido Liurico. No se detectf en esta muestra.
Acido Miristico. Tiene 1.97%, se reporta en la litera

tura un valor 9.11%, (el porcentaje

es de & a 14%),

"Acido Palmfitico. Tiene JQSG%; se reporta en la litera
tura un valor de 26.26%; (el porcen-

taje es 23 a 30%).

Acido Estedrico. Tiene 15.81%, se reporta en la litera
tura un valor de 18.37%, (el porcen-

‘taje es de 9 a 17%).

Acido Oléico. -  Tiene 24,19%, se reporta en la litera
tura un valor de 39.51%, (el porcenta

je es de 19 a 40%).

Acido Linoléico. Tiene 50.15%, se reporta en la litera
tura un valor de 2.40%, (el porcenta-

je es de 1.77 a 2.50%).
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Acido Linolénico, Tiene 6.41%, se reporta en la litera
tura un valor de 1.78%, (el porcenta

je es de 1.29 a 1.72%).

No se detecta dcido Liurico en esta muestra, el porcentaje de
Palmitico se observa bastante disminufdo, as® como el incremen
to en Acido Linoléico y Linolénico cuyos porcentajes asemejan -

a lcs del aceite de soya.
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CONCLUSIONES

1.- Puede observarse que, como resultado de los anflisis reali-
zados en las distintas marcas comerciales, la gran mayoria
presenta procentajes elevadés de A4cidos insaturados, como es
el caso de los #Acidos Olefco, Linoléico vy aveces el Linole
nfico. '

2.- Se observa disminucifn en el ficido Palmitico lo que jﬁnto -
con el aumento de icidos insaturados denota el probable uso
de algfin aceite o grasa vegetal. ,

3.- Hubo varios casos en los que observé un alto porcentaje de -
dcido Mirfstico y seglin la bibliograffa se sabe; que practi
camente no hay aceites vegetales que tengan porcentajes has
ta de 20% o mids, lo que sugiere el probable uso de algltn --
aceite vegetal que contenga ademfs de &cido Miristico un --
buen porcentaje de dcido Miristoleico, este aceite al ser -
parcialmente hidrogenado va a disminuir los procentajes de
icidos insaturados y entre ellos el Miristoleico aumentando
asf el porcentaje en Acido Miristico, por consiguiente dis-
minuirén los porcentajes de Olefco, Linoleico y puesto que
son bajos los porcentajes de Linolenico &ste puede tender a
desaparecer y aumentar porcentajes de Linoleico, etc,

4,.- Puede afirmarse que a mayor contenido de Acidos insaturados
la calidad de 1la grasa es mejor, esto debido a las wventajas

nutricionales que son atribuidas a los 4cidos insaturados.
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5.- Si piensa que al extraer la grasa butirica a la leche repre
senta un fraude para el consumidor, sin embargo se contrapo
ne el hecho que al adicionar grasa de origen vegetal el pro
ducto es mis digerible, de modo que el procesador obtiene -
ganancias como resultado de separar la grasa de la leche en
la produccién de derivados licteos, tanto al productor como
al consumidor.
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